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INTRODUCTION

INTRODUCTION :

Le but de notre travail est la remise en etat de l1’unite de
rectification (colonne + accessoires) .
Nous étions confrontés A des probleéemes d’éléctromecanique :
probléme des principes de fonctionnement , el a (par exemple les
éléctrovannes , ...) qul sont 1ndispensables a tout indgénieur en
génie chimique , il est aussi recommande a tout technicien ou
ingénieur en génie chimique voulant faire une maintenance ou Ila
conception d’un appareil de connaitre les lois d'electricite qui
régi le mécanisme de fonctionnement de tel appareil p pour cette
raison , juste aprés la description générale de l1’installation ,
nous avons ajouté une partie rappel des loig d'eléctrotechniques

afin de se tamiliariser avec le vocabulaire d'electrotechnique.

Nous - avong souhaité approfondir jusqu’au relais - électrique
thermique et electronique et mieux comprendre le systeme de

régulation et de protection des différents appareils traites .

Juste aprés la partie des travaux et réeparations taites sur la
colonne de rectification , nous avons jugeée necessalire d'introduire
la partie des études qui peuvent étre réalises par cette unite .
Car A travers ces études , on peut organiser soit des travaux

pratiques , ou soit proposer des sujets de projets .
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PARTIE THEORIQUE

I.17 DESCRIPTION DE LA COLONNE

I/ GENERALITES :

La colonne de distillation E.1.V.S est une colonne de
distillation continue de diamétre ¢ 100 mm et de hauteur 9 m s a
commandes reguliéres , cette unité comporte 18plateaux a calotte et
permet |’étude d’un type defractionnement |, de chaines de
regulation et peutfonctionner sous pression atmospherique ou Ssous
vide pousse (pression reéduite 5 torrs) elle est entierement

realisee en verre spécial $73201 et Teflon (cf fig.1l page 20).

IT- LES COMPOSANTS DE L’UNITE :

17 Circuits d"alimentation :

Le remplissage du ballon d’alimentation en charge de capacite
50 litres est assuré par une pompe centrifuge en verre située sur
le sol A& travers une :
- canalisation de ¢ 15 mm munie de robinets d’isolement , les deux
autres canalisations liant le ballon de charge a la colonne forment
un tube en U liée par :
- un debimétre avec robinet de reglage poiteau .
Une branche de cﬁnalisation provient de la partie 1nférieure du
ballon d’alimentation permettant ainsi la descente de la charge par
gravite,...l’autre branche de canalisation transmet la charge en
continue au :

- prechauffeur : tout verre ,a sepentin, une tols la charge
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chauffee a la tempéerature désiﬁéa » elle alimentera la colonne par
trois niveaux d’alimentation possibles . Chaque niveau est muni de
robinet d’isolement ; ces trois niveaux correpondent aux :

- épuisement maximum - reéctification nulle .

- mi-colonne . )

- rectification maximum , epuisaﬁant nul .

Schéma du circuit d’alimentation (ct ti1g.Z paqge 22).

27 Colonne 100 mm :

- Les plateaux calottes :

Il existe plusieurs types de plateaux a calottes , mais on
les distingue par le nombre de calottes , leur construction , et

leur disposition sur le plateau .

Les plateaux admettent de larges variations de debits dont en
gardant une bonne efficacité ; i1ls se prettent bien aux traitements
des liquides chargés d'un peu de solides ; leur 1nconvenient est
leur perte de charge interne elevée et leur contenu appreciable de

ligquide (hold-up) .

‘La valeur elevée de la perte de <charge est un desavantage
majeur pour les distillations sous vide pousse et la torte capacite
du liquide retenu par les plateaux constitue un inconvenient pour
la netteté des coupes lorsque 1’on rectifie en discontinu la
capacité de traitement des plateaux a calottes liee a
l’entrainement des gouttes de liquide , ce gui reduit 1'efficacite

de séparation .

La colonne E.I1.V.S5 est constituée de 18 plateaux ( (+) un
plateau pour le rebouilleur ) de rectification sont en teflon et se

composent de deux (0Z2) calottes . Le teflon ou le polytetrat luo-
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rethylene est un matériau d’une excellente tenue a chaud et d'une
résistance pratiquement totale a la corrosion ; 1l rend de grand
service au laboratoire la ou aucun autre matéeriau ne donnerait
satisfaction . [l se présente comme une matiére blanche a surtace
lisse et propre , non poreuse et hydrofuge, ne :s'encrassant pas et
se nettoyant facilement , il n’absorbe pas |’'humidité sa reéesistance
mécanique est bonne ; C'’est un matéeriau autolubrifiant qui autorise
le glissement sur d'autreé matérjiaux sans |’emplol1 d’'aucune graise
ou huile lubrifiante . La température d’emploir peut atteindre
couramment 200°C , et monte jusqu’a 250°C . Toutes les proprietes.
expliquent son wutilisation dans les appareils a distiller et

notamment dans les colonnes a plateaux .

- Chaque plateau est éguipe d'une prise d’'echantillon hypodermique
en phase liquide et vapeur .

- entre chaque plateau , une entretoise avec tubulaire pour prise
de température .

- le schéma nY 4 : représente une coupe latérale du plateau muni de
ses deux calottes , ce gui1 permet de voir 1’amplacement de ses
derniers tout en respectant leur dimension .

- Ce schéma n°® 5 : montre également une coupe laterale du plateau

mals cette fois-ci1 1] est dépourvu de ses calottes .

Cette figure ‘représente un schema de taille de deversoir et du vis

a téte qui sert aux prelevements .

Le schéma n°® 6 est une coupe transversale du plateau avec tous ses
éléments ,cette vue de dessus montre la disposition des deux

calottes , du deversoir et de deux vis a téte , sur le plateau .

Les deux vis a téte servent pour les prelevement d’échantillons

1’un pour le phase liguide , |l'autre pour phase vapeur .
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37 Les échangeurs thermiques :

Dans les échangeurs thermiques le transfert de chaleur entre
les deux fluides se fait par convention et conduction plusieurs
experiences montrent que la presence de films laminaires de part et
d’autre de la paroi ainsi gue la déposition des couches (cas de
rdacteur chimique) introduit déds resistances a |*"eéechange du mdme

ordre de grandceur gque la résistance de la paroi1 proproment dite .

1 1 X g | Ro Rt
= + “ + + (

UA hi Ai Kv Aw ho hQ Ao AL

Ro , Ri : résistance des couches déposées sur les parols externes .
” . 0.8 0.4
h. : se calcule de hid/k = 0,023 (dag /7 u) (cpu 7 k)

or

hi (spirale) = hi (tube) ® (1 + 3.J d/dc)

d : ¢ intérieur du tube .

dc : ¢ du spirale .

ho : dépend des proprietés physiques du liquide et de lagitation.
ho : se calcule de

o T I il Bl T L

L : longueur de |"agitateur .
N : nombre de tours par seconde .
Le terme th/u)OJ‘ raegi la diffdrence de viscosite du liquide

adijacent au spirale et le terme (=) régi1 la viscosite ailleurs .

Cette reésistance de film est une fonction croissante de la
rugosité de la paroi1 et de |’épaisseur du film .. En particulier
pour les ligquides dont la conductibilité est faible (comparee a

celle des métaux ) ,la résistance due a4 ['éparsseur des fi1lms de
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liquide est supérieure a la resistance de la paroi . Le wverre
borosilicate permet de réduire cette résistance de film .

L’etat de surface qualifie de "poli au feu"™ (rugosite de 1’ordre du
micron) supprime pratiquement tout tilm laminaire et tout

encrassement de la paro:i .

Cette analyse qualitative de |’echange thermique,completee
des etudes guantitatives , met en valeurs les motits pour lesguels
les industries chimiques en dépit du taible coefticient de

conduction des borosilicates .

Parmi ces échangeurs , on a :
- bouilleur , ' .
- condenseur ,

- refroidisseur .

1°/ Bouilleur :

C'est |’appareil qui fournit de I[a chaleur permettant Ila
vaporisation partielle de la charge , 11 est si1tue a la base de la
colonne , 11 existe plusieurs types de bouilleurs dont on citera

les exemples suivants :

- Barboteur : UON 1njecte la vapeur de chaufrage dans la colonne par

un tube on une couronne perforeée .

- Bouilleur horizontal : La surface d’échange est constituée par

des éplngles dans le cas de vapeur on par des surpentins allongeés

dans le cas de liquide de chauffage .

—_ﬁouillaur vertical : C’est le mode le plus utilise en Europe .

- Bouilleur a serpentin de la colonne E.1.V.S :
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C’est le bouilleur (tout verre "borosilicates™) aserpentin ,
montée en thermosiphon la charge est chautfée par un tube en verre
enroulé en hélice cylindrigue de caractéristigues :
~ @ 150 mm
-85 =0,5mn

consommation de la vapeur 20 ¢ 30 kg/cm .
- coefficient d’'echange thermigue globale 300 < 500 kcal (h.m>.°C)
- prechauffeur tout verre a serpentin : - ¢ = 50 mm

-8 = 0,082 m>

2°/ Condenseur :

C’aest |'appareil qui recoit la vapeur en tete de colonne et
la restitue apres condensation ,{ parm les condenseurs utilises

dans |’industrie , on citera les trois grands types :

—-Condpnseur horizontal a eau : C'est le type de condenseur le plus

repandu en distillation . 11 presente 1’avantage d’un faible
encombrement vertical ; mals {’1nconvenient de ces condenseurs

c’est gu’ils fournissent un condensat a peine retroidi .

- Condenseur vertical a eau : Ce type de condenseur permet de

condenser les vapeurs en téte de colonne et de les retfroidir un

peu.

- Condenseur a air : Le refroidissement se tait pas de ITair a

circulation forcée par un ventilateur helicoide .

- Condenseur principal de la colonne E.1.V.5 :

Condenseur (tout verre) a serpentin H 1’ eau de

refroirdissement provient de deux types de circuits de
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refroidissement .

- Circuit ouvert ;

- circult fermé (refroidissement atmosphérique, ...) .

Le débit d’eau a 20°C est 1,25 m'/h a 2 bars max
- @ de serpentin = 100 mm
- surface de serpentin = 0,65 mz

300 Kcal /n.m2°C

- coefficient d’échange thermique global : 250 <
- Le condenseur piege tout verre a serpentin : ¢ = 50 mm
S = 0,082 m°
Ce condenseur est branché au circuit vide .
Le distillet est recueillit dans un ballon de 1 litre .
3°/ Reftroidisseurs @
La colonne de rectification est equipee de deux

refroidisseurs de méme type gue le condenseur , alimentes en eau de

refroildissement par les deux circuits d'alimentation :

- circuit ouvert et

- circuit ferme.

mais de dimension reéduite

- refroidisseur distillat ,

- refroidisseur reéesidu .

De caractéristiques : . ¢ = 40 mm
- S =0,07m
. Débit d’eau a 20°C = 0,15 u3/h a 2 bars
. U = 150 a 200 kcal 7/ (h.m’.°C)

2

4 Téte de reflux :

Les tétes de retlux sont congus en deux types :
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- Téte de reflux de commande electro-magnétique (rotation de

1’axe).

- Téte de reflux & commande electro-pneumatique (va et vient de

I1"axe) .

Tout les deux sont :a condensation totale et séparation en phase

liguide .

La colonne de distillation dispose d’une téte de reflux a
commande electropneumatique anti-deéflagrante , avec un mecanisme
interchangeable sans demontage de verre et une position retlux

total en cas de panne du circuit de commande (ct tig.7 page 27).

57 Robinets :
$
La colonne de la rectification est équipee de trois sorte
de robinets , les robinets soupape , les robinets de fond de cuve
les robinets tote télécommandés (cf fig 8 page 28) .

- Les robinets a soupape : preésentent une grande resistance a la

corrosion , une perte de charge minimum , un nettoyage facile et un

entretient reduit .

—'pas robinets de tond de cuve :
Conviennent particuliérement pour eviter ile voifume mort en
presences de phenomenes de cristallisation precipites , suspensions

soli1des .

- Robinets télécommandés : se sont des robinets a commande

électrique .

6/ Vannes :
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Les vannes ont une membrane en teflon interchangeable et

peuvent étre utilisédes sous vide ou sous pression .

III7 CONTROLE ET REGULATION :

La colonne de rectification dispose d’un systeme de
regulation gquil permet de maintenir constant ou de tfaire varier
(commande et asservissement) :

- le taux de reflux ,

- la température du préchauffaqge ,

- la perte de charge dans la colonne ,

- et les températures a différents niveaux (plateau + eau de

condensation) .

1/ Réglage du taux de reflux :

Le réglage du taux de retlux se fait par |’intermediaire du
timer electronique gqui permet de varier , le temps de reflux et de
recette dans un rapport de 1/70 et 70/1 . 11 permet egalement de

déeterminer deux intervalles de temps successifs , indi1pendament de

I’un de l'autre en cycle continu , chaque intervalle de temps
etant compris entre 1 s et 138 sec . 11 est stabilise et
indépendant des variations de tension du secteur ™ Ce
timerelectronique est 1integré dans une armoire de contrdle
genérale.

2/ Régqulation du préchautfage :

Le systeme comprend un indicateur a cadre fixe et un
regulateur permettant la detection capacitive de I’aiquille avec

une action proportionnelle + action i1integrale .
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Le systéme est equipe d’un capteur analogue aux restes des
enregistreurs , capteur en sonde thermométrigue en platine 100 Q@ a
0°C a simple écoulement , enrobee dans du verre et protegee par un

tube perforée en verre .

Ce régulateur commande |’'électrovanne a huile thermique atin de

maintenir l’erreur nulle (stabilise la temperature desiree) .

3/ Régqulation de perte de charge :

Pour maintenir le debit de vapeur le long de la colonne
constant (perte de charge constante) un manometre a pression
difterentielle a membrane transmet en continu , la perte de charge
dans la colonne .

L'indicateur reégulateur commande une vanne a servomoteur
électrique regulateur qui limite l’admission de 1 huile dans |le

bouilleur .

4/ Sonde thermométrigue :

La colonne a diftérents niveaux (plateaux , condenseurs, ...)
dispose de capteur : en sonde platine 100 @ a 0°C enrobeés dans du

verre et protégée par un tube perfore en verre (cf t19.9 page 28) .

IV/ POSTE STABILISATEUR DE TEMPERATURE :

Ce stabilisateur est destiné a maintenir a une température
constante et réglable les échangeurs a serpentin du bouilleur et du
prechauftage c’est un poste qui fonctionne aux huiles thermiques et
que |’on peut reguler a 300°C en phase liquide et sous pression

atmosphérique .

Le fluide est véhiculé par une electropompe en circuit tferme,

11
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ce qui assure le maintien a la temperature choisie avec le maximum
de preécision et cela sans probleme de pente , de niveau , de trace
de canalisations , d’entartrage ou de corrosion . Le vase
d’expansion est incorporeé dans le poste méme . Ce stabilisateur a
circulation d’huile est equipe d’un serpentin retroidisseur qui
permet d'éliminer automatiquement un apport accidentel de chaleur

et cela toujours avec la méme preécision (cf fig 10 page 30) .

La régulation de la température est taite au moyen d’un
thermométre a deux index réglables : le premier coupant le chauffage
et le deuxiéme ouvrant |’electrovanne située sur le serpentin

retroidisseur .

Ce poste est muni en plus de sa réqulation d’un double

systéme d'alerte visuel et sonore .
V- GROUPE MOBILE DE VIDE :

Dans |le but de provoquer un abaissement de la temperature
d'ebullition et la température de condensation et une elevation de
la volatilité idéale, ce qui implique un nombre 1interieur de
plateau de separation .0On utilise un appareil guil mesure et regule

le vide .

Principe : Cet appareillage de construction rdbuste reunit en un
seul ensemble mobile la pompe a vide, le piégede protection |, le
reservolr tampon , les manométres de mesure et le dispositif de
requlation du vide . Il permet dg realiser et de maintenir a une
valeur constante et preédeterminee le wvide dans un appareil
que | conque . I

—'§ontr6!e et requlation du V1dg_:

Une prise d’essal placée dans une partie troide de l'enceinte

12



PARTIE THEOHRIGUE

ou l'on réalise le vide , est reliee au manostat differentiel a
mercure(P.G.E), ainsi qu’aux manometres (P.[.1) et CP. 1.29,1.70n

gradue de O a 760 mm de Hg, 1’autre de O a 150 mm de Hg.

Le vide désiré étant atteint , on ferme {’eéléctrovanne(Vvl),
au moyen de l’'interrupteur (l). Une des branches du manostat est
alors 1so0lée du restant de |'appareillage . La pression du gaz
qu'elle contient sert alors de pression de reference toute
variation de pression dans |’autre branche (pression egale a celle
existante dans l’enceinte sous vide) entrainera une variation du
niveau ,selon que le niveau du mercure baisse ou augmente . le
contact avec 1’electrode de tungsténe du manostat s’ouvrira ou se
fermera , entrainera |’ouverture ou la termeture de Il’eléctrovanne

(V.2) par 1’intermédiaire du relais electronique (P.C) .

Lors de la fermeture de la vanne (V.2), la vanne (V.4) est
ouverte - assurant wune faible rentree d'air pour eviter la
cavitation de la pompe . Le réservoir tampon evite que les
brusques variations de pressions produiltes par l'ouverture ou la
fermeture de la vanne (V4) soient transmises a I’enceinte reliée a
la pompe , 1’introduction d’une perte de charge supplementaire au
moyen de la vanne manuelle (V.3) permet de reduire encore I"Tettfet
de ces variations , en particulier lorsque |l'enceinte a vider est

de taible volume schéma de principe (ct ti1q.11 page J1).

V17 POMPE CENTRIFUGE :

Pour alimenter la colonne de distillation en continu, on

utilise une pompe centritfuge qul represente une partaite resistance

a la corrosion ; seuls le verre borosilicate S73 201 , le P.T.F.E
et la ceéeramque sont en contact avec les liguides corrosifs
vehiculas . La température de service est de 150 ©°C maximum

tandisque la pression est limitée a 4 bars (cf tig.12 page 32).

13
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VI~ CIRCUITS DE REFROIDISSEMENTS :

1/ Genéralités sur la refrigeration :

De nombreux procedés industriels necessitent |’'utilisation de
moyens de refrigeéeration pour le fonctionnement de leurs
condenseurs.

L'eau est tout naturellement indiquee et retenue lqrsque cette

derniere est disponible en graqde guantite et a cout reduit .

Le refroidissement s’effectue en cycle ouvert et a eau
perdue.
Cependant , dans un suu01-d'écnnpmle » a ce cycle ouvert s'est
substitue un cycle fermé permettant un gain de 98% environ de la
quantité globale d’eau de circulation dans le cas de reéfrigerants

atmospheriques humides .

La réside I"intérét de tels refrigérants pendant leur
utilisation pratiquement néceéssaire dans la grande majorite des cas
» pour le refroidissement des eaux de circulation . Toute fois ,
dans certains cas particuliers , les penuries d’'eau sont telle
qu’1l serait judicieux de choisir le refrigérant sec qul permet de

s'affranchir de tout appoint en eau .

Le scheéma géneral du circuit d’eau sur refrigerant atmosphérique

humide est represente sur la ( fi1g.13 page 33).

11/ Différents refriq@yants F

Nous decrivons a present les différents types de refrigerants
selon le mode retenu pour la circulation de 1’a1r necessaire au

refroildissement , nous pouvons classer les refrigérants En quatre

14
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categories respectivement : les refrigerants a aeration naturelle,
ceux a gradins et les retfrigérants a tirage naturel par cheminee 5

ou a tirage artificiel par ventilateur .

1.1/ Réfrigérants A aération naturelle =

Il en existe de deux sortes , les bassins a ciel ouvert et
les refrigérants A tuyeéeres pulvérisatrices . Les premieres citees
sont les plus simples toute tfol1s 1ls necessitent des étendues
considérables pour obtenir un refroidissement acceptable . Les

surftaces sont de |’ordre de 10 m2 par m3 d'eau .

Quant aux réfrigérants a tuyéens pulverisatrices -~ ils
representent une amélioration ges bassins a cie! ouvert . kn effet
» 1ls préesentent les caractéristiques d’une toure a tirage torce

mais ne comporient nl ventilateurs ni surfaces de ruisselement .,

Ils se composent d'un réseau de tuyauteries horizontales
munies sur un génératrices superieur de tuyeres pulvérisatrices .
Ce type de réfrigérant exige néanmoins des surtaces de bassin assez
grande . Dans la deuxiéme categorie de rétrigerants nous trouvons

ceux a gradins .

VIl.2/ Réetrigérations a gradins :

Ces appareils sont constitués par un empilement de lattes de
bois sur lesquelles 1'eau se reéepartit en gqouttes . lls sont
proteges sur leur pourtour extérieur par des jalousies reduisant

ainsi les proiections de goutelettes par l'exterieur .
Les reéfrigérants a gradins sont relativement a encombrants et

exi1aeant un espace libre : peériférigque ne fisant pas obstacle a la

libre circulation de |'air avolisinant .
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Les principaux aventages qu'ils presentent sont d’étre simples , et
d’un prix de revient réduit . [ls ne necessitent pratiquement aucun
entretien , mais donnent par contre des résultats variables avec le
vent % inconvinient majeur . Aussi1 leur prefere t-on les

refrigerants a tirage naturel ou artificiel .

VII.3/ Refrigérants a tirage naturel :

L’air chaufté en contact avec de l'eau de ruisselement cree
un tirage dans la cheminee ou coque par difference de densité avec

la couches d’air exterieures .

les débits d’air importants ainsi1 engendrés permettent un retroidi-
ssement etficace de |’eau guil ruisselle ou qui eclate en gouttes
sur des surfaces d’échanges réalisées de nos jours en bois ou en

matieére plastique .
Selon la direction du courant de ITaxr au travers de la

surface d’'échange ,les refrégiratants a tirage naturel peuvent étre

classés en deux types : a courant croisés ou a contre courant .

Vil.4/ Refrigérants a tirage artificiel par ventilateur :

Dans ces réfrigérants , la circulation de l'air est assuree
par des ventilateurs quil remplacent les cheminées des reéfrigerants

A tirage naturel .

Les techniques de refroidissement utilisées sont tout a fait
semblables A& celles décrits precedement . La aussi i les deux
principaux types rencontrées sont les refrigarants a courants

crolses et a contre courant .
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Les vitesses d’air a I’intérieur sont relativement élevées =

Ce qui assure un débit important et un refroidissement acceptable .
Ce refroidissement est da essentiellement a |’augmentation du
coefficient d’échange resultant d’une grande vitesse du courant
d'air. les surfaces d’échange de ces refrigeérants sont généralement

de type A ruisselement par film , leur construction est prevue en

bois ou en plastique .

Les matériaux utiliseés comme surtraces de ruisselement des
réfrigérants atmosphériques sont notament le bois

I"amiante-ciment et les plastiques .

Nous avons décrit precedement les ditférents types de

refrigérants selon le mode retenu pour la circulation de I"air

tette description peut aussi bien se talre selon le mode retenu pour
ruirsselement de |'eau . Nous distinguons pour cela deux types : e

ruisseliement a film pur et le ruisselement a gouttes .

a/ Ruisselement a tilm pur :

L' éechange peut s’'effectuer qrace a des surtaces plianes ou
ondulees le long des guelles l'eau a refroidir ruisselle sous
forme d’un film pur , adherant a ces surtaces s il’arr traverse
verticalement de bas en haut , le reseau de plagues pendant que
|"eau tombe par gravite a la surtace de ces dernieres . Les

surtfaces de contact entre air et eau sont aussi1 nettement derinies .
FPar absence de creation de qgouttes = ce type de ruisselement

necessite une distribution d'eau tres homogene sur les surtaces

d’'echange .
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En raison des vides importants menages entre deux surfaces
voisines , les risques de bouchage par depst de tarte ou

d1’ d’'algues sont A craindre .

b/ Ruisselement a gouttes :

L'échange peut s'effectue egalement par |['intermediaire de
surfaces assurant un eclatement d’eau en fines goutelettes appele

ettet "splash" .

Par gravité , |l’'eau tombe d’'un plancher de lattage a un
autre en subissant un éclatement oreéant ainsi des goutellettes qui

augmentent les surfaces d’échange entre I’air et |’eau .

La disposition pius aeree de ces lattages permet a ['air de
circuler dans les directions horizontales , verticales ou obliques
Aussi, on peut placer les surtaces d'echanges sur toute leur

hauteur jusqu’au niveau du plan d’eau dans le bassin .

111/ Choix du dimensionnement et réalisation de la toure de
refrigeration : <
Afin de décider la conception ou e choix d’un type de

retrigerant ,il est indispensabie de pouvoir placer lea divers
solutions techniquement utlllsab§es selon leur critere economique .
Aussi , est-il necessaire , dans;chaque cas , d'etablir un bilan
des 1investissements & realiser prenant en compte les parametres

d’exploitation de chacune de ces solutions .

Les programmes d’optimisation pour ce choi1x comporte
essentiel lement les donnees d’'exploitation du circuit considére et
les indications eéconomiques relatives aux couts des divers

materiaux .
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- Le type du circuit ferme de refrigeration choisi :

Le réfrigérant qui avait été choisi (en 1987) est une toure de
refroidissement A& tirage forcé avec une circulation d’air assuree
au moyen d’un ventilateur aspirant . Ce choix etait motive par ies
faibles débits d’eau utilisés ,les écarts peu éleves de
temperatures entre 1’'entrée et la sortie de la tour » I"entretien
quas1 nul dd a |’absence de toute piece mécanique en mouvement et

entin le prix de revient réduit .

Quant au type de ruisselement , 1l etait choisi a dispersion
a "effet splash™ sur un lattis afin d’eviter toute obturation de

circurt d’air et d’eau par deéepdt de tarte .

Pour la construction de cet ouvrage , des lattes en bois de
faible épaisseur étaient utilisées , ces lattes etailent 1impregnees

d’'avance de produit anti-moisissure .

En plus du rétrigérant A gradins , le circuit ferme comprennait un
systéme de distribution d’eau chaude arrivant en haut de la tours

et d’eau froide recupéreée en bas de celle-ci dans un bac en cuivre .

1l tfaut noter toutetoils , sur la tuyauterie amenant I"ewau chaude,
au systeme de distribution , des deérivations ont eté prevues Pour
la recupération de chaleur ou encore pour le branchement d’autre
circults d’appareillage du hall de Génie chimique neceéssitant
l1’utilisation d’une eau de refroidissement .
l.a repartition de |’eau chaude en haut de la toure s'ettectue au
mnyeﬁ d’une pomme d’'arosoir en cuivre de 320 mm de diametre .

Des trous de O,/5 mm de rayon , permettent de la pulveériser
dans un bac en cuivre de 0,5 m° de surtace de base et de 1,7 m de

hauteur .
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PARTIE THEORIQUE

Caractéristiques du verre speécial § 73201 :

Le verre speécial § 73201 est un borosilicate a faible
coetficient de dilatation , caractérise par une tres bonne
.résistance thermigue et chimigque . Ses‘aual1te5 en tont le verre le
plus apprécié dans les laboratoires . |{ est en outre tres facile a
travailier au chalumeau oxydrique ; 1l se travaille rapidement et
SANs préacautions particulieres , ce qul fait un matériau

#conomigue.

Composition :

Silie Si0z : 80,00

anhydride borique : Bz0s3 : 13,00 .
Alumine Alz0= : 2,25 .,

Oxyde ferrique : Fez0s : 0,05
Oxyde de sodium Naz0 &t 3,50 .
nyde de potassium K20 : 1,15 .

Propridtés physigques :

- Masse volumique :2,23 g/mg . _
- Elasticité : module d’éiasticite E = 6500 hectobars .

coefficient de poisson o« = 0,22 .
— Duret¢g : 3,1 . Elle est déterminée par la méthode du jet de sable
c'est & dire que |’on mesure |a protondeur des rayures creées par
l'actioﬂ.d'uh jet de sable dont toutes les caractéristiques sont
parfaitement définies .
- Résistance de compression : 3600 bars .

- Résistance a la traction : 150 bars .

Propfietes thermiques et thermoplastiques :

- Chaleur specifique : 0.20 Kcal / (Kg.®c)

.- Coefficient de dilatation lineaire de 20 a 300°
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32.10 “/0°C
- Conductivite thermique :"a 20°c L 0.97 Kecal/m.h."%c
150%¢ 1.08 keals/moh.“c
7 300°c 1.22 Kecal/m.h.%c
Les verres soént mauvais cohduéteurs a la chaleur par rapport aux
metaux ( cing fois moins conducteurs que le fer ) . c’'est la raison
pour laguelle il est facile de les +travailler au chalumeau sans
fisqué de brélurs . La mauvaise conductibilité des verres explique
egalement leur lenteur a trouver un égullibre thérmique et
l1’apparition de tensions observable au polariscaope
Le verré § 73201 peut étre utilise sans inconvenient jusqu’a des
Températures de |’ordre de 300°c . Toutefois , il est recommande ,
lorsqu’on atteint ces Températures ' de surveiller le
refroidissement qui doit se? faire lentement et .Tequliefement
surtout si I*objet est epais . Ce verre peut etre utilisé en toute
sécurité a 200°c et accepte en principe les ecarts de Température
de 120°c environ ;
4

Propriéte chimiques

Le verre 573201 a des propriétés chimiques remarquables de
resistance a la corrosion seul 1’acide fluorhydrigue est totalement
decénéeillé avec ce verre 1’acide phosphorique et les alcalins ont

une action relativement faible .
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1.2/ Méthodes de distillation H

[

La distillation peut étre'effectuée selon deux méthodes bien
'distinétes . dans la premiére , in sépare la vapeur produitedés 3za
formation , on condense et on recueille directement le liquide
obtenu sans iaisser retourner dans le bouilleur . C’est ta

distillation simple . Gu distillation sans reflux
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La second méthode implique un reflux , ¢'est a dire le retour dans
le bouilleur d’une fraction du condensat, dans des Vconditions
telles que le liquide qui reto&rne dans le bouilleur se me lange
int(mement et A contre courant avec la vapeur qui en provient,cette

mdthode a recu le nom de rectification .

[.2.1 méthodes de distillation simple

On distinque trois technigues de distillation simple .
- Distillation differentietiie ( en discontinu )
- Distillation a I'equilibre ( en continu ) ;

- Distillation par entrainement a ia vapeur ( en discontinu )

l.2.1.1 Distillation simple ditterentielle :
4

La vapeur produite par fe melange étant toujours enrichie en
constituant le plus volatil » le titre du coﬁdensat est toujours
suparieur a celui du melange Lﬁitial - la poursuite de 1’opération
appauvrit progressivement ie lihu1de du bouilleur en constituant le
plus volatil : il en resulte UJE diminution proaressive du titre du
condensat . Il est possibie de recueillir le distiilat en plusieurs

tractions avant chacune un titre moyen donnég .

La quantité de condensat a recueiilir s'obtient aen

etéblissant le bilan de matieére de i’operation.

: i
L*équation de Lord Rayleigh Ln /L = J't _;Eéhi
- * i
L'égquation du bilan de matiegre : F = D + L.
permet de deduire la quantite D connaissant F y X 5" X ..

e titre moyen ;d s'obtient en faisant le bilan de matidre an

constituant le plus volatil .
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1.2.1.2/7 Distillation simple a l’equilibre :

La distillation simple & l1’équilibre ou distillation flash
est une technique en continu qui permet la séparation partielle du

-constituant ie plus volatil contenu dans un mélange .

On prolonge le contact entre la vapeur et le liquide pendant
un temps suffisant pour que l'équilibre s'établisse entre les deux
phases que |l'on recuellie séparement, de facon a maintenir dans le

bouilieur le niveau du liquide .

La détermination de ia quantiteé de liquide wvaperisp sfebtient a
partir des bilans de matiéere :
F=Va+L «
»

F oxi = VY  + Lx

débit de 1’alimentation de titre x¢ .

<
i#

débit de la vapeur formée de titre y* .

-
i

b
dabit du liquide restreint de titre x .

Cette technique de distillation est utilisée dans I'industrie du

'pétrole -

i.2.1.3/ Distillation par entrainement a la vapeur :

La distillation par entrainement a la vapeur d’'eau est une
techﬁique discontinue basée sur la distillation des me langes
binaires de ligquides non mixibles . Elite permet de séparer des

substances thormusensibies & faible voiatilite ., d'impuretés non
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volatiles , par une température bien inferieure a leur point

‘d’ébuliition .

Elle consiste & introduire au sein du liquide & traiter un courant
de vapeur d’eau qgui y est insoluble ,.le mé lange de vapeur d’eau et
de vapeur de la substance peu volatile est entraine hors du
bouilleur . LA condensation de e m& lange de vapeurs fournit deux

liquides non mixibies facilemerit séparables apres décontation .
La température a la laquelle se produit la distillation de la
substance peu volatile est |la température d'ébullition du me lange

hetérogéne qu'elle forme avec |'eau .

1.8/ Méthodes de rectifications :

Une reetifientinn peaut &tre fealiGne en digeontinu ou  en
continu . La premiére méthode est applicable lorsgu’on doit traiter
une ou plusieurs charges de mélanges pouvant étre de compositions
différentes . La seconde lorsqu’il s*agit de rectifier une guantite
importante d’un mélange bien-déterminé pendant une iongue période

de temps .

Lorsque {a rectification est discontinue , on introduit dans
te bouilleur la totalite de la charge a rectifier et on recueille

un distillat prevenant de la vapeur qui sort (en haut de coionne) .

Un poursuit l'opeéeration jusqu’a ce qQque le titre en constituant Ile
pius volatil en liquide restant dans le bouilleﬁr , ait diminue
jusqu’a une valeur fixée A l’avance . il faut remarquer que , par
cetia methode , seul le disti:lat qui constitue ia fraction la plus
volatile du mélange a ete soumis A la rectifiéation . le liquide

regtant dans le bouilleur ne subbissant nu!llement ce traitement .
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La fraction la moins volatile du méiange est ,'élle aussi »
rectifiée lorsgqu’on opere en continu . Selon cette methode , on
introduit l'alimentation en un point de la partie centrale de la

colonne .

De cette tagon , la vapeur qui s’'éleéve au dessus de ce point
FRABANESE le PEfluk qui & ’EBHUIe depuis le haut de 1o e6lanns ot

s'enrichit en fraction la plus volatile .

Quant au liquide gqui descend jiusqu’au bouilleur , il est rectifie
par ‘les vapeurs qui en proviennent et en arrivant au bouilleur il
est complétement débarrassé de la fraction la pius wvolatile . Le
produit de queue que I'on sgoutire en bas de la colonne est

‘également de composition constantée comme le distillat .

Pour les mélanges normaux , distillat et résidu sont formés
essentiellement du constituant le plus volatil et du constituant le
moing volatil et on opere directement sur le mélange binaire en

cause .-

Rectification en discontinu :

Une ingtallation de rectification en discontinu comprend
divers appareils en relation, avec la colonne .- Ce sont
essentiel ilement des échangeuré thermiques des recipients de recette

et des dispositifs de mesure . Les echangeurs consistent en

- un bouilleur qui communique avec le bas de la colonne , ce
bouilleur est eéquipé d’un dispositit permettant de porter le
liguide & I’'ébullition (double enveloppe , surpentin pour chauffage

a4 la vapeur ...) .

-~ Un condengeur quit peut atre
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- 80it un condenseur total transformant la totalitée de la vapeur
en un condensat non refroidi . Ce liguide est |, au moyen d'un
distribpteur y en partie renvoye en haut de colonne (reflux) et en
partie soutiré (distillat) . Ce dernier est rerfroidi au moyen d’un
refrigérant , puis deérigé vers les recipients de recette ;

- goit un condenseur partieil ou déflegmateur . qui condense
qu'une traction de la vapeur . Le liquiée tou tflegme) ainsi obtenu
congititue le flux renvoyé en haut de colonne . La fraction de la
vapeur non condensée par le déflegmateur est envoveée dans un second
échangeur pour y étre condenséde et refroidie . Le liquidé est

envoye vers les recipients de recette .

On constate , lors d’une .rectification en discontiﬁu » que si
I1'on maintient constant le taux de reflux , le titre du tiquide -
contenu dana la cuve et ceux du retfiux et de distillat diminuent
progressivement , depuis le début jusgqu'a la tin de 1'opération ,
‘tandis que les points d'ébullition du melange contenu dans le
bouilleur et des diftérents liquides se trouQant sur lesg plateaux ,

‘auqméntent gsimul tanément .

lLe distiliat peut étre recueilli en haut de colonne en une ou
plusieurs ftractions . On poursyit 1’operation jusqu’a ce que le
titre du liquide restant dans le bouilleur soit inférieur A wune
valeur fixée a !"avance . Ce residu est alaors evacué , et
i'ingtallation préte pour une nouvetle opération .
1

NB : - En rectification continue  , au contraire ’ une fois ie

regime etabli , les debits , les titres et les temperatures des
phases en présence ne varient'ﬁas avec le tewmps .
- Pour maintenir cbnstanq le titre du distillat i}l faut

modifier le taux de reflux .

Nowbre de plateaux theorlques-:
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Droite opératoire :

Considérons une colonne de rectification equipée d’un
condensateur et des dispositifs necessalres pour permetire le
reflux . Nous supposerons que cette cofonne est adiabatique et que
ie retention (Hold-up } du liguide par la colonne ( sur les
plateaux et sur les corps de remplissage ) et par le condenseur .
est negligeable devant ta quantité de liquide mise en oeuvre
soit : n le nombre de plateaux de la coclonne ( numerotés de haut en
bas ). '

Et soient L et V les deébits molaires des deux phases , que nous
supposerons constants a ["intérieur de la colonne .
Aprés un certain temps de fonctionnement a retiux total ie reéegime

de la colonne devient stationnaire et on commence le'soutirage .

La vapeur V de titre Yn quittant le piateau supérieur est condensée

en un liquide de méme titre . On fractiovnne ce liguide en un
distillat D de titre xd et en un reflux L de titre xo = xn+s1t ONn a
donc :

vV = L -+ D

V¥yn = L xn+1 + Dxd (i)

En ecrivant etage par etage , lo bilan matiere en oonstituant le

plus voiatil -

Plateau n ) Vyn-1 + L xn+1 = Vyn +  Lxn
Plateau n-1) Vyn-2z + L xn = Vyn-2+ + Lxn-1
Plateau i) Vyi-1 ¢+ L xi+a = Vyi +  Lxi

Le bilan matiere en constituant le plus volatil du transfert gui se
produit dans la partie superieure de {a colonne ( condenseur

compris) au dessus du plateau de rang i , s'obtient an ajoutant
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k]
membre A membre les relations ci dessus ,

Vyi-1+ + L n+1 = Vyn + Lxi
et en tenant compte de (1)
V yi~1 = L xi + D xj

Yi-s = L oxi + D xj

<
B
<

Cette reiation du premier degré entre le titre de Ia vapeur qui

penétre sur un plateau , est l’equation de droite operatoire .

On peut ecrire : ) L x D x5
y = —_— + —_—
v v
en posant L R ) ¥a)
— = = ————— + ——
D S R+l X R+1
y
Taux de reflux minimal : .
L’intersection de la-;droite operatoire avec la courbe

; *
d’equilibre ( v , x ) aux poidls ( xd , ¥ ) et ( xw , ¥ ) permet de
catculer aisément le taux de thlux minimal KRm

et la droite passant par ces deux points sera :

. - Rm x + xd
y Rm+n Rm+ &

lf dn resulte que ia droite operatoire correépond au Rm repreésente
une position limite de la droite operatoire , celie pour laquelle

ie nombre bde plateau est infini .

Une rectification effectuée avec un taux de reflux égale a4 Rm ne

permettrait théoriquement de recueirllir qg'une quantite infinitesimal

de digtillat .

On utiliee en pratique un taux do reflux K = k Km ou K est un

tacteur genéraiement compris entre 1.2 et 2 . mais pouvant dans

certains cas atteindre des valeurs superieures .
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I.3 RAPPEL DES LOLIS D’ELECTROTECHNIQUE

1.3.1  EQUIPEMENTS DE FORCE MOTRICE

“

Principe et conception :

1°) caracteristique générale des equipements de force

mortrice :

Dans un equipement de force motrice‘( pompe a vide , stabilisateur
de température , compresseur , ... J , l1'ensemble des ' circuits et
des materiels associes est utilisé pour

- La commande

- Le contréle

— La protection

3°) Contraintes du cahier des charges :

En gaénéral lorsqu’on veut construire une 1nstallation ,ou faire une
conception d'un equipement on doit prendre en compte les données du

cahier des charaqes qua prec1se?:

= Les caracteristiques de grandeur et de forme du couple
rasistant de la machine entrainee :
- Les conditions d’exploitatign de {'ensemble " equipement - moteur
machine® . . ’
- Les caracteristiques_ du regseau de distribution de i’enerqie
électrique . . 3
b

39) choix du moteur d’'entrainement
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Ce choix depend de 3 familles de facteufs mises en evidence par e
cahier des charges 3

- Les conditions de tfonctionnement de f{a machine entrainee .

nature du cycle de marche , couple nominale . vitesse nominale,
etc...

- Les conditions locales d'exploitation ¢ temperature , altitude ,
atmoaphere etc ...) i

- Les contraintes de fournjiture d’energlie au moteur .

3.1/ Conditions de fonctionnement de ia machine entrainee »  les
caractéristiques mécaniques couple resistant en tonction de la
vitesse de rotation Tr = f(n) des machines entrainees est bien

representatives de leurs conditions de tonctionnement .
On distingue trois types principaux de caracteéristiques mecaniques:

1°) Caractéristiques d’allure parabolique (exp : ventilateur ,
pompe A vide ...)

Z2) Caractéristiques a couple résistant constant (exp : engins de
lévage) .

3) Caractéristiques d'allure hyperbolique (exp : concasseur) .

l.Le processus de mise en service d'une machine met en evidence deux
types de phases .
- Les phases stables.

- Fonctionnement au régime nominai .

~ Arrét
- Les phases transitoires

~ Décol lage

- Freinage

- Changement ou variation de vitesse .

Dana toutes les phapes transitoires (excepte la phase  de frelinage
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) le couple moteur TMm doit étre s5uperlieur en vafeur absolue au

couple reéesistant Tr ;

™ > Tr

Tn

TMd

Trd

— (tﬁjmn)
JNL

i

A "P" ou ™™ = TR ,on dérinit e point d’equilibre ou de
fonctionnement de l'ensemble "moteur wmachine"” , A ce point
correspond le :

- Coupie nominal Tn ,

- Vitesse nominale Nn .

3.2- Conditions locales d'exploitatidn :

l.es conditions caracteristiques du milieu ambiant H
- Atmosphére (humidité ,corrosion, explosion , poussieres,...):
~ Températures:
- Choecs mécaniques etc.,.. . @ ‘
Guident le choix du moteur ... vers les difféefents types proposés

par les constructeurs : .
- Moteurs protégés ,
- Moteurs étanc&es';

~ Moteurs antidéfiagrants ,
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- Moteur tropicalises , etc ... .

3.3- Constraintes du réseau électrique :

Ces contraintes essentiel!lement d’ordre energetique :

- nature du courant : continue ou alternatit .

~ type de distribution : monophasé , triphase 3 ou 4 fils .

- grandeur de tension , '

- limité de l’intensi1té en ligne , fimite de 1’'intensité en ligne
sont imposees a l'utilisateur et doivent étre prises en-compte dans

le choix du moteur . 1

I.3.2 MOTEURS ASYNCHRONES TRIPHASES

-

\
1.3.2.1- Principe : ' {

lLe moteur asynchrone ou moteur A induction est un
transformateur 4 champs tournant :
- le statorus en est le primaire , il est alimente par le résgeau
d’energie .
- le rotor en court-circuit est fibre de tourner constituer le

secondaire .

[.3.2.2- Fonctionnement :

l.Les courants triphaseés aiimentant le stator donnent naissance
a un champs tournant gqui induit des courants dans les conducteurs
du rotor (enroulement) . L’action du champs sur les courants
rotoriques genére des forces electromagnetigques qul font tourner le

rotor .

[.3.2.3- Les vitesses de rotation :
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vitesse du champs tournant ou vitesse de synchronisme :

3 = w=2m7ns (rad/s) ns(tr/s)

ns = f/p : p nombre de psles » T ¢ frequence en hertz

—.vitesse rotorique de glissement :

le rotor tourne a une vitesse (r 1ntfeérieure a la vitesse de
synchronigme Os=.

La différence s - Or est dite vitesse de giissement

puissance éléctrique

absorbée FPa

l

! !

puissance transmise . perte stator

du rotor . Fer (joule)

Py = Tt . a

+
Perte rotor
Fer mécanique <
(ioule)
+ -
puissance utile
Pu = Ti1 .
N i
Tt : coupie tranmis au rotor
Rendement : ni = Pn/Pa
Rendement du reotor : nr = nr/ns
Remarque :
51 i'on charge le moteur ;, le giissement augmente et si Jle

charge est trégs forte (puissanée mécanigue dans une machine outil

4?...

™
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par exemple) aspirateur ou compresseur sans huile fubrifiante ,
«++), il peut arriver que lé glissement soit tel gque le rotor
n’arrive plﬁs a suivre Le champs tournant , il cale » et les plombs'
ou les disjoncteurs sautent , parceque e courant qu’il absorbe

devient a ce moment exageéré .

I1.3.2 5/ PROBLEME DE DEMARRAGE.

Solutions générales au probléme de démarrage :

Mis a part le démarrage direct , les différents procedés de
démarrage (ddmarrage semi-automatique , démarrage par ¢€elimination
de résistances statoriques, démarrage en A et Y , ... etc ) .ont
pour objectifs fondamental de_limiter I"intensiteé absorbée en tout
maintenant les performancesurmécaniques de |’ensemble "moteur

machine entrainée” contforme au cahier des charges.

Dans le cas de moteur asynchrone cette limitation de courant est
obtinue par :
- Une réduction de Jla tension d'alimentation » ie courant est

proportionnel a 'a tension .

Action sur le circuit primaire (stator ) démarrage par :
- Coupiage étoile triangle ,
—-Eiimination de résistances statoriques
- Auto-transformateur .
- = Une augmentation de la résistance rotorique H
Action sur le circuit secondaire (rotor) ,
- Démarrage par élimination des reésistances rotoriques .

- Moteur a cage muitiple .
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1.3.2.6~ Contraintes du cahier dés charges des eéquipements de

1’installation :

-

En voici les contraintes du cahier de charges des eguipewments de

l*installation :

a/ Stabilisateur de tempérafure H

- Température maximum : 300 ¢C .

-~ Puissance thermique : 5 et 10 kw .

- Volume de ila chaudiére : 16 litres .
- Débit de !a pompe : 4 cm /h .

- Hauteur manometrique : Y m .

'~‘Poidﬂ_du poste @ 160 kg .

b/ Moteur asynchrone a vide :

Eendement = 0,75 ch .
n = 1410 tr/omn .
températufe ambiante = 40 °C .
nombre de phases = 3 a 4 fils (le 4éme pour la terre)
Démarrage étroite triangulaire ¢
AV = 220 volt a 3 A .
/A V = 330 volt a ¥ 3 = 1,73 volt

c/ Pompe 3 eau (du systeme de retroidissement fermee)

POMPE GUINARD ’

Nombre de phase : 3 A 3 fils (sans tils de terre)
F}equence : 30 Hz {(en altermatif)
 Démarrage triangulaire (démarrage direct)
AV = 220 volt a 3 A .
ANV = 380 voit .

n

2,75 pour 4 ,

‘Ampérage

et 1,60 A pour /\ \
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PARTIE EXPERIMEMTALE

PARTIE EXPERIMENTALE

I7.1- Les réparations faites sur 1'unité :

Nous dé&ridons dans ceite partie l'état initial de 1'urite de
distillation et nous cernerons les causes de son arrét prolongeé

ainsi que les réparations réalisées sur cette unité .

I11.1.1~7 Circuit d'alimentation :

L*tetat initiale du corps de lal'pompe centrifuge était
défectueuse (briseé » di au mauvais articulation du support delia
canalisation en verre , il n y a donc aucune protection du corps
ainsi que l& canalisation lie & ee oceFrps GORLFe 186 GAALEAINLES
exteéerieure , cette pompe recevait directement toutes les

vibrations, et tout les chocs wmécaniques .

LLa réparation de cet organe nécessitait un traitement
spécial. La soudure du verre au chalumeau , vue |1’état de la pileéece
’ celtfaitement s’'est avéré non rentable ’ car toute soudure
exigeait une élevation de la température du corps a4 un certain
ordre , que les figssures ne peuvent résister A cetteaugmentation
exagéréde de température , ceci entraine la mise en piéces du corps.

On avait recours A 1’arldite qui est sclution temporaire .

Le second probléme dans cette pompe eétait la presence
importante de fuite de la charge , quantité non recupérable le long
de 1’arbre de la pompe , ceci est due principalement aux joints

(bague de friction , baque de blocage ...({(cf tig.12 page 32) .

Malgré Ie bon dtat du moteour do la pompe (noteour aAsvYRehrons)

50



3
PARTIE EXPERIMENTALE

nous eétions contraint de mettre la:pompe-hors circuit .

Avec cette derniére solution , est ce que l'alimentation ou bien la
distillation sera assurée en continu ou en discontinu .

l.a " réponse est que pour une digstillation atmospherique ’
l'alimentation en continu peut étre pratiquée et ceci en alimentang
la charge par le haut de la colonne dans le ballon de 20 litres en
continu .Le wmanipulateur dans ce cas veiliera & ce que le niveau
dans le balflon soit toujouré fixe en amenant toute la charge plus

de 50 litres du premier étage du hall de génie chimique .

Dans la distillation sous vide en continu , cette méthode ne
peut étre appliquée car en assurant la continuité de 1’alimentation
dans le ballon on perturbera ta Pression requlée ainsi que

1’équilibre liquide-vapeur dans la colonne .

Danc vue que la distillation continue exige une grosse quantité de
charge (pour 50 litres de mélange " d’'acide acetique (+) eau " et
pour xF = 30% en acide il nous fﬁut presque. 29 litres d'acide ...)

et lé mise hors circuit de la pompe centrifuge . (I est preferable

dorenavant d’adopter une distillation discontinue seulement .

Suggestions :

- Se proccurer un nouveau corps (par moulage du verre) .

~ serrer bien les joints causes de fuites .

ou bien se proccurer simplement une pompe centrifugeuse .

répondaﬁt au caractéristiques dp cahier des charges (cgrrosion .

hauteur manomtrique , température de marche , ...) .

Si on adopte l'une de deux solutions on doit aussi placer deux
vannes a passage direct (Vi) et(Vz) et une vanne de sputirage
{(Va) ,afin de régler |'écoulement de 1la charge . Dans la but

d’assurer plus de trois foncticons a la fois :
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-_éoit; alimenter directement le rebouiiieur .
- soit; alimenter le préchautfeur indépendament du rebouilleur .
- et soit; taire le vidange de la bharge en cas de récupération de

ta echarge .

I1.1.2/ Pompe a vide :

1~ Moteur asynchrone :

Nous avons constaté dés le début |a presence de fuite d’'huile

lubrifiante (10 k) le bobinage é&tait donc novye :
- le reservoir accessoir au aspirateur d'air était vide d’'huile
lubrifiante . l
- les bouilons liants les trois compartimentes :

- le reservoir d'huile ,

- aspirateur ( fonctionnement inverse du compresse)

- moteur électrique .

eétaient mal serrés

Ces vproblémes résultaient du manque de maintenance et de
verification périodique de ['équipement . car a chague semestre (3
mois de marche) il faut serrer les joints, en ettet les vibrations

du moteur machine causent le probléme d’ouverture des joints .

En. mettant en marche la pompe . nous avons remarque une aﬁparition
du feu au niveau du moteur electrique et le disioncteur s'est
manifesté .

i'explication du premier phénoméne revient a ce gque la presence
d'huile lubrifiante sur .le bobinage ainsi que le scurce d’énergie

(étincelle) . On fait que le _feu se décianche <(c'est ce qu'on
appeltle an higieﬁe et securité de travail le trianagle de feu) il

taut donec éliminer le comburant ici l'huile lubritiante .

b2



PARTIE ENXPERIMENTALE

Le deuxiéme phénoméne resultezsurtout du fait que le moteur était
en surcharge (engrenage de i:qrbre non graissé , mangque de 1’huile
lubfifiante qu'egt rendéit lagcharge sur le moteur eéxagéree ) le
moteur n'arrivait pas a se synchroniser , il «calait et Ile

disjoncteur %"sautail™ .

Résultats : - Les fusibles de |’armoire principal inefficaces .
~ Moteur électrique A une phase d’enrouiement de fils
intacte . et les deux autres phases ne

fonctionnaient pas.-.

P.S : L’alimentation du moteur est fournie de i'armoire electrique

principale .

2/ Systéme de requlation :

2.1/ Etat initiale du systéme de régulation :

1/ L'éléctrovanne ( Va) 6tait débranchee du circuit électrique
d*alimentation de 1’armoire de la pompe & vide .

- 83 bobine n'exiétait pas . '

Le r8le de cette vanne (V4) était de laisser 1'air refoulée a
1intérieur une fois que 1'electrovanne (Vz) serait fermeée (cétte
fermeture se réalise en reguiant la pression deéesireée ) pour eviter
la cavitation de I'aspirateur .

29/ L'electrovanne (Vi) était en bon état de marche (car eille se
traouvait protégée du milieu extérieur par  l'arm0ire blindée dela

pompe ...)

2,39/ Le manostat différentiel A mercure "P.G.E" contennait une
quantité de mesure insuffisante (car lors de la mise en marche de
I"appareil le fil de tungsténe prennait beaucoup de temps pour

chauffer le mercufe gui se deélatait et atteindra |Tautre fil et
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fermera , ainsi l’interrepeteﬁf du circuit ., a cause de cette
faible quantité de Hg , la rég?lation prennait un temps de reponse
trés long pour atteindre la pression dgsirée . Depuis (19753011
1*ajguilie du manométre mettait beaucoup de temps pour se fixer
&sur la pression du vide désirée , il a fallu allumer le bouton de
touche régulation de vide avant -que l'aiguillie n’atteindra ‘la

‘pression voulue .

2.4°/ L'’aiguille du manométre a membrane en lame d’acier inoxydable

' ne descendait pas plus de 600 mmHg au début .

2.5°/ Le fluide auxillaire (essentiellement de l1'eau) était
impropre (milieu agressif qui peut endommager le  reservoir
tempon ...) . '

2.6°/ 1’éléctrovanne (Vz) etait debranchée de son entrée indiquee
dans le.relais éléctronique de 1’armoire blindée par (Ei) et (Ez) .

- l‘éxe de Vz etait grippé .

-~ 1a bobine de (Vz) se trouve en bon etat apreés son test

le role de cette electrovanne etait de s’ouvrir une fois le contact

de mise en marche general est-allumé faisant ainsi la rentree de

{'air refoule de |’aspirateur dans le reservoir tampon , et de se

fermer lors de la regulation du vide .

2.3 Travaux ragliaés I

2.2.1 le remplissage du manostat en quantifé de mercure suffisante
permettant le " contact 4 mercure " et reduisant ainsi le temps de
réaponse du systéme de regulation en méme temps.

e renouvel lement de 1"@au joignant c¢e mercure dans les

branches du monostat en méme niveau .

2.2.2 - La mise en pieces des vannes (Vz)} , (Vu) , (Vi)
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- nettoyage des canalis;tions liants ces +trois vannes et
degfippage des deux electrovanpes (Vz) et (V) par un degrippeur
( en general 'essence suftfira’)

‘ N
- branchement de l’éléétrdvanne (Vz) a son circuit
d'alﬂmentation situé sur la télécommande " P.C " .

~ la migse en marche de l’'electrovanne (V2)

2.2.3 - changement de fuide auxillaire par 1'eau praopre

2.2.d - En essayant d’agpirer de l'air par la canalisation menant
au deux manometre (R.l.1) et (R.1.2) par une seringue on a remarqueé
due I'Taiguille descend jusqu'a 200:torrs voir jusqu’'a 100 mmHg (100
tofrs } . donc les manométres marchaient bien sauf quand en
essayant a blanc i.e |l’air est refoulé dans {'’atmosphére et aspirer
du reservoir tampon l’aiguille nTatteignait pas plus 600 torrs dans

' ce cas + Notre soucli était de la faire descendre jusqu’a 5 torrs .,

En démantant plusieurs tois le compartiment machine et en
nettoyant la chambre a air (chambre a deux palettes ; <c'est pour
cette raison gqu’on dit gue c’est une pompe a palettes a fluide
auxillaire) et ainsi on renouvelant |'huile Jubrifiante qui se
trouve plus vite degrader (sales éhangement de couleurs , ...) on a

descendait jusqu’a les 520 mm.Hg .

En serrant bien les joints par des coulés et en coupant les
morceaux tuyaux inutilisables . et en renouvelant les tuyaux
joncteurs entre l'enceinte & vider et i'appareil de vide on a
descendait jusqu'a 350 mmHg du cadran graduee de O - 760 torrs ,
c’est juste Ie_miliéu a savoir , lors du suivi des conditions de
fonctionnement de ['appareil durant les années passées on a jamalis
dépasse les 380 torrs i.e 0,5 atmosphére .

Et tant que 1’appareii aspire de l’air de lL’atmosphere a travers

les différents joints , on n'espére pas un meilleur resultat sauf
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5t on serre bien les joints de tout la -colonne : canatisation ,

robinets , condenseur » on peut descendre un peu plus bas si on
. R 4 ' -

change la canalisation du -verre par des tuyaux de faibles

diamétres.

2.2.5/ Le robobinage du moteur ‘¢lectrique .

b

Suggestions :

-sur le systéme de regulation :

2.3.1/ L’éléctrovanne (Vi) malgré qu’elle se trouve depourvue de
.5a bobine son travail peut étre remplacée mannuellement c.a.d la
déboucher et 1ouvrire au bon :mouvemont (fermae avant 1a

regulation, et ouvert aprés |'allumage du bouton de régulation) .

2.2.2/ Ou bien se proccurer une bobine ressemblant a celle du (Vi)
et de la branche sur les mémes entrées (E1) et (Ez) avec la (Vz)sur
la télécommande .{(P.C)

51 6n'adopte la premiére solution , il est treés séduisant de mettre
aux extremoties du fil d’alimentation de cette bobine (la sortie)
une |ampe indiquant !e bon moment de [*intervention du manipulateur
car a ce moment guand la mercure mais le contact entre les deux
fils de tungsténe le potentiel atteind les 220 volls sur Ei1 et Ez
tahdis.qu'on avant il n’atteingnait pas plus les 50 volts (avantla

régulation) .
2.3.3/ Vérifier de temps en temps le niveau de mercure (si sur le
cadran l’aiguille n'arrive pas & ce fixer) et agir avec souplesse

envers e manostat surtout quand il est chaud .

2.3.4/ 11 est preferable de prendre de l’eau distillet comme fluide

auxillaire et de le changer de temps en temps , pour eviter la
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corrosion et la conduction électrigue .

2.3.4/ Périodiquement (trois mois de marche) serrer les boulons

joignants les treis compartiment de la pompe A vide .

2.3.67 Pour éviter le mouillage du bobinage , il est trés pratique
d'incliner vers le haut lie moteur eleeirigue Afip draviear 1A

fuite d’huile vers le moteur électrique a travers Il'arbre de

rotation . kN
§

ll.1;3/ L’armoire de control et de reégulation :

.3.1- Etat initial :

" Appareil deélivrée au département génie chimique , sang mode
d'émploi et essentiellement sans eartes de reseaux eiestriguss st
electroniques qui peuvent nous é&tre tres utiles Jors de son
inspection par un electricien ou un ingénisur soit pour compreﬁdre
le systéme de fonctionnement , ou soit en voulant faire une
maintenance trés spécialisée donc il nous manguait beaucoup de

renseignements concernant 1’'appareil .

Au début le bouton marche générale marchait bien , mais apres
que le moteur de l|a pompe a vide a caié |l'armoire ne fonctionnait

plus .

3.1.?/ Dans l'enregistreur ou le stater marquait les températures
des thermocouples , le rotor ne fonétionnait pas en inspectant les
deux étages de I’qrmoire portant les deux enregistreurs on trouve
dans chague étage et sur le méme niveau gque deux relais thermiques
A tame en cuivre étaient enle@ées et non renplacées (ils

n'existaient méme pas ) ou il ¥y a lieu des traces de calcination du

réacau .
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Toujours en testant les autref relais restant (relais thermiques?

il vy a ceux qui ont des diodes endomagées donc 1le systeme

de

protection (thermique + diodes ...) se trouvait dans un état

critique de plus derriére chaque rotor (i! y a deux rotors ) a coté

de la boite d'alimentation se irouve trois types de boites noires

dans le début on croyait que c%était des relais éléctroniques
mais réellement se sont des réesistances de r8le inconnus faute
manque de renseignements non délivreée par le constructeur (E.I[.V

on avait sur nos , mains une simple carte gui sert a identifier

de
.8)

las

‘files par numérisation parmi ces trois résistances citées ailleurs,

deux n'existaient pas .

Donc au total ; il manqﬁait quatre relais thermiques et quatre

résistances at plus un nombre non.déterminé de diodes déféctueuses.

3.1.2/7 Deux thermocouples fonctionnaient mal , le T8 et le T9
ler d&s le début de chaque manipulation 1indiqué les .200 °C

1’autre au plein bouillage indique moins de 0°C alors que

température de la colonne dépasse les 100 °C au moyenne .

3.1.3/ Le taux de reflux : Vue que (e mécanisme de |’'bpuverture

la fermeture de la téte de reflux était electropneumatique |,

T le
et

la

et

la

résolution de 1a reguliation résutait donc de véritication das deux

aspects du mécanismes .
- Aspect éléactrique (bobinage) ,

- Aspect pneumatique (air comprisé du compresseur) .

3.1.4/ i.a consigne noire de reglage de perte de charge
fonctionnait pas . Le probléme resultait de {ia boite articu
juste A c¢bté du prechauffeur au dessous de electrotravanne

Ifhuile .

ne
lée
a

Cette boite comporte deux compartiments afin de comparer les deux
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niveaux de hauteur et transmettre cette différence comme une perte
de charge entre ta téte du reﬁbuilleur et le sommet de la colonne
au circuit electrique de 1'armoire o0 l'armoire traduira cette
différence par mobilisation de ta consigne noire .

‘ _
3.1.5/ La régulation de température du préchauffeur fonctionnait

BioR 1A FOOUIBtion ButEMAtiIgUAe fonctienne Bion tandis  aue le

reglage manuelle ne tonctionng pas .

1
hY
i

'
3.1.67 En allumant le bouton d% pompe centrifuge le moteur tourne
donc elle est en bon état éléctrique quoigque elle se trouve hors

circuit pour des raisons cités déja ailleurs .,

.3.1.7/ 1es deux electrovannes a Il'huile celle gqui ragle la
témpératura en haut prés du prechauffeur et celle qui régle la
tomperature du bauillour’( en FElAtION HIPEBEH HBved Ia porte de
charge,c’est une relation lindaire...) avaient la longeur de leur
course differente ( normalement une course correspond a 102

secondes ).

I1.1.5~ TETE DE REFLUX :

5.1- Etat initial :

5.1.1- La lampe temoignage fonctionnait bien mais nous avons des
problémes avec le mécanisme d’ouverture et de fermeture de le téte
de reflux . -

5.2.1- Présence d’'étanchéité (anomalie déja signalée) (11 (2] .

5.2- Les travaux réalises :
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5.2.1- En testant le réseau électrique de la téte de reflux ce c8te
€laectrique (bobine) ne posait aucun probleme , compte tenu de
fonctionnement de la téte de reflux qu’est electropneumatigue,
rester le coté pneumatique qui est assuré par le compresseur, l'air
comprimé n'arrivait pas'a la téte de reflux le tuyau en cuivre
etait bouché par des impuretées avec le temps et la compression ils

ont pris un aspect solide .

Nous avons donc débouché cette canalisation au lieu de la

decouper et de la souder de nouveau .

SUGGESTION : ‘ : '

- Pour éliminer toute eétancheiteé, il faut changer le morceau
d'élastomére (qui oriente l'iniection du distillat dans 1'ouverture
de recuperation par un morceau de plastique dur resistant (ne se

dilaté pas) aux temperatures élevées .

Ou bien d'enlever carrement cet é¢lastomere , et ceci apres le

démontage du condenseur .
IT1.1.67 CIRCUIT FERME DE REFRIGERATION :

6.0- Le principe de fonctionnement du circuit de retoidissement :

‘Le refroidissment du condeniseur est assuré par 1a
ciréulation d'une quantite d:éau dependant de la puissance du
groupe désgervi .

Cette eau rechauffée lors de son passagé dans e conden ‘seur
se refroidit dans ce réfrigérant atmosphérique humide gqui peut &tre
considéré comme un échangeur dé}s lequel I*eau se retroidit au

contact direct de 1’air . ¥

Le principe de fonctionnement consiste donc & provoquer
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siﬁujtanement par ce contact, '1'évaporation d'une fraction de cette

@auy chaude du condenseur et le refroidissement corraelatif de 17eau

restante. Ainsi I'échange thermique s’effectue a la fois par
évapqration partiel!le de |’eau et par convection entre le c¢ircuit
d’air de refroidissement et le «circuit d’eau ‘alimentant le
refrigaerant . La Qart d'énergie tharmique enlevée bar ITair par
siﬁple convection est plus ou moins importante suivant la

température sédche de ["air de ventilation .

Aussi, !’effet de concection permet d’eniever environ 40% de
1’ énerqie fhermique échangé%‘ par temps +trés froid, soit' une
temperature de l'air sec de 0°C environ. Par contre en eété lorsque
la température de ['air sec atteind 25°9C, la éart de la convection

dans 1'échange thermique tota!{ne sera plus gque de 10% .
N
[

6.1- Etat initial de la toure d% refrigération :

La toure se trouve dépourvue de tout son circuit refrigérant

lors des premiérs travaux , on a remarque :

6.1.1- L’abscence de tout trace de surface de ruiséelement ( les

quatfes sactions )

6.1.2- L'inexistance du ventilateur

6.1.3- Le débranchement de Ia tuyauterie amenant i’eau chaude .
6.1.4- Bac rempli de tartes ; algues , ...

6.2- Travaux réalisés :

6.2.1- Nettoyagehdu bac .

6.2.2- Branchement de ['arosoir en cuivre au tuyauterie
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e

.amenant 1'eau chaude .

6.2.3~ Vue que on ne pourait paé construire un reétreégérant A
gradins de quatre cdtés chague c8té porte environs 10 plagues de
fh;bles épaisseurs et de dimensions bien detrminée avec du bhais
spécial (méme les courtes plaquets normales n’existent pas dans la
minuiserie de 1’école) . .

On n’a pu faire qu”un seul c8té, il en reste doné trois cétés a
faire, de méme on ne pouvait proccufer un ventilateur assurant le

bon transtert thermique . *

_Halgré ce probléme, pour ie moment et compte tenu de la dimension
du bac_on B juge necéssaire de transferer le mode de refregeration
A gyadins a tirage force en mode trés simple le deuxieme type de
refrigeration a aération naturelle : a tuyéres pulvérisatrices donc
le refrigérant est un bac a ciel ouvert et un arosoir pulveriseur
quilpresente lui aussi les cqractéristiques d’une toure & tirage

forcé mais ne comportant ni ventilateur ni surfaces de ruisselement

SUGGESTION :

- Réparation des surfaces de ruisselements ceci une fois le

materiau existerait chez le minuisier .

~ Proccurer un vantilateur permettant aingi ie mailleur

contactentre air-eau chaude .
—'Repeintre I*interieur du bac afin d’eviter le corrodage de ce
dernier (malqré ta résistance du cuivre au milieu agressif,

atmosphére, eau ... ) .

- Pratiquement lors du refoidisssement afin d'eviter la formation

de bulles d'air dans les serpentins ., il west prétérable que
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-

,
\

1’entrée d’eau froide soit du Bas en haut , tandis que dans les
refroidisseurs, et dans le condenseur on a le cas contraire y €@
Qui exige une prudence supplémentaire lors de 1’ouverture des

. vannes ou |a termeture .

. . ,
- %i Je moteur de la pGmpe A eau né marche plus veritier
directement la boite d'allumage qui est équipée d’un sectionneur
portant trois fils d’alimentation de 220V . Ces +trois fils sont

liés a trois fusibles de 25 A . (fusibles en simpte fils) .
IT.27 ETUDES POUVANT ETRE REALISEES PAR L’UNITE

Nous avons juge utile de mentionner dans cette partie, les

differentes études qu’'on peut réaliser avec cette unité réparde .

Cette partie peut Otre qualifiee, comme stane une

valorisation de cette installation de nouveau mise en marche .

Ces études étant base¢es_ sur la vaporisation ,' il cunvient
pour bien comprendre les phénoménes intervenant dans ces études de
rappeler 3 chaque ¢étude gquelques-uns des resultats les plus
importants retatifs a l'équilibre liquide vapeur des mélanges
hinaires-. cémpte qu’il existe deux types dé meélanges , classés

d’apreés fa solubilité réciproque des constituants .

- Les méianges homogénes compfennent :
- Les mélanges normaux parmil lesqueis on rencontre les
mé langes idéaux . '
~ Les mélanges anormaux ou azeotropiques .
- Leas mélanages hétérogenes .' .

b

<chaque etude se subdivise selon la catégorie du mélange .
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Farmi ¢es études on cite

[[.2.1. A partir de la courbe d’ébullition et de rosee. étude du
point d’ébuliition pour vue cofcentration donnée

o
[}
il Diagrammes isobares des melanges homogenes :

L2.1.1.
li.2.1.1.1. Mélanges homoaenes normaux :

Tle2.1.1.1,1. Diaarammes (f,K.Y) ¢

Par determination experimentaie de ta temperature

d'ébuilition commencante de differents mélanges de composition

connue., on trace {a courbe qui représente la wvariation de cette
temperature en fonction du titre du liquide . Cette courbe appeliee
isobare d'ébuilition commengante ou ©plus simplement isobare

d'ébullition & la forme ALB de 1a FIG 1 . Dans ie cas d'un meélanaqe
norma l . elle s’'éléve plus au moins rapidement du point

d*ebuilition a B du liquide moins volatil., sans presenter ni

maximum, ni minimum , autrement dit. pour un meiange normal, {a
temperature d’ebullition est touicurs comprise entre leas points
d’ébujlition des deux constituants purs . [."isobare d’'ebullition

permet de connaitre la composition du meiange gqui bout a une
temperature donnee .,

Un trace sur (e meme diagramme (fiq lJ la courbe AYVB donnant ia
composition de la wvapeur les équilibre avéc {igquide a la
température d'eébuliition du mélange . Cette courbe est l'isobare de

rosee .
On constate qu'elle passe par par les points d'ébullition A
et B des liquides purs et qu’ellie est toujours située au dessus de

lé courbe d'ébullition .

lLes isoiateurs d'ebullition et de rosee partagent le pian du

dinaramme on trols reaionms 3
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Region | mélange liquide .

- Region (Il : Mélange 3 [|'etat vapeur

Reaion 1l : mélange ligquide vapeur de composition différentes

a une température donnee .

dans la région LIl aux points conjugés LV le titre de la vapeur Yy
(V) ast toujours superieure a x(L) par suite des positiens
respectives des isobares d’épullition et de rosée, la vapeur émise

est touiours plus riche en constituant le ptus volatil .

11.2.1.1.2 Cas particuliers des meélanges normaux :

Un mélange idéal se définit comme vérifiant en "solution la

floi-de Racuit et suivant en phase vapeur les lois de Henry et

de Dalton .

De tel mé& langes constituent wune cateéqgorie importante de

melanges normaux .

- Dans le cas particulier d’un mélange binaire 3

La relation :

X = -E———Ei*_—— P1 et Pz tensions maximales des deux
Pr - P2 constituants purs .
P : pression totale
Montre dans le cas d’'un mélange ideéal les titres molaires en

constiutant le plus volati! des deux phases‘ en équilibre peuvent
6tre calcuiés & partir des tensions maximales de vapeurs de chacun
des deux constituants a la températuré considerae et de la pression

totale P sous laquelle on opere :

+

65



PARTIE EXFERIMENTALE

11.2.1.1.1.3- Diagramme y,x ou diagramme d’équilibre :

lLa relation
. 3

y = " ou ot volatilie relative
- {o-1)x¥1

rapport des volatilité absolues des constifuanté leplus wvolatil
sur celle du moins volatil s{applique a la totalitée des métanges
normaux , elle exprime.  le Iié} qui , dans le cas de ces mélange

chaque températufg le titre de ia phase vapeur &

celui de la phase liquide .

Losque o est constante le graphe de cette tonction est une

" branche d’'hyperbole équilatere passant par l1’origine (x=0 et y=0)
et par le point de conrdonnée (1,1) situe sur la droite A 4h9,
cette courbe est l'iasobare d’'équilibre tiquide-vapeur |, ou

diagramme y,x .

On 1’'a construit (Fig 2) en utilisant les valeurs de x de vy
qui se correspondent sur le diagramme d’ébul | ition est de rosee,

pour diftérents valeurs de la temperature .,

Un constate que lorsque a=1, la relation-devient Y = X.
VDans un tel c¢as, quelle que soit te temperature, ia composition de
de |la phase vapeur est , sous pressian constante égaile a celle de
la phase liquide . On ne éspére seéeparer ces constituants par
distillation . La possibilité de séparer les constituants augmente
avec o, Pour de treés grands valeurs de ~ , la phase wvapeur est

pratiguement constituée par le constituant le plus volatit ..

f1.2.1.1.2. Mélanges homugénes ANOrmaux =

Ce soht les melanges hbmogénes qui. p;esentent ies ecarts

importants avec la loi de Raoult. En particulier , leur temperature
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d*ébullition passe :
- Spit par un maximum, superieur au point d’ébuilition du liquide
le moins volatil .
-~ Goit par un minimum, inférieur au point d'ébullitlon du fiquide
la plus volatil .
cé.phénoméne constitue l’'azéotropie .

3
a/ L’azéotropie A point d’'ébullition maximal correspond a un
abaissement de la tension de ﬁapeur des constituants ; ellie est
pour cette raison , dite négafﬁve ,Parmi les sytémes presentant ce
type d’azeotropie, NOUS citero&s les solutions agueuses de certains
minéraux (HCl, ~ HNDa, ees) ainsi que les couples

acetone-chloroforme, ethancl-toluéene .

Les diagrammes dont la composition correspond au ma;imum de la
céufba d*'édbullition est appelé azéotrope, il emet une vapeur de
méme titre que le liquide . Les courbes d’ébulliition et de rosee
sont toutes deux au méme point . L.’ azéotrope bout 3 une tempeéerature

constante et sa vapeur se condense a l|la méme temperature .

Dans le courbe d'équilibre (fig 3.b) pour les meianges de titres
inferieurs a celui de |'azéotrope. ila vapeur est moins fxche que le
liquide en constituant le plus volatil . Pour des titres superieurs

il.ya inversion de [a volatilite .

b- L'azéotropie A& point d’ébullition minimal :

Resulte d*une ¢lévation das'tensions de vapeurs: elle est
dite positive ies mélanges  presentant wune telle azeotropie se
rencontrent tréas frequement citons par exemple les couples {(acide

acétique-n.octane) . (ethanol -~benzene) , {tethanol-eau,)

ichloroforme~éthanol) .
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11.2.1.2. Mélanges hétérogénes H

‘ Dans ces mélanges qui s’écartent totalement de l'eétat ideéal,
‘la solubilité réciprogque des deux constituants liguides peut éatre
partiaelle ou nulle . -
Dans le premier cas le diagramme d'ébuilition (fi1g 5a) presente un
paliay itndiquant gque la temperature d'ébullition reste constante
sur un grand intervalle de titres .
N
Dans la region de non-mixibilite, c'egt a dire pour tos
titres x compris entre x’' et x", il y a trois phases : le systéme
est donc univariant . Pour dne pression donnee, la temperature
\
ébullition est ia méme dans tgut i"intervalle x"x" .
b
l.a courbe d'équilibre (fig 5.b) remontre la diagonale en un point -
qui , dans le cas génédral, se trouve dans la zone d'insolubilite .
_ Pour un mélanae dont la composition correspond a ce point le
titre de la vapeur est égal a celul ‘des deux phases liquides

réunies .

l.orsque les deux c¢onstituants liquides sont " pratiquement

insolubles l'un dans |'autre , la courbe d’ébullition se deduit de
la précédente (fig 6) par allongamant de i'intervalle das titres ou
temperatures d'ebullition en restant constantes. Cette courbe est

composde de deux branches AC et BD pratiquement verticales et du
,segment horizontal GCD . La temperature d’'ébuil:ition est inferieur a

celle des deux constituants purs .

La courbe de rosée comprend les branches AM et BM . Au point
de rebroussement M qui appartient aux deux courbes , éorrespond un
liguide de titre xo qui , par ¢bulirtion, fournit une vapeur de

méme composition .
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Sauf au voisinagé des titres O et 1 , le systeme est

"unvariant et, sous pression constante, |la temperature du meélange

reste fixe .

Dans un mélange de deux liquides insolubles , chacun des
conétituants se camporte comme s'il était seul, autrement dit ’ a
chaque température , chaque corps posseéde une pression partielie
dans la vapeur qui est indispensable'de ia masse de .chacun des

corps en presgsence .

Il en résuite que le titre du constituant le plus volatil

dans la phase vapeur donné par y = pi1/P: reste constant .

(puisque la tension de vapeur Pn et |la pression partielle P: sont

constantes )

La courbe d’équilibre (fig 6.b) est -donc une droite
horizontale sur presque toute sa longueur . Elle rencontre la
diagonale en un point pour lequel {a composition de la vapeur reste

A la composition globale de l'ensemble des deux liguides , soit x .

Pour des melanges de composition globale x < xo , la vapeur

est plus riche que le liguide en constituant le plus volaitl .

LLorsque x>xo, il ya inversion de ia volatilite et la wvapeur

est moins riche en ce constituant que le ifiquide i1nitiai, dans ce

 dernier cas ( x > xo } |l'enrichissement de la vapeur en constituant

le plus volail , est impossible . C’est au contraire un

. appauvrisgement .

Pour tous les mélanges compris dans {’intervalle x'x", la
vapeur émise garde 1a méme composition . celle-ci1 ne varie que si

0(x<xi ou 81 x"<{x<1 .
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IT1.2.2 NOTION D"EFFICACITE:

Avec le diagramme concentration en phase liquide et gazeuse du
composant le plus volatil ( y = f(x) ) , et par la méthode de MC
Cabe et Thiele, loi de Fenske, on peut etudier =

-~ L'efficacité d'un plateau a calotte .

-~ Notion de plateaux theoriques et reels .

[1.2.2.1. Mécanisme d'interaction liﬁuide vapeur ¢

L'efficacité d'un plateau est mieux etudiee en axant
1'attention sur le mécanisme de |'interaction de la vapeur et du

liguide sur un plateau réel .

En effet les trous dans la calotte a bulles sont submerges
dans le liquide et la profbndaur de submergence peut é&tre controleée
par ia protfondeur Jliquide au dessous du plateau . ila wvapeur qui
passe & travers les trous forme une multitude de petites bulles qui

s'éléavent A& travers le liquide .

. Généralemnt les calottes sont placées assez proches les une
des autres et les bulles qui sortent de 1'une rentrent en
colligion avec celles qui1 sortent des calottes adjacentes

augmantant ainsi la surface de contact -
L'écoulement du liquide se tait a travers le plateau, pour
'que ceci se produise il faut gu’'il ait un gradient hydraulique de

bas en haut .

11..2.2.2. Calcul de 17éfficacite :

1l est assez rare que l'sfficacitée d’un pilateau réel coincide
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avec celle d’un plateau théorigue . “
l Il en resulte que si I’'on deésigne par E I’étficacité reéeile
d’une colomne dont les plateaux sont SUppOses avoir tous la wméme

efficacité, le nombre de plateaux théoriques N obtenu par ia
méthode de Mac Cabe est a diviser par "E" pour obtenir le nomre de
plateaux reeals .

L'efficacité peut étre définie de tois maniéres differentes :

a- L'etficacité moyenne {ou globale) "E" d'une série de plateaux :

On définie l1'efficacité par :

) nombre de plateaux théoriques assurant un enrichissement donnee
'E s :

nombre de piateaux rédels assurant le méme enrichissement donneée

b- Efficacité locale :

5i on considére le plateau (n) qui recoit de la vapeur du plateau

inferieur Yn-4 , la composition du liquide, sur le plateau (ni)Xn
' . *

est en équilibre thermodynamique . avec la vapeur de composition Y

i'éfficacité locale en terme de vapeur sera définie par :

Y - ¥Yn-a

Y* - ¥Yn-1

-Eeg =

de méme on terme liquide l’éfficacité locale sera définie par :
.

Xn+a - X .
EoL & — e
: *
Xrn+t - X
.o : X ¢ la composition du liquide sur le plateau (n)
X* : la composition en équilibre thermodynamique

avec Y la composition de la wvapeur
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C- Efficacité individuelle ou efficacitée-de Murphreéee " Em ™ :

. Cette définition considére les compositions moyennes des

phaées liquides et vapeurs arrivant sur e plateau .
On suppose que la colonne est en etat de regime stationnaire
Le plateau de rang n ( numérotation a partir du bas) regoit une

vapeur de composition Xn-1 .

Soit Xn la composition moyenne du liquide s’échappant du piateau .

¥n serait en équilibre thermodynamique avec une vapeur de
- *
composition Yn . La wvapeur s’'dchappe du plateau a une composition
Yh.' Y - Yn-t
Emv =
v' - Y

Em ost appelde éfficacité de murphrée en terme vapeur .

On peut définir [7éfficacite de murphrée en terme liquide .

X+t - X
Evm =
a»
! Xr+vr - X
avec Xn+l : la composition moyenne du liquide arrivant sur le
plateau (n) .
Xn‘: la composition en liquide qu serait en équilibre

thermodynamiquement avec la vapeur de composition Xn s’echappant du

plateau (n) .

11.2.2.37 FACTEURS INFLUENCANT L*EFFICACITE D’UN PLATEAU :

" Les tacteurs gqui influencent I"étficacité de contact, donc

1*efficacite du plateau peuvent étre classes en deux groupes .
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1- Ceux qui sont en rapport direct avec la conception et 1ia

construction du plateau et 1’écoulement du- liﬁuide a travers ce

platéau .

2- Ceux qui controient le transftfert des constituants entre le
liquide et la vapeur , comme le passage des bulles a travers le

dépdt liquide sur le plateau .

Dans le premier groupe he tfacteur il a été montre que' l*’efficacite
d'un plateau augmente avec le débit de vépeur tcalculée sur la
section totaie de la colonne) quand ce de}ﬁier est ftaible set
reste constante sur toute une gamme de déb1its, et chute a de plus
grands débits . - |

Le chemin du liquide traverse‘fe plateau a égaiement un e;fet sur
I'éfficacité du plateau .

- 51 le chemin du liquide est assez long, qﬁe des différences
appréciables dans la compositioh du liauide eiistent en differnts
points du plafeau ceci pourrait étre en équilibre avec le liquide

sortant .’

Les résuitats de 1’éfficacite de murphrée sont alors au dessus de

-100% de telles efficacités sont atteintes surtout pour les celonnes

de grands diamétres .

Le professeur Kirschboum et son équipe ont étudié ['influence du

- -debit de vapeur l'éfficacité murphreéee , en ftaisant varier divers

parametres .

Kirschboun définit une vitesse de vapeur admissible qui correspond
au point ou I'efficacité commence a chuter .

~ L'éfficacité wvarier avec le rapport .

section du tube a vapeur x 100
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L

Section de la colfomne’

Une augmentation de oh entraine géndralement une’ diminution de
l"#fficacite .

~ La pression influe peu sur i'efficacité , une diminution
importante de ia pressien eatraina une® lEasrs -ﬁﬁﬁméﬂtﬁtiéﬁ dea
l'efficacité , mais a pour avantage dfobtenir d’assez grands deébits

de vapeurs sans atteindre 1'engorgement .

- L'augmentation du taux de reflux entraine une miel leure
separation des constituants donc une efficacité plus elevee .

- Le diamétre dr du tube de 'vapeur influe . sensibiement sur
l’éfficacité murphrée , una diminution de ce diamétre entraine
une amélioration de |'efficacité

L’efficacité wvarie également en fonction de la nature des
éléments separant le dliquide et la vapeur et les'parametres liés a

fa construction des calottes

I1.2.2.4.INFLUENCE DES PARAMETRES PHYSI CO=-CHIMIQUES SUR
L*EFFICACITE )

* Influence de la pression :

La pression est 1’un des tacteurs physiques les plus
importants dans la distillation
La rédduction de la pression de marche provoqﬁe un abaissement

de température d'ébullition

Inversement toute augmentation de pression entrainera une

élévation de la température de condensation
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5
4 .
La pression influe sur l'e nombre de plateaux theorigues, ce
qui revient a dire gu'elle influe sur l'efficacité globale de ia

colonne

En effet un abaissement de pression entraine une é&laévation
nbtéble de la votaliteée ideale et la séparation exige un nombre
inferieur de plateaux . Celia se traduit graphiquement par une

. augmentation de |’écart entre la éourbe d’equilibre et la premiére
bissectrice . La variation de la pression influe sur {eés parametres

physico-chimiques

* Influence du produit :

Flle n'est autre gue : volatilité «x v1sco§ité (oaxnL) las
fecherches effoctueées sur l'éfficacité d'un plateau soit sur les
colonnes experimentales de laboratoire, s01t sur fes colonnes
fractionnées commerciales , ont indiqué que la propriété physigue
la plus importante aftfectant itefficacitée d'un piateau, est la

viscosité du liquide *

L*augmentation de la, viscosité du liquide entraine une

diminution de 1'éfficacité du plateau

* Influence de la tension superficielle 3

Ca'paramétre agit sur le diametre des bulles de vapeur

durant le barbotage

l.a tension superticielle deépend de | la présence des

‘constituants tenmsio-actifs, par axemple une petite guantite d’acide
acétique ou éthanol dans i’eau diminue sensibiement la tension

superficielles vt de wmeéme le diambtre dos bul led d& vapeur de qui
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augmente l'interface (surface de contact)
Dans le cas ol la tengion superficielie augménte avec la
compasition du liguide en allant de haut en bas, 1"éfficacite

est importante .

IT.2.3~ NOTION DE PERTE DE CHARGE: o

La troisiéme eétude qui peuvent é&tre etablie sur cette
colonne de rectification est l’étude du phénomene dfengorgement ,
debit d’engorgement ainsi que de determiner la perte de charge au
dessus-de laquelle on aurait une mauvaise séparation pour <chaque

binaire par exemple : (ethanol-eau} , (méthanocl-eau) .

Les notions de cette étude sont i1ndispensables, 11 faut bien
les savoir ~ comme perte de charge utile .
| - comme perte de charge parasite
- Engorgement des iiquides
- Engorgement par le primage .

Nous notons ici dans ce paragraphe les définition des ces notions .

* : <
II1.2.3.07 HYDRODYNAMIQUE :

{1.2.3.1/ Perte de charge de la; vapeur a travers un plateau :

L4

b

Perte de charge : d*un plateau est la difference entre la
pression statique de la vapeur de part et d’autre part du plateau.

On peut la diviser en deux parties

a/ La perte de charge utile :

Elle est diae a ia division de la vapeur en ftilets dans les
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fentes , a la formation des bulles en travaillant contre la tension

superticielle du liquide, et & traversée de la couche de liquide

3

b

par ées bulles

b/ LLa perte de charge parasite : Elte est due au passage de ia

vapeaur dans les organes de_ distribution : cheminee, espaces
L 'l‘

annulaire au dessus et autour de la cheminge

'
3

11.2.3.27 Limitation du debit d’une colonne :

L.Lorsqu’on augmente le debit de la vapeur, le debit de liguide
retrogradé décroit proportionnellement . Deux phénomenes peuvent
aqus'se produire : un engorgement en liguide et un engorgement par

le primage .

A/ Engorgement en liguide :

Un trop plein de section et de forme donnees admet un débit

limité de liquide. au déla du guel il s’'engorge .

Le phénoméne se traduit par la monté rapide du niveau au

dessus du deversoir » pour une faible augmentation de débit .

Le trop plein est alors completement remplti de liquide

entrainant les bulles de vapeurs .

Le niveau s’éiéve sur le plateéau, leé calottes sont
submergées, et le liquide peut refluer par certaines cheminees . Le
fonctionnament est alors irrégquliier et la perte de charge atteint
plusieurs fois sa valeur normale jusgu’au moment ou toute la
colonne étant pleine de liquide. + celui c¢1 monté au lieu de

descendre ce qui annule evidement toute separation .

i



b/ Engorgemant par le primage :

PARTIE EXPERIMENTALE

Ce type d’engorgement resulte simplement de irop pleins trops
étroits , il se produit prémoturement si le liquide mousse
abondamment . Cette mousse augmentant le voiune apparent de liguide

A faire paﬁsar par le trop plein .

La vapeur qui traverse le liquide en sortant des calottes
forﬁe des bulles . En crevant a la surtace , ces bullgs projettent
desrgouttes de liQuide qu'on‘appelie ie primage .

Lorsque le debit de la vapeur augmente, le bouil lement est
tei que les bulles sont invisibles et que le plateau se couvre
d’une épaisse couche de gouttes projetees dans toute les directions

Les plus fines sont entfainées par le courant ascendant de
vapeuf, at certaines, pénetrent dans les cheminées du plateau

superieur viennent augmenter .le debit de iiquide sur celui-ci .

Le débit pondéral de primage est une tonction tres rapidement

" croissante de ia vitesse de vapeur ., Dfapres la correlation de

d'Eduljae le primage est en fonctaion presqde exponenfielle de

‘cette vitesse . C'est a dire qu’a partir d’un certain débit de

vapeur, le primage devient du méme de méme grandeur gue le débit de
liquide. A ce moment , 1’ engorqgement se prodult par exceés de

liquidé arrivant au trop plein .

I1I.3.PRINCIPE DE FONCTIONNEMENT
DE L®INSATLLATION EN DISTILLATION CONTINUE

Pour effectuer la distillation discontinue a la pression

atmosphérique ou sous pression ( Pression so0uUs vide 1} .

-Introduire la charge dans le rebouilteur .,
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- Mettre le circuit de refrigération ( de preéférable le circuit
fermé) en marche .
- Alimenter |'installation en courant altermnatit ( 380 wvolts paur

cela appuyer sur le bouton noir ) .

11.3.1/ Stabhifisateur de temperature :

-~ Quvrir totalement le robineti'de refroidissement du stabilisateur

Mettre le bouton de commande en marche .
- Fixer la puissance de chautté au bout de 10 Kw et une vfois
1’4bullition atteinte dans le’bouii!eur regler cete puissance a b5
kw . .
- Le debut de chautfage s'accgﬁpaqne par un choix de la température
de chauffe en encadrant }a'valéur desiree par deux aiguilles .

| ;
% Une aiguiile verte qui indique la T° minimale .

* Une aiguille rouge qui indigue 1a,\.T° maximale .
[l

La T2 d’huile est indiqueée par |'aiguille noire qui1 sera encadrée
par les deux autres citées précedement .

-

I1.3.27 Compresseur :

Mattre en marche [e compregsseur gui permet de fonctionmer la téate

de reflux .

I11.3.3 Armoire de contréle géneral @

Un peut se servir de cet appareil gue si en tournant le

bouton de "marche générale une lampe témoin rouge s’allume .

A~ Hegulation de la perte de charge :
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Elle se fait sur deux petits cadrans de gauche de la  maniére

suivante :

1- Tourner le bouton de commande marqué "perte de charge” une lampe

témoin rouge s'aliume .

"2- Fixer la valeur de perte de charge a 1'aide de la vis rouge qui
actionne l'aiguille de la méme couleur (consigne) .

3- Faire le choix entre un rééulation automatique et une réqulation
manuel le .

_ ‘
- Pour la regulation automatjique : on positionne le bouton. noir de
gauche sur le point indique har un cercle la reguiation se fera par
la fermeture ( indiquée en vert ) ou (’ouverture ( indiquée en
blanc)de la vanne jusqu'a cé_que 1’aigquilie noire se stabilise sur
la valeur désirée. Hais'avant:de passer au réglage automatique il
est preéeférable de satisfaire é la consigne par un réglage manuel .
!

- Pour la régulation manuelle, on positionne le bouton noir a
gauche sur le point indigqué par une main an fixe l*ouverture de
'la vanne A l"aide du bouton noir de droite pourque I’aiguille noire
se stabilise sur la valeur deésirée. il est necessaire alors d'aqgir
sur la T° de chauffaqge du stabilisateur .

#

N.B:

- La vanne est completement ouverte 51 le petit rectangle est blanc
- La vanne est compietement fermee si le petit rectangle est vert
- La vanne est 50 % ouverte si le petit rectangile est coupé suivant

la diagonale en deux parties : l1'une blanche , {’autre verte , etc

B- Régulation du préchauffeur :
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Elie se fait -sur les deux petits cadrans de droite de la
maniére suivante :
1t/ Tourner le bouton de commahde marqué “régulation de T°"™ wune
lampe temoin rouge doit s*al lumer .
2/ Fixer une valeur de T° de préchautrffage a I'aide de ia wvis rouge
et on procéde de la méme maniére que la requlation de perte de

charge .

C/ Réglage du taux de retflux :

Le régiage du taux de reflux (R) se fait bar l'intermediaire
du.timer.éiectronique .

Le temps de reflux est reglable a |1’'aide de deux rotacteurs
1*un g;adué de 0 a 9 et 1’autre de 0 a 60 .

Ces rotacteurs fonctionnement en additionneurs .

par exemple : rotateur de gauche (0 - 9) positionné a 5

(0 - 60) positionné a 20

. total 25
e temps de recette se régle de la méme facon o
d/ Les enreqistreurs :
Mettre en marche les enreqistreurs en tournant sur leurs bouton

de commades aprés avolir choisi la vitesse du papier .

I1XI.2.4. GROUPE MOBILE DE VIDE :

~ Pour reéaliser le vide dans la colonne :
1- Verifier le niveau de 1'huile lubrifiante qu'il est suffisant.

2- Tourner le bouton marque "general", une lampe temain rouge dait
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s'al lumer .

3- Suivre sur le cadran l'aiquille qui marque le vide , lorsque la

valeur souhaitée est atteinte

"regulation™ .

temps de refilux
ie H & —- S—

temps de recette

* Un interrupteur de mise en attente

total R = m.

» tourner le bouton marqueé

place la colonne en retlux



" CONCLUSION

CONCLUSION : 4

Durant notre contact i1ntime avec 1a colonne de rectitication
et 5es8 accessoires (nous avang forme une idee du mecanisme de
fonctionnement de cetfe'unxteiaiﬂsi que repere les pannes qui ont

causeé l’arrét prol nge de cette unite .

. Nos réparations qui peuvent étre qualifiées de maintenance non
spécialisées eétait réparties ou orientees suivant deux cotes, un
coteé électriqug qui comporte les surtensions, 7 systéme de
protection, .... et un cote mécanique qul comporte la surcharge du

moteur, serrage , graissage ,.....

NOué tenons a signaler qu’'avant de commencer a faire les études sur
fa colonne de prendre les fiuggestions optimales proposees deéja et :
- de calorififuger bien la colonne (car elie est 1soiee et mnon
adiabatique) .

- de choisir un binaire ayant un écart de temperature d'ébullition

tres elevé comme : le méthanoi + eau (distilliet) .
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