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Le but de notre travail est d'étudier 1l'extraction de la
coups aromatique ( B.T.X ) du Platformat de la Raffinerie dtAlger,
par deux solvantss le D.M.S.0 (Diméthylsulfoxyde) et la N~MP (N-Méthyl-

pyrrolidone).



INTRODUCTION

Le développerient spectaculaire de la chimie devuis les deux derniéres
décennies, démontre d'une fagon remarquable que le pétrole est la matiére pre-
midre de choix, pour la synthése de la plupart des matidres pétrochimiques de

grande consommation,

Dl'autre part la stagnation, pour ne pas dire le recul, de la produc-
tion d'hydrocarbures aromatiques par les sources classiques, telles que la
carbochimie, tandis quc les besoins connaissaient un rapide essor (phénol, po-
lystyréne, polyestexs ¢t plastifiants, etc...), a fait que la demande pour les

matiéres pétrochimiques idpasse les possipilités de ces sources,

Ve plus, dans le méme temps, alors que l'indice d'octane moyen du
Pool Carburant poursuiveit sa croissance —ce qui prive encore la chimie de ba-
ses aromatiques— on devait constater également, que la limitation de la teneur
des cssences en antidétounants mobilisait d'importants tonnages d'aromatiques
~notarment de toludne- que ne pouvait, dés lors, alimenter les unités de dé-

salkylation,

Ainsi le probléme des aromatigues, de leur production, de leur ex-
traction, est-il bien a l'oxrdre du jour des réflexions dans les milieux pétro-
chimiques.

Bn effet, les hydrocarbures aromatiques comptent parmi les matieéres
premidres les plus importantes de 1l'industrie pétrochimique; et parmi ces mé-—
me matidres, les plus demandées sont le benzéne, le toluéne et les xylenes
(B.T.X). Actuellement, presque la moitié de la production mondiale de benzéne
est transformée en styréne, l'autre moitié étant partagée entre les caprolac-

tames, le phénol, l'anhydride maléique, l'aniline et d'autres combinaisons

chimiques, Vient encuite la consommation des xyleénes, exclusivement utilisée
pour la producticii . 'wiiydride phtalique et d'acide téréphtalique, Quant au
toluéne, il n'a pas de transformation typique -3 1'exception du toluéne di-iso-
cyanate- ce qui fait que les besoins en ce produit tel quel sont beaucoup moins
importants, et que sa plus grande utilisation est sa transformation en benzéne
par désalkylation. Notone toutefois qu'il entre, pour nombre, dans la gyntheése

pharmaceutique et dans l'industrie des colorants.

Ces hydrocarbures sont produits actuellement a partir du pétrole, &t



que celui~-ci n'en conticnt en fait; a 1'état brut, qu'une faible quantité et

que sa grande proporiiocn s¢ compose d'hydrocarbures saturés, clest-a—dire paraf-
fines et naphténes, lesquels d'une part chimigquement n'ont pas en général une
grande réactivité; et d'autre part, vour la pétrochimie ils ne nous permettent
pas d'avoir les produits voulus. C'est pourquoi il faudra procéder dans un pre-
mier temps, & un certain nom»re d'opérations chimiques sur ces conposés, pour
avoir divers types de proluits de réactivité élevée —entre autre les aromati-
ques— qu'on appelle en petrochimie, "Produits intermédiaires de premidre généra-
tion". Ceux-ci seront soumnis dans une seconde étape, & une série d'autres opé-
rations chimiques pour donner les "Produits intermédiaires de seconde généra—
tion"; lesquels dans une derniére étape de transformation, donneront les proe
duits de consommation ayant une formulation particuliégre de fagon a répondre

aux usages prévus, ce sont les "Produits finis",

Du fait donc que les aromatiques n'existent pas initialement, ou tout
du moins pas en quantité guffisante pour que l'extraction en vaille la peine,
il nous est apparu non moins important de précéder 1'étape essentielle de notre
travail -qui reste en fait l'extraction par solvant des B.T.X~ par un chapitre
théorique passant en revie, briévement, les plus importants des procédés actu-—

els d'obtention, ou =i 1l'on veut de préparation, de ces B.T.X.
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GENERALITES

Il y a une vingtaine d'années, la source principale de matidres pre-
nigres de base pour les matidres synthétiques (fibres, caoutchouc, ete...), é-
tait le benzéne de cokerie, De nos jours, la plus grande partie provient des
produits de la transformation du pétrole, tels que l'essence de cracking et les

reformats.

L'essence de cracking, sous prodult de la fabrication de 1l'éthyléne,
avant sa mise en oceuvre pour la production d'aromatiques, est purifiée des cou-

r9

et C_ & point d'¢l
2,

pes C ition trés bas, le produit est soumis alors & une

hydrogénation, d'aborl partielle pour 1l'élimination des dioléfines puis totale
pour l!'élimination des composants sulfureux, On obtenait ainsi de l'essence a

haute teneur en aromatiques et sans oléfines (1).

Les reformats sont produits & partir du naphta obtenu lors de la dis-
tillation du pétrole brut., Dins ce cas, les naphténes et une partie des paraf-
fines sont transformés en aromatiques, Et c'est la relative facilité de cette
transformation (5) qui a fait que ces composés soient préparés, de plus en plus

au départ de coupez péitrolieres au détriment de l'essence de cracking.

Mais la composition chimique d'vne coupe pétroliére est toujours coin—
plexe, Elle c¢st constitude, en genéral, de molécules paraffiniques, naphténi-
ques, d'une faible guantité de noyaux aromatiques et surtout d'un grand nombre
de molécules mixtess iscparaffines et paraffines alkylées sur des naphténes ou
des aromatiques et parfois des oléfines. De ce fait, tous les procédés consis-
teront essentiellemc s 11 la rupture de ces molécules sous l'influence dlagents
d'activation, suivie elle-ufme par d'autres ruptures ou recombinaisons des

trongons formés.

Les dewr voies principales, de transformation de ces coupes naphta en

reformats de haute teneur ca aromatiques, sont le cracking et le reforming,
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LE CRACKING (ou CRAQUAGE)

1. Définitions

Le terme cracking s'applique 5% toutes les réactions de décomposition
des hydrocarbures. lMais dans 1'industrie du pétrole, on le réserve souvent & la

décompogition des hydrccarbures lourds =distillant au-deld de 200°C- pour fa-—

_4

briquer surtout de l'e nce, (Cepecndant, exceptionnellement, on appelle aussi

cracking, l'opératicn gui consiste 3 décomposer i haute température une coupe
liquide légere, »pour Ltenir les hydrocarbures de base pour la pétrochimies é-

thyléne, propyléne et B.T.X (3).

Cette opération de raffinage peut s'effectuer de trois manieres dif-

férentes., Soit par le scul effet de chauffe, c'est le cracking thermigue; soit

par chauffage et en pr de vapeur d'eau, c'est le gteam=cracking encore

appelé craquage a la Wi soit enfin, & 1l'aide de catalyseurs, cl'est le crao-

king catalytique.

»

o, Réactions chimigues

Flles peuvent se classer en deux groupes. Les résctions primaires ou
A'initiation ui entrainent la disparition plus ou moins compléte du composé
¥
sowiis & la transfSmmation; et les réactions secondaires qui transforment par-—

. ! A FAI T . - - . R
tiellement ou en totalite les produits formes en produits désires (11) «

Voyons donc comment steffectuent ces opérations sur les différentes
séries d'hydrocarbures citces précédemment.,

2.1. Paraffines et olefincs

En générel, on a rupture d'une liaison C-C et formation, dans le cas
des parafiines, d'u oléfine et d'une paraffine; alors que la décomposition

de l'oléfine donne une parafiine, une oléfine et trés peu de dioléfines (11).

-

Fnsuite, suivant la températurs ou le type de catalyseur, on a uie conversion

plus ou moins poussce d¢ ces preduits en aromatigues.
Exemples:

((-L) ("1 .1 —'124 e AL e e A i S e V,—{, l_xr-,i 6 -+ CL]_IIB

n-undécane n—-heptane buténes
)
~1

b) G H ,  remmeremmmmmmns R ( + I
(b)  Cpflyg ._{\;,L.. o 45

n-heptane tolusne hydrogene



2.2, Naphténes

Les plus répandus sont ceux & cing ou six atomes de carbone alkylés
sur des chaines aliphatiques. Pendant le cracking, on & d'abord rupture des
chaines, donnant des oléfines et un naphténe substitué ou non (11). Ensuite, a
pression élevée, les oléfines se comportent comme précédemment et les naphteénes

sont déshydrogénés en aromatiques.

Exempless /__<<C5Hﬁ1 [;f]
(&) {5 > e ¥ Gy
amylcyclohexane cyclohexane . pénténes
® ) — + 3
W O Ty
cyclohexane benzeéne hydrogene

2.%, Aromatigues

1a principale réaction de craquage des aromatiques est une désalkyla~
tion, dormant directement un aromatique de poids moléeulaire plus bas et une
oléfine dont le comportement rejoint celle des naphtenes (3).
BExemples 0387
mf = N e C5Hg
\’:/ A
cuméne benzéne propyléne

Eo Pmcédés
3,1, Cracking thermique et steam—cracking

”

Ces deux types de procédés atilisent le méme agent dtactivation, a

savoir la température, qui est par conséquent le paramétre essentiel, influant
sur la transformation. Mais pour la production d'aromatiques, CE€S deux procé-
dés sont & présent peu utilisés; le premier pour n'étre rentable que pour un
distillat fortement naphténique ou aromatique (3), le second du fait que la
concentration en aromatigues regste fonction de deux conditionss d'une part
1texistence préalable d'aromatiques dans la charge, et dlautre part de la sévé-
rité de travail,

En effet, dans les conditions habituelles du steam-cracking de naphta,
il y a peu de production d'aromatiques a partir de paraffines ou de naphténes.
Seule la condensation dtoléfines ou de dioléfines peut en produire une faible
quentité., Par contre, les aromatiques initialement présents se transforment par
désalkylation et leur concentration est de 65 a 715°/. & sévérité moyenne, et

peut atteindre presque 100°/, & trés haute sévérité (7)-(8).



32+ Cracking catalytigue

Depuis sa découverte, le craquage des hydrocarbures par l'emploi de
catalyseurs a rapidement évolué, pour la raison essentislle que les catalyseurs
permettent, & température égale, la transformation plus profonde et mieux diri-
gée de coupes pouvant 8tre éventuellement plus lourdes.

Effectivement (11) les catalyseurs modifient profondément la vitessc
de réaction, et permettent d'abaisser la sévérité des opérations, donc d'élimi-
ner la majorité des réactions secondaires qui, au détriment des aromatiques,
produisent des produits légers, du coke et des résidus louxds,

Mais les différences fondamentales avec les précédents résident dans
le fait que, d'une part la rupture des paraffines isomérisées et des alkylnaph-—
tenes donne trés peu de dioléfines, de structures polycycliques et de produits
liquides lourds, Elle donne soit deux oléfines, soit une oléfine et un naphténe,
soit une paraffine et une cyclooléfine; lesquels subissent les réactions secon-

daires et donnent les aromatiques. D'autre, pour les composés aromatiques, la
séparation des chaines alkylées a lieu au ras du noyau, avec formation de ben-

zéne et dloléfines qui ser~nt aromatisées 2 leur tour (3)-(11).

3,2.1., Le catalyseur

Théoriquement l'utilisation du catalyseur est performante, Cependant,

pratiquement elle présente pas mal de contraintes et nécessite beaucoup de soins.

En fait ce qui importe pour un catalyseur, c'est le nombre de centres
actifs présentés par sa surface, et son activité, Et justement, ces deux carac-
téristiques sont trés sensibles & deux phénoménes inévitables:s la température
et le cokage, En effet sous 1l'influence de la température, on provoque la fra-
gllité mécanique des grains par ll'apparition de fortes tensions; et une diminu-~
tion de la dispersion du P4, ce qui diminue la surface et le volume des pores
entrainant une baisse de l'acidité et de l'activité du catalyseur(18), De méme
la formation de coks obture les centres actifs provoquant ainsi une baisse en—
core plus rapide de llactivité,

De ce fait de désactivation du catalyseur, l'évolution du procédé a
été surtout orienté vers 1l'amélioration; et des propriétés du catalyseur et des
teckmiques de mise en oeuvre, afin d'avoir des rendements et des qualités accrus
mais en particulier une durée de vie plus longue, Ce qui a conduit 4 la mise au
point de catalyseurs multimétalliques, et de procédés & 1lit mobile (T.C.C* de

* 7,0,C ¢+ Thermoform Catalytic Cracking.



==

1la Sooony Vacuum 0il Company), et 3 lit fluidisé ( Orthoflow de la sooiété M,V.
Kellog ), et U.0.P* & régénération continue du oatalyseur.

Mais si une quantité non négligeable d'aromatiques contimwera de pro-
yenir d'installations de oracking catalytique, le reforming fournira de loin la
portion la plus impovtante des aromatiques utilisés aujourd'hui et 3 1l'avenir,
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LE REFORMING (ou REFORMATION)

1, Définitions

Le nom de reforming est plutdt appliqué & une décomposition du naphta,
I1 constitue le trait dominant du développement de 1'industrie du raffinage et
un des grands moyens d'accds aux B.T.X.

Cette opération de raffinage, assez analogue & celle du cracking que
nous vencns de veir, bien qu'elle modifie moins profondément la courbe de dis-
tillation de la matioére premidre, comporte comme celle-ci deux grandes variantes

qui ont été utilisées successivement: le reforming thermique et catalytique.

2. Reforming thermique

Ce procedé a perdu presgue tout son intérét dés l'apparition du cata-
lytique gui donne de bien meilleurs rendements. De ce fait, nous nous limiterons
a décrire trés sommairement le principe de l'opération, Il consiste a chauffer
une essence lourde; telle gue le naphta, &4 une température comprise entre 480°C

et 540°C sous une pression de 20 3 50 ;g/cm2 (3).

Dans ces conditions, qui sont notablement plus sévéres que celles du
craquage thermique, on o' tient toutes les 1dactions de décomposition exposées

précédemment,

3. Reforming catalytique

Ce procédé a pratiguement surclassé tous les précédents —-qui restent
toutefois utilisés pour d'autres fins— et est & présent la voie privilégide pour
l'obtention des aromatiques, grace & ses performances exceptionnelles dues 2

deux raisons fondamentales.

D'abord, l'adaptation de la catalyse & la reformation permet d'obtenir
des performances élevées en sélectivité et en rendement (7). Ensuite, la mise
au point de la régénération en continu du catalyseur, a fait que le processus
opérant & plus basse pression et & température plus élevée, permet de maintenir

ces deux paramétres optimaux tout au long de llopération (2)-(7).

Pour cerner les transformations qui interviemnent dans le reforming
catalytigue; et mieux comprendre la manidre dont les aromatigues sont obtenus
& partir des charges de naphta, il nous est apparu commode de définir le point
de départ et d'arrivée de ce procédé, Le premier est constitué par une coupe

: L5 ‘ -

el w v onawde ¥ s
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d'essence lourde, 60°C = 200°C, de premiére distillation, donc composée pour
1'essentiel (e paraffinces, de naphténes et d'aromatiques. Le point d'arrivée
est la coupe H.T.. qui vroviendra essentiellement des aromatiques présents 2

1l'origine dans la charge, et de leurs précurscurs correspondants -méthyleyeclo-
pentane et cyclohexanc pour le benzéne, 07 naphténiques vour le toluéne et CB
aromatiques pour les xylenes— et pour une Proportion variable, selon la tempé-

rature, la pression et le ca alyseur, des paraffines.
Examinons done, bricévement, ces réactions de base.

3.1, Réactions chimigues

Dans ce procédé la production des aronatigues est icsue de trois réac-—
tions principales.

3:1¢1.Déshydrogénation des naphténes

Clest une des réactions essentielles et faciles du reforning cataly-
tique, Llle est fortement exentropique et endothermique ( H= 50 kcal/mole ),
et donc d'autant plus compléte que la température est élevée —du moins Jusqu'au
voisinage de 500°C~ comae le montre 1'exemple (a) donné par Haensel de Petro—
leum Processing (3); alors que la pression et la vitesse spatiale n'ont gque peu
d'influence,

fixemples:

2 A e P e
(a) ¢ S 1 . 38,
o <
cyclohexane benzéne hydrogéne
- a 427°C on a 44°/, de conversion
- a4 493°C on a 94°/, de conversion
-CE. i
(®) =% AT L
L ( ——— il SL,
/ Q://
méthyleyclohexane toluéne hydrogéne

3.1.2. Déshydrocyclisation des peraffines et isoparaffines

Elle est aussi essentielle que la précédente ~exentropigque et plus
endothermique-; du fait que souvent les naphtas extraits du brut ne contiennent
pas beaucoup de naphténes; et qu'on o constaté alors que les aromatiques obte-
nus dans le reformat, par rapport 3 la charge, proviennent de la cyclisation

des hydrocarbures paraffiniques (8).

Cependant elle est un peu plus délicate, vu que les conditions les



s

Plus favorables sont —comme le nontre le tableau,1. ci-dessous donné par Haen-—
sel (3)~ une température élevée, une pression essez basseyet une vitesse spatia-
le faible,

Ixemples:
CH.
a 11O <, = W gl |
( ) L 7 .16 — r/ .,'f 2 i 41‘1‘2
2
n-heptane toluéne hydrogéne
CE,
(b) CHeC-CBimm(l, . oommoms =3 -
1eCoChizmCli, mmooooos ~ 2
5 205 0 i 5
CH., N
2
tertiohexone benzéne hydrogzéne

: ! / i t na, i gues i
T (o:\;) P (i{é‘,/CmZ):V.S (‘J/V/}") " L\I‘OI‘J tl{luﬂﬁ: g
i °/oPoids de la charge | °/ poids du produit
' = ST NS | !
1 !
1450 Cste ! Cste 3049 38,3
]
500 Cste ! Cste 43,9 63,2
i :
Cste 25 Cste 40,3 55,9
!
Cate 50 Cste 28,1 f 4159
|
Cste Cste 8 2055 23,8
Cste Cste 4 28,8 35,9
Cste Cste ! 2 3443 48,0
f
! {
! ! !

Tableau,1, Reforming catalytique d'un naphta paraffinique de synthe-

et e e s e s

se Fischer Tropsch,

5e1e3s Isomérisation des pvarafiines et des alkylcyclopentanes

Cette réaction sert 3 alimenter les deux précedentes; elle est exo=
thermique ( K = -2 & -5 zeal/mole) et non moins importante, parce que les naph-
tenes contenus dans les naplitas a reformer ont souvent un noyau a cing carbones
qu'd six (11). @t la déshydrogénation de ces composés ne conduit bas aux aroma-
tigues; il faut donec s'efforcer de les transformer en naphténes ou alkylnaph-

ténes & six carbones, qui domnent les aromatiques par désalkylation,

- /’\Y/th --------- —— AN el =
____________ Y S 5 “
() | __ e L = 1::\ /;_q + 3,

méthyleyclopentane cyclohexane benzéne



-1 2=

CE - CH.
iy P — ik
(b) I/\'I e ————— ([\\% P —— //l-\lj & 3}12
~3enC H_ L g
25 ~ <~
éthyleyclopentanc méthylcyclohexane tolusne

3424 Catalyseurs et performances

Les performances élevées du reforming catalytique, permettant a 1'ex-
traction des aromatiques de s'effectuer dans des conditions techniques et écono-

miques plus favorables, sont dues & deux faits fondamentaux,

Le premier réside dans le fait que, par ces réactions d'isomérisation
et de cyclisation des paraffines et de déshydrogénation des naphténes, ce procé-
dé conduit actuellement & la formation de la plus grande quantité de structures
aromatiques (11)-(3). Le second est 1ié & un critére assez important, notamment

ces dernidres anndes, i savoir &tre pratique et rentable.

In effet, il ne suffisait plus d'obtenir des aromatiques n'importe com-
ment mais dans des conditions —surtout €conomiques- favorables. De ce fait, il
fallait exiger du reformat une teneur en aromatiques la plus élevée possible,ob-—
tenue cependant avec le meilleur rendement pessible, & partir de la charge, HMais
on devinait déja que ces deux exigences vont €tre contradictoires; pour se fai-
re, il fallait agir sur le catalyseur et trouver le meilleur, qui permettra d'ob-

tenir les chiffres les plus élevés pour ces deux caractéristiques.,

Alors les recherches d'amélioration du procédé, se sont orientées
dans le méme sens que pour le cracking catalytigue et ont abouti d'une part &
des catalyseurs trés sophistiqués susceptibles, dans les conditions choisies,
dtaccroitre le rendement et de favoriser aussi bien 1'isomérisation et la cycli-
sation que la déshydro (ition, grace 4 leur particularité d'étre bifonctionnels
c'est-a-dire (7) ayants:

- Une fonction hydrogénation-iéshydrogénation, apportée par la présence du métal
- Une fonction acide, fournie par le support ou l'addition d'un composé halogé=-
né, qui favorize les réactions d'isomérisation et de cyclisation,

Bt dleutre part & des lits catalytigues mobiles ou fluides (tableau.2),
permettant de profiter au maeximum, grace & une circulation élevée du catalyseur,
du pouveoir de celui-ci (1?).

Notons toutefois que les procédés & 1lit fixe sont encore trés utili-
sés de par:’ le monde et notamment le platforming 4'U,0.P, qui utilise comme ca-

talyseur Pt/ﬂlzoj 4 0,6°/,de platine; et opére A une température de 455 & 535°C
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by = . - % 2 - P .
& une pression de 15 & 65 K;fcm et en régénération selon cycle,

1
Procédés, Fluidhydro=- 'Orthoforming. Thermofor, Hyperforming,
forming. ( fluide ) ( mobile ) ( mobile )
10 °/, de 10 ¢/, de ) Oxydes de Mo
Catalyseur e . . - Cr. 0./ Al et Co sur Si-
MoOQ. \1.0., o0 AT, 08 p - . :
00 /I 20 “ooj 7 1:1_205 2°% 23 icoalumine,
1
rd I'd -~ - i _. . 0 -
hegénération ; Continue Continue Continue Continue
7 ( °c ) 480 & 510 430 & 510 510 & 640 450 & 480
P ( xg/em” ) 14 3 14 14 3 18 73 14 28
V.V B () /mfh / 0,3 & 0,8 0,7 1
1 f B o "
[
I Gaz recyclage! o e . 1
1o/,V de A / 50 & 70 i 65
1 f
1 ! !

Tableau,2. Procédés de reforming catalytique & lits mobile ou fluide.

3.3, Procédés 3 haute sévérité

Parmi les diverses poscibilités techniques développées dans la mige
en oeuvre du reforming catalytique pour la production des aromatiques, deux

semblent particuliérement attrayantes.

3.3.1. Reforming catalytique & haute sévérité

Cette technigque basée sur le traitement & sévérité élevée, défini com-
me étant une opération au cours de laguelle tous les non aromatiques de 1l'ali-
mentation -a l'exception des hexanes et d'une petite proportion des heptanes-,
sont convertis (3), consiste & modifier les paramétres opératoires: T, P, V.V.H
(vitesse volumique horaire ou vitesse spatiale), rapport HE/HC,permettant ainsi

de porter le rendement c¢it U.T.X auw maximum (tableau.j.) (7)-(8).

Mais ceci pour un catalyseur et une charge dormnés, car la notion de
sévérité —-importante et complexe en méme temps— n'est pas une grandeur mesura-
ble, et pour des catalyscurs cu des charges différents -toute chose égale par
ailleurs- les résultats (rendement, °/ d'aromatiques) sont différents (11).

Cependant pour une charge et un catalyseur domnés, les variations de

~

séverité sont parfaitement définies; elles sont alors attachées & 1llactivité du
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catalyseur, en ce sens que, plus les conditions de travail sont difficiles pour

le catalyseur, plus la sévérité est augmentée (8). D'ol une élévation de tempe-

rature, ou bien une diminution de la pression, ou de la V.V.H, ou du rapport

I%/HC, vont correspondre & une sévérité accrue puisqu'elles vont désactiver le

catalyseur en accroissant son cokage et son vieillissement,

Charge naphta

65 & 152 °C

Tableau,3. Reforming cotalytique

de Hassi-liccsaoud,

3e342s Aromizing

Cl'est un procédé developpé récemment par 1'I.F.P (Institut Frangais

basse et & haute sévérité d'un naphta

- aromatiques 8
—~ naphténes 32
- paraffines et isoparaffines 60
_ L S
Produits ( °/.poids ) ; Basse Sévérité i Haute Seévérité
- H, 1,8 2,0 |
- ¢ 20, 17 19 f
- Cg 7 7 !
~ 06 non aromatiques 11 ! 9 ;
~ Benzéne 8 8
- C? non aromatigues 6 4 %
- Toluéne 15 15 |
=~ C4 non aromatiques 3 1
= Cgy aromatiques (*) : 25 29 ;
- 09 non arcmatiques i traces E
- 09 aromatiques i T ;
(*¥) o, m, p-xylénes et &thylbenzdne ; !

du Pétrole) et dont le principe de base est reformation catalytique & haute sé-

vérité, Les seules différences sont, qu'il élimine les paraffines en 06’

t ¢
o Mg

tion une répartition plus favorable des aromatiques (2):

-3 Car,

G ar,
g O

9™F === T

avec: K, = £,

s

CT, C8

par hydrocraquage et non par hydrogénolyse, et assure par hydrodésalkyla-
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4 DPrésent que nous avons vu les techniques exploitées pour 1'obtern~
de ces hydrocarbures dont nous avons besoin, nous allons voir comment les ex—
traire et les mettre & la disposition de la pétrochimie en tant que produits

intermédiaires de premiére génération.
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GENERALITES
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Les teclniques employées pour extraire & un haut degré de pureté les
composés aromatiques, (cs essences produites par les procédés cités, sont nom-
breuses, llous avons o cristallisation, l'absorption, la distillation azéotro-

Pique ou extractive, l'extraction par solvant et enfin 1l'adsorption,

Ces traitements reposent tous sur des processus physico~chimiques,
dont la plupart font appcl au transfert de matidre entre deux plases 1};7%[{17:
~ liguide~vapeur pour la distillation et 1'absorption,
- liquide~liguide pour 1'extraction par solvant,

= Vvapeur-solide pour l'adscrption,

Cependant tous sont, sur le plan économique et teclnologique, plus

spécifiques de certains types de charses ou de certaines conditions opératoires,

Ainsi la distillation, basée sur la différence de volatilité des
constituants, ne permet pas de séparer les aromatiques des non-aromatiques car
les volatilités relatives sont trés proches et il se forme de nombreux azdo-

tropes,

La cristallisation, passage de 1'état liquide & celui de cristal par
abaissement de température, n'est applicable qu'd deux aromatiques: le benzéne
(point de fusion 5,53°C) et le paraxyléne (point de fusion 13°C); de plus elle

n'est avantageuse.que noar le traitement de coupes trés riches en benzénejljﬁ/.

L'adsorptic: =2t une technique peu économigue 3 cause des étapes
qulelle nécegsite: adsorption sur solide, puis désorption -qui se fait souvent
pPar un éluant et de la chaleur-, ensuite séparation de ce dernier des effluants
par distillation,

Ia distillation, aussi bien azéotropique gu'extractive, tout comme
les teclmiques précédentes, ne s'applique qu'd des coupes trés étroites voire

méme ne contenant qu'un aromatique /4 /.

L'extraction par solvant, basée la différence de solubilité dans le
solvant des divers constituants de la charge —c'est-a-dire ne dépendant que de
la nature chimique de celle-ci-, est actuellement la teclnique la plus prati-
que et la plus économigue surtout, pour la production des B.T.X & partir de

coupes larges ( 06 - 09 ). Elle permet de traiter pratiquement toutes les va-
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riétés de charges, y compris les plus riches en benzéne {3y

Notons toutefois que l'extraction par solvant et la distillation
extractive sont complémentaires, et que leur combinaison pour la séparation
des B.T.X, conduit & une efficacité et & une rentabilité plus élevées; en ce
sens qu'elle permet le traitement de charges ayant de plus larges intervalles
d'ébullition, car les contaminants les plus difficiles 3 éliminer dans 1'une

des sectlions sont plus faciles & éliminer dans 1l'zutre 1147.
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BEQUILIBRE ISOTIHRNE entre PHASES LIQUIDES

1. Notion d'équilibre entre plases

L'extraction par solvant, ou extraction ligquide-liguide, est basée
sur le passage d'un constituant du mélange d'une phase & une autre, La notion
n31équilibre entre phases" a été alors introduite dans cette technique par ana-

logie avec le poventiel de diffusion,

BEn effet, la condition essentielle pour qu'il y ait transfert de ma-
tidre ou diffusion entre deux points, situés & 1l'intérieur d'une seule phase,
est 1lexistence d'wi 'otentiel la plupart du temps exprimé sous forme d'une
différence de conccatiction, Mais on s'est appergu gue pour le transfert d'une
substance, d'une phase ot elle est en plus faible concentrotion dans une autre
ol elle sera en plus forte, ce concepte n'était plus adéquat et gqu'il fallait,
par consequent, modifier le critére de potentiel. Alors, est introduite cette
nouvelle notion d'équilibre entre phases qui permet une meilleure traduction
des équilibres ZTjJ7.

Ceci étant, vour réaliser ll'extraction —puisqu'au départ on ne dis-
pose que de la charge 3 traiter—, on doil créer la seconde phase nécessaire au
transfert, en additinnant au mélange homogeéne 3 séparer, un corps —le solvant-
qui ne le dissout gu'en partie,

ilors le contact parfait du solvant (S) et de la charge (C) consti-
tuée par le soluté (i) —constituant le plus soluble dans le solvant— et le di-
luant (B), donne deux phases liquides en équilibre: l'une riche en solvant et
1'autre pauvre, appelies respectivement extrait (8) et raffinat (R). 4insi, en
représentant par X et Y les concentrations (soit molaires, soit massiques selon
les moyens dlanalyse dont on dispose) respectives de l'extrait et du raffinat,

et en indiquant en indice le corps conbidéré‘ZTygzufﬂij on obtient:

/o 3,
{ % 0
he B U o+ X, + X, =1
e - —
0 ! T s kS
B X et Rd Y, avec|
! ey 'Y + Y, + Y, =
; ! f Iy o+ iy BEg =
1 1Y
AN Y SE

Clest=d-dire lus teneurs des différents corps dans chacune des pha-

ses.



2, Représentation des mélanges ternaires

Pour ce type .le nélanges, les conditions essentielles que doit permet-
tre le mode de représcitction des éguilibres liguide-liguide sents
~ localisation des wolungus globaux (S+C) donnent une ou deux phases liquides,
- re pérage de la composition des solutions en équilibre,

— calcul de ltlefficacité des extracteurs,

Pour établir le mode rénondant & ces conditions, on remarquera que
1teffet de la pression est relativement insignifiant sur l'équilibre en phase
liquide; ce qui permet {'établir, par la régle des phases, une variance (V) de

&

deux pour le systéme ternnire précéilent. 13t par suite, & température constante,

un extrait (1) unique correspondra i un raffinat (R) wnique /11_4.

Dans ces conditions, la représentation graphique sur un diagramme tra-
duit de Fagon coupléte les différents états d'équilibre du systeme. Plusieurs
types de diagrammes peuvent &ire utilisés, mais les plus convenables et qui per-
mettent une meilleure représentation, sont les triangulaires ou les rectangu-

laires.

2.1, Cococrdonnées triangulaires

Clest la représentation utilisant le triangle équilatéral qui est la
plus courante; elle reoose sur les deux propriétés mathématiques suivantes des
triangles équilatérouc:

- la somme des perpeliculaires issues de tout point M intérieur au triangle

sur les c8tés (fig.1.1.a), est égale & la hauteur.

._.._..m_...
—
o
(SN

~

- la somme des ségments Jducoupdés sur les cOtés par des paralléles & ceux—ci,
mendes 4 partir d'un point i intérieur au triangle (fig,1.1.b), est égale au

cBté,

b o BS - B8 = AB =583 =84 =1

v iy i
—————

”

Clest surtout cette dernidre propriété qu'on utilise, en faisant l=1,

pour représenter les mélanges ternaires -sachant que Ab--XB ’ BS_XS Sa_X - ce

qui dornme /14_/:

5

Aﬂ Ay + XS =

St —n e
-yt =2




Les sommets du triangle représentent alors les composés purs: A; B et
S; et les ¢8tés repriésentent chacun un mélange binaire formé par les deux cons—
tituants respectifs situds sur ses extrémitds. Linsi par exemple, le point G
(fig.1.1.a) est un mélange contenant 405 de A et 605 de S; et ¢ (fig.1.1.b) wn
mélange de 704 de B et 30% de A,

Un mélange ternaire est représenté par tout point i intérieur au tri-
angle; par exemple le point If (fig.1.1.a) représente un ternaire ayent 40y de

Ay 40,0 de S et 200 de B,

2.2, Coordonnées rectansulaires

On utilise ... ralement un triangle rectangle isoceéle au lieu d'un
rectangle, Dans ce cus, on porte sur les deux cBtés de llangle droit, les pour-
centages massiques ou molaires des constituants situés aux extrémitdés de 1'hypo—
thiénuse (513_1.1.0); on Jéduit la composition du troisidme en retranchant de

100 la somme des deux preniers pourcentages:

X, = 100 = (XB + xS)

LT

L
e

3. Régles d'addition et de soustraction des nélanges

Elles nous permetient d'établir facilement, que le mélange de deux
solutions ternaires I et J, donne une solution globale également ternaire, re-

présentée par un point M situé sur la droite IJ (fig.1.1.D) et tel ques:

L M #+ J .M =0

bt —
—————

Pour celd nous cousidérons les trois solutions suivantes:

! Xi‘; 1} Y_"]_ E Z f 1%
1 { !
-~ » » T <*
it } KB J-j YB et 11} ZB
! 1 f
1 {
L XS .\Yé L ZS

ot les coordonnées des points I, J et M précisent les compositions des solu~
tions correspondantes; les lettres I, J et M représentent leurs quantités en

pourcentage massique ou rolaire,

3.1, Régle d'addition

On écrit le bilan matiere globals M= I + J 3 puis les trois bilans

suivants relatifs au solutd; au diluant et au solvant respectivement:
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Fiz.1.2. Isothermes de solubilité & une branche (systemes Typel).



i’(z +J) 8, = LY + LY, ;((:.{A -2)I=(2, ~Y) 7
i(l & ) ZB = I.XB i 'YB <::::_“;_:\’3. i (}:3 = B) = (ZB - YB) J
a5 = < L ' N i e - r
(I s 9 Zg = LK, + J.Yg .\_(AS zS) (zS 18) I

qui s'éerit vectoriellements I. I 4 J.MJ = 0 ; et exprime que il appartient a la

droite IJ /14 /.

3.2, Régle de soustraction

On écrit le bilan matiére global sous la forme J =1 -1 au lieu de

M=1I+ J; et on rederit les trois bilans précédents, Le néme raisonnement

nous domnes 1M1 + I.IJ 0, ce qul exprime que J appartient & la droite Iiu et

est tel ques

1 J—o.i 1
i N
e T 1
Cormm g

Linsi on voit que lorsque I s'éloigmne Ce li, le point J représentant
le résidu s'en rapproclie, .e sorte que les relations ci-dessus restent vérifiées,
Conséquences, wie double possibilité de calculer guantitativement
les masses respectives des constituants: soit analytigquement & partir des rela-

tions de bilan, soit graphiquement en utilisant ces dimensions géométriques,

4., Droites d'équilibre -~ Isotherme (e miscibilité

T1 peut arriver gue le point M ne corresponle pas & une phase homogé-

ne, mais par contre & un extrait I et un raffinat R en éguilibre, Alors, d'aprés

q e

la régle J'addition, on a: EMHE 4+ R. = 0 et les points M; R et I smont alignés

et forment une droite appelée droite d'équilibre (fig.1.2.a). Un mélange de
n'importe quelle composition M, fomiera ueux solutions immiscibles de composi-
tions respectives R et E (fig.1.2.a); et telles gue M, R et @i forme une droite
d'équilibre,

Aingi tous les mélanges représentés par des points de llaire en de-
hors de la courbe 1.0 cont des solutions & phase ligquide simple, alors que les
mélanges situés dans l'aire limitée par cette courbe et la droite DF, forment
deux couches liquides insolubles. L'ensemble de ces points représentatifs des
phases saturdes (axtraita et raffinats) forme une courbe appelée isotherme de

solubilité ou encore de miscibilité /A1 /=/14_7.

Cette courbe, lieu des solutions saturdes, peut €tre & une seule

branche (fig,1.2) ou & plusieurs (fig.1.3), du fait que le mélange de trois
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omposés donne, soit des solutions lomogeénes mscibles en toutes proportions -le
systéme est alors sans intérdt pour llextraction-, soit des mélanges partielle-
ment mscibles de treis types différents:

~ formation d'une paire de liquides partiellement immiscibles (fig.1.2);

~ formation de deux pairec de liquides partiellement immiscibles (fig.1.5.a);

-~ formation de trois paires de liquides partiellement immiscibles (fig.1.34D].

4.1, Cas de l'isotherme & une branche

ot et s o

Les extraity ot les raffinats tendent les uns vers les autres quend la
teneur en soluté () -1 t. Les droites d'équilibre se raccourcissent alors de

plus en plus (fix.i.;.a) pour dommer la limite un »oint, appelé point critigue

a
(Pc), qui n'est pas forcénent la valeur maximum du soluté sur la couxrbe.

Généralement, 1o droites d'équilibre ne sont paralléles ni entre el=
les, ni 3 la base du triangle; et leurs pentes varient lentement avec les varia-

tions des concentrations /10 /. Cebenlant deux éventualités peuvent avoir lieu,

0it une solutropie losgu'une ligne d'éguilibre devient horizontale; ou une a—

[47]

zéotropie, cas ol une ligne posse par le point S clest-a-dire solvant pur,

Bn elfet dans ce dernier cas, en éliminant le solvant d'une des pha-
ses (B ou R) on obtient un mélange binaire (e ou r) de A et B, qui est la pro-
jection par § du point représentatif (B ou R) sur AB (fig.1.4.a). Comme 1l'étape
finale de llextraction est toujours 1l'élimination du sclvent, la construction
citée nous permet Alaffirmer si la séparation est possible cu non selon que e
et r sont distincts ou confonldus, c'est-a~-dire suivant que la droite d'équili-

bre ne passe pas ou pPasse par [FH_/.

4,2. Cas de 1l'isotherme & deux branches

Dans ce cas (1i%Z.1.3.2),; 2 une température donnée, les deux paires ce
liguides A-S et 0= cori partiellement miscibles et A se dissout dans B en tou-
tes proportions, ilors les mélanges formant deux solutions immiscibles se si-

tuent dans la bande limitée par les deux branches de 1l'isotherme,

Dans ce type d¢ ‘iagrammes, il faut remarquer deux choses: d'abord
qu'il ne peut y avoir de noint critique; ensuite qu'il peut étre fréguemment
considéré comme étant obtenu 2 partir d'une plus simple situation, par varia-
tion de température [Fb_?, comme le montre la figure 1.4.b ou 1l'isotherme ne

slouvre qu'en dessous le la température TE'
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4+3. Interpolation des droltes d'équilibre

Dans le cas (e plusieurs systémes décris dans la littérature, seul un
nombre limité de droites c'équilibre ont &té déterminées expérimentalement, alors

<

que 1llaire d'hétérosénéité doit &tre imaginée comme garnie d'un nombre infini de

droites d'éguilibre.

Dlautre part, les calculs d'efficacite font toujours appel & des droi-
tes supplémentaires qu'il faudrait déterminer sraphiquement par interpolation

directe, des droites déja obtenues, sur le diagremme triangulaire,

Dans ce but, une construction simple (fig.1.5.a) permet d'obtenir une
courbe de corrélation trés utilisée en tout travail Alextraction liquide-liguide,

- . -

Oon trace & partir des extrémités de chaque ligne dléquilibre les paralléles aux

cBtés en regard, Toutes ces paralléles vont secouper deux & deux, en Ces points
distinets, et la courl » citenue en joignant l'ensemble de ces intersections
constitue la courbe de corrélation ou courbe de conjugaison, gui passe néces—
sairement par Pc, Ainsi de n'importe quel point de cette courbe, deux droites
construites paralléles re pectivement aux deux o8tés AB et AS rencontrent la

courbe Ce solubilité, en deux points corresponiants & deux solutions conjuguées,

5, Courbe de distribution - Courbe de sélectivité

Ces courbes seules ne fournissent gu'une partie des Jdonnées de 1l'équi-
libre, par contre elles le représentent entiérement en présence de l'isotherme

de miscibilité et peuvent alors servir de courbes de corrélation,

5.,1. Courbe de distribution

Elle permet, en reliant les teneurs en soluté des phases en équilibre,
d'harmoniser et de faciliter llinterpolation des données pour la représentation
des solutions conjugucdes. Llle est obtenue en tragant, en coordonneces rectangu~

r - - N -
laires, X, en fonction de Y, pour les phases en équilibre /11_/.
L

i

5.1«1« Cas de 1tisotherme 2 une branche

Pour ce gystl.is (fi5.1.5.b) le voint D correspond a la ligne d'équili-
bre RE, et la courte ortant ce point représente toutes les lignes d'équilibre.

#lle croit jusqu'a wi maximun et retourne nécessairement 3 la premiére bissec—

trice en G, point correspondant au point critique Pc.
H q

Notons que la plus simple courbe de distrivution est le cas d'une

aroitet X, = m Y, (cas des solutions trés diludes). Alors la pente m de cette
F3% 1Y
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droite est appelé coefficicit de distribution ou de partage, Par suite d'analo-~
gle, on appelle parfois aucsi coefficient de partage, le rapport X / Y., méme
Pis A

quand la courbe n'est pas uwne droite, Drns ce cas il n'est pas constant mais éi-

0]

minue de fagon constante avec l'augmentation de la concentration en A 10 o 5

5a1e2, Cag de l'isotherme & deux oranches

Pour ce type de systéme (fig.1.5.c), on notera surtout gue la courbe
de distribution s'arréte prématurément & la droite d'équilibre correspondant &

~ %

la sclubilité mutuelle dans le binaire 18,

51,3+ Cas d'une solutronie

Quant au systéme solutropique (fig.1.5.d), la courbe a'équilibre coupe
la premiére bissectrice au point D correspondant & la ligne d'équilibre horizon-

tele RE.,

5.2« Courbe de sélectiviic

Elle est analogue & la précédente; sauf que les concentrations consi-

dérées ici sont celles des phases sans solvant, In les notant respectivement par
x et y pour llextrait et le raffinat, on aurat:

i v f p i

! A}L ! ! Y.[l. !

1 I i O 1 et 1 ¥, = s 1

! AT Mowl ! H A X 4Y !

| AR ! ! LB i

ce qui revient donc & relier les teneurs en A (25 phases e et r de la figure(1.4.

a)e T figure(1.6) précise les divers cas vus précédemment gﬁH_}iufih;7.

©

6., Influence de la température

IIn géndral, sur le diagramme, un abaissement de la température de tra-

vail se traduit par une diminution de la zone de miscibilité (fig.1.7.a) [ﬁb;/.

Mais il faut noter que, pas seulement les aires d'hétérogénéité chan-
gent avec la variation de la température, mais aussi les pentes des droites d'é-
quilibre =clegt-a-dire la distribution du constituant i entre les phases insolu-
bleg~ changent, 1t bien gue ce Jermier effet soit relativement faible avec des
variations modérdes le¢ teapérature, dans plusieurs cas il ne peut &tre ignoré,

Adnsi, pour souveir évaluer le degré de séparation —qui augmente géné-

ralement avec la diminution de la température [j1_7L 3 différentes températures,

il faut se repporter aux courbes de sélectivité (fig.1.7.b) /10 /.
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(a) Courbe de sélectivité du

systéme Type 1.

B
(b) Courbe de sélectivité du
systéme Type Z.
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METIDDES D 'EXTRALCTION LIQUIDE-LIQUIDE

La séparation des constituants d'une charge, par extraction ligquide-
liguide, peut €tre effectude de plusieurs maniéres dépencant principalement de
lo nature du solvant et de 1l'appareillage employé. La classification gue nous
donnong ici, concerne les systémes & un seul solvant, y compris tous ceux qui
gse composent ou qui peuvent &tre réduits & 1l'équivalent de trois constituantss:

les deux & séparer et le solvant,

On a alors 1.- svaténes & contacts successifs: oll sont utilicés les

9]
el

dispositifs ol solvoiit et clarge sont intimement mis en contact, permettant
Clotteindre 1'équilibre, puis séparés. L'opération peut &tre répétée avec dif-
férents toux de travail ou 'ifférents de marche, selon qu'il s'agisse du labo-
ratoire ou dlune unité in’ strielle,

Puis les systémes a contact continu, comprenaont des dispositifs olt
solvant et mélange 2 séparer sont en contact de fagon continue pendant toute
1llopération, Dans ce cas, géndralement 1l!'égquilibre n'est pas atteint [jO_/

1. Notion dl'étage réel et d'étage théorique

Un étage et un dispositif ou série de dispositifs, dans lequel la
charge et le solvant sont mélangés intinement formant ainsi deux phases liqui-

des immiscibles,

Un étage théorigue ou idézsl, est un étage ol le contact entre les
phases est suffisamment intime et maintenu suffisamment longtemps, gque la dis—
tribution d!équilibre est <tablie; clest-a-dire de telle sorte que l'extralt et
le reffinat soicnt en équilibre parfait, La figure ci-dessous en donie un exem—

ple schématique Lﬁl{j?.

(charge) “ .. . (raffinat) R }
T e !
étage . . B o AL
idéal | { Phases en équilibre,
S (solvent) o £ (exbrait) B |
3 o == .

-~ Schéma d'un étage théorique ou idéal.,

2, Notion d'efficacité d'un étage

L'étage théorique produit deux effluents, l'extrait E et le raffinat



—30-

R, en équilibre, Cependant, si l'agitation est inadéquate ou si le contact entre
solvant et charge n's pes ¢t maintenu suffisamment, les deux effluents ne se—
ront pas en équilibre. Alors llefficacité de 1'étage n'est pas de 100;..

-

In fait, guand le sclvant est additionné 3 la charge, 1l'un se disperse
dans llautre et il est raisonnable de supposer qu'a l'interface des deux liqui-
des, les concentrations atteignent trés rapidement les valeurs saturdes en D et
¢ (fig.2.1.2); et que la majeur partie de F et S doit finalement atteindre 1'é-
quilibre des valeurs en R et I respectivement, Mais le retarl observé sur la fi-

-

gure(2.1.a) est all aux vitesses relatives de diffusion des substances; et ce

o)}

ntest que lorsque les comlositions R et I sont réalisées que l'étage est consi-
o

déré comme icdéal /1C_,.

3, BExtraction & contacts multiples

Cette technique ‘omne des résultats différents selon la fagon dont

elle est opérée,

3,1. Bxtraction & un seul étage théorigue

Prenons une cliarge ¢ ~formée du soluté 4 et du diluant B~ de composi-

Tion KA et ¥ et un solvant pur S, que nous mélangeons, Nous obtenons deux pha-

ges I et B

o=

en équilibre (Fig.2.1.b) [14 /.

!r KX i X.e’s. E YA ;( ZJ"L
H Y. o - H
< . 7 b . 1 v
C } « 3 1 ‘({ ‘(_3 : Ei IB et llﬂ! ZE‘
[y} 1 %, 1Y, L g
b O -

Nous avons &tabli précédemment gue !M se situait sur la droite CS, en-

re C et 8, et tel que: = ;ﬁg_“
¢ MS

I1 est clair que si M est en dehors de la z6ne a deux phases; aucune
séparation ne se manifestera. Conséquences, il y a deux quantités de solvant,
minimale et maximelce, «éifinies & partir du rapport % appelé taux de solvant, qui
localiseront la position de ! et par suite les limites de démixion, Sur la figu~-
re(2.1.b) nous constatons que la droite CS coupe 1'isotherme en deux points Ro
et B donnant ainsi trois “osgibilités pour Iis
- I entre C et Ro, il n'existe qu'une phase liguide, le taux de solvant est in-

férieur au minimum défini pors

S RoC

——— o e

RoS

Q
B
=)
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(a) Diffusion dans un étage

théorique.
100
X, (b) Extraction en un étage
Ll---- fo théorique.
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(c) Courbe de gélectivité d'une

extraction en un étage.
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- I entre Ef et 8, il n'existe également qu'une phase liquide et le taux de sol-

vant est supérieur au taux maximum défini par:

1
| e :
! ‘

S - TR
: C max e :
! Jfb ;

-~ 11 entre Ro et Ef on a alors deux phases, le taux de solvant utilisé est entre
les deux taux limites, Clest le ces intéressant car dans ces conditions, et pour

un contact parfait, I et I sont en équilibre et vérifient les relations de bilan

suiventess
(1) Bilan matidre total 3 C+S8S=5L-+R="N
(2) Bilan en soluté : C.K, = B.X, + R.Y, = M.Z,
X A i A A
€3) Bilan en diluant Ky = BX, + RYy = MZg
(4) Bilan en solvant : m.xs -4 H.YS = M.ZS
dlou 3 ! ‘
i r _Wm _ %% |
v mwm %Y

Les douations (1), (2) et (3) permettent de déterminer le point M et,
alternstivement, la quantité de solvant nécessaire pour une charge donnée ou
pour produire un point i prédéterming,

Les phases saturdes obtenues pour différents toux de solvant, sont
donec comprises entre o ot Rf pour les raffinats, Fo et Ef pour les extraits,

Comme 1~ .+ - “ion obtenue ne peut &tre évalude qu'aprés élimination
au solvant; nous remarquons sur le diagramme de sélectivité (fig.2.1.c), met—
tant en évidence les limites de 1'extraction, gqu'il est impossible en un étage

théorique de séparer totclement les constituants A et B [j1_7.

3,2, Extraction & plu81eurc iteges

Clest une extension du cas précédent, le raffinat est mis en contact

a plusieurs reprises avec du solvant fraisy la figure ci-dessous en dormne un

IS, 18 1S, 13
1 N ‘$‘3 iﬂl s
\ Ry T R. #. R R. A R.
- 1 ‘}\i 2 .“- 28] 5 ) LI 1~ [ 1 i lxooo n
& 25 et (2 —"lkr 2
! { !
.\./ 1 WL 132 N E3 L Ei ;_g.n

- Schéma du mode opératoire de llextraction a plusieurs étages.



exemple schématique du mode opératoire, L'opération peut &tre discontinue ou

continue, et & la limite représentée par un nombre infini dl'étages., La Aiffé-
rence est que le traitement de chacun des raffinats par une nouvelle quantité
de solvant frais, fait que le raffinat final obtenu soit plus pouvre en soluté

que le raffinat limite Hf du cas précédent,

Les méthodes de calcul sont plus ou moins évidentes A partir de la
construction en coordonnées triangulaires (fig.2.2). Chague raffinat devient
une charge pour l'étage suivent et par conséquent, toutes les équations wvues
pour le cas d'un étage s'appliquent pour n'importe quel étage 1 avec la substi=

tution de R, a G, Rys By Hy et S5 a4 R, B, 11 et S respectivement, Cependant

.
pour tous ces étages, mis & part le premier, les charges de chacun sont néces-—
sairement des solutions saturdées; dlon il n'y aura pas de quantité minimale de

solvant et de plus les chargzes contiendront une fraction de solvant,

on obtient ¢ iéfénitive un seul raffinat “h et n extraits partiels
Ej’ EZ, eeey I%ln

Notons que deux cas particuliers importants facilitent énormément les
problémes /11_j notamment le calecul,
3.,2.1, Le diluant B et le solvant S sont immiscibles quelque soit leur teneur en

soluté ( X, =Y. =0 )

e e it e e 0 — - —

Ceci signifie que les extraits sont sans diluant (XB=O) et les raffi-
nats sans solvant (Y.=0). L'isotherme est alors confondue avec les cBtés du
(e

triangle équilatéral et les équations de bilan précédentes se simplifient com-

me suits
il L wm e B WD o N £,
(1)  Cuiy = RYp = RYy = RYS = wew = BRI, = B
L - "1 R \."2 — = 7)) ‘1—1__ I i IR o
(2) Sal p= Li.ixs -— J.'J,{-iA-S — eso0e8s — L‘i‘-“l‘{S -— _{_niXS = s)i
i_1 R i I T 1
(3) Bty = LT+ B

on effectue alors wn changement de variables pour les unités de con-

centration en posant:.
1=

.

‘ A A
(4) X; = - et ¥ = —;in
o) B
alors 1'équation (3) nous donnes:

]

! I T !

f R —-}E_ ! V. = V. ! 1

- i Bt 1

! i

i ‘
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qui est 1'équation d'une droite de pente - —g— . Connaissant ces relations et la
courbe de distribution du sclvant avec ces no&velles unités (x = 2[5;7), on peut
calculer la séparation que donnera un tyaitement & n étages successifs, La figu-
re(2,3) précise une telle consiruction pour wne extraction & trois étages d'une
charge de teneur y_  avec, par itage, des quantiteés 81, 82, S5 de solvant £F1_7.

3,242, Les condition. rriciientes et de plus x, = myi

Ceci exprime que la courbe de distribution est une droite Ae pente my

glors la relation précédcite se transforme en:

mS.,
=1

S ™ ( g o ) ¥;

e
(>
[
]
-
PR

Dans ce cas et pour une quantité totale de solvant fixée (S), 1'em-
ploi de quentités égales de solvant & chaque étoge (s1 =8, = v s) permet
atéliminer au maximu le soluté; car la relation ci-dessus domne celle ci-des—
sous qui relies la guantité de solvant, le nombre d'étages et la pureté du raf-
finat final; et permet ainsi de prévoir une de ces varisbles les aulres étant

fixées,

e o e s ey
&
g
s
=
p
et g e =2

Cette mii:c utilise une cascade dtétages: charge et solvant entrant
aux extrémités opposees de celle—ci, extrait et raffinat sortant a contre-cou-
ront corme llindique la figure ci-dessous. Llopératien peut Etre discontinue ou

continue selon le mode S1gconlement des liquides,.

R : R. R —— R
C \.L__-_#' }11 T R e e ,_____._;—*Rl“‘l i '-—__....‘ .l___b_ S e} 1(\ ; - n

- Schéma de llextiraction a contre-courant,

4.1, Ixtraction & contre—courant & contact discontinu

On emploie une suite d'étages de contact, & 1l'exemple des nélangeurs~
ddcanteurs ou de colonnes % plateaux, Les phases ne sont en contact gue dans

1'étage, en dehors elles circulent sépardément et en sens inverse.
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.
Représentation graphique de l'extraction 4 contacts multiples.

(a) sSysteme Type 1. (b) Systéme type 2.
x
A

courbe de distribution

!
s'/ | |
Xj e AN 1 | i
SN \\|
P N\ B\ 5
o =N | e | 22 i PN
IL/ | i.—, -"\l :*‘/ N “"./ \ =

Fig.2.3. Séparation Jans un traitement 3 trois étages successifs.
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Admettons guc les positions de C, E1, Rn et S soient comnues (fig.2.4.

a). Les équations cxpriziit les bilans matizres s'éerivents
(1) Bilen global : C+8=DL+R =M &> C-E =R-8="
(2) pour 1'étage 135 C + Ey= R+ B, > C-B =R -E, =P
(3) pour 1'étage iz I .+ B .= R+ B, L=——== R, ~E,= R~ E =P

/ ts o g + =R 4+ H Py - = R - =]
(4) pour 1l'étage n R _4+8=R +8& = B, o~ B=B~E=F

ce qui se résume en une éguation, la suivante:
(5) C-E =R =B =R, ~By=... =R =B ,=...=R ~85=FP

Le point P ainsi obtenu, représente un mélange fictif et est appelé
point opératoire ou péle Zﬁb;7. I1 est situé & l'intercection des prolongements

des segments E1C et HnS. On voit donc que, n'importe quel extrait I peut &tre

i1
localisé, sur le diagramme, & partir du raffinat Ri qui le croise: par prolonge-
ment de la droite PRy jusqu'a la branche de la courbe de solubilité riche en
solvant, 1t clest de cette propriété du pble que découlent les déterminations

graophiques dtefficacité,

En fait les quontités de charge (C) et de solvant (S) sont connues, la
composition de 1l'extraiw 31 est fixfe et les étages sont supposés idéaux; on é-
tablit alors xrapid % 1- composition de Rn et le nombre d'étages théoriques
nécessaires & cette sévarction:

- 1'équation (1) impligue que le point M, figuratif du mélange global, est situé

sur les droites CS et R (fig.2.4.b) et positionné sur CS tel que S/C = MC/MS,

- 1lintersection de la droite E'1
dire lo composition du raffinat final, ce qui donne la possibilité de calculer

M avec l'isotherme donne le point R » clest-a-

les quentités B, et R par 1o relation R /R, = NL1/ MR .

Ainsi, le calcul étage par étage de la composition des phases en équi-
libre et de celles se croisant, permet la détermination aisée du nombre d'étages
théoriques. I effet la comtinaison de l'équation (3) et de la suivante relative
ou bilan matidre en diluant pour l'étage 1 s
-1

(31) R; 1Yy

o b

-, S S
llﬂx’ - RiY; + Lix

nous domne la relation:

R. (Yg"— xé*j) + B (X%+1-'X

i-1

(6) i = - 5
T =y

&t e e e o o o |
- e e e e




=

ﬁ'ig- 2.‘- L

— - —— e
e —

(2) Représentation ‘o5 bilans et du pSle en contre-courant.

(b) Détermination du nombre d'étages théoriques

en contre~cotcant,
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aloxrss

’ étant en équilibre avec E1 il est sur la droite d'équilibre
E131 gu'il suffit de tracexr; 32 rhase croisant R1 est & llintersection de la
droite HjP avec 1llisotherme, L'alternance du tracé des droites d'équilibre et

~ Graphiquement, R

cellec possant par le pdle vous détermine tous les Eg et Ei'

— Analytiquement, 1'éguation (6) nous donne R1 en faisant i=1 et Ri g5 C ; E2 en
découle de 1'équation (2); R, par 1l'équation (6) avec i=2; etc,., Ainsi tous les
raffinats et les extroits sont déterminés aprés lecture, a chague fois, des con-

centrations sur le diagromme triangulaire [FQ;7.

I1 est cependant 2lair, a partir de la figure 2.4.a, que si le prolon-

gement d'une droite a'<quilibre passe par le pdle P, la déterminntion graduelle

des étages ne pourrs 77 ¢ Dasser au-Celd de cette ligne d'équilibre; car la cons-
truction graphique e.. arcétdée par le chevauchement des lignes d'équilibre: le

nombre d'étages est alors infini /11_/,

Ce cas ainsi qu- les deux cas perticuliers précédents —qui 1a égale-
ment simplifient bien les j.oblémes de calculs~ sont développés plus en détail

en partie armexe, .

4.2, Extraction a contre-courant i contact continu

Au lieu de mélanger la chorge et le solvant dans des étages séparés
comme précédemment, on les fait couler & contre-courant dans une colonne verti-
cale, La phase dense se disperse dans l'autre, on a alors une marche descendan-
te de la phase lourde et ascendante de la phase légére qu'on récupére respecti-
vement au bas ot au sommet de la colonne, L'opération est forcément continue et
les deux phases immiscibles sont en contact continu sur toute la longueur de

1t'appareil,

Le calcul de llefficacité d'un tel appareil peut se faire suivant

deux optiques différentes: soit par dévaluation du nombre d'étages théoriques ce

qui nous raméne & la rmoilode précédente, soit en utilisant la théorie d'unités
de transfert régit -5 lois réglant le mécanisme du transfert de matiére,

4.2.1. Hauteur équivalente & un étage théorique ( HET )

Gtest la méthodr la plus dvidente /70 _/ pour concevoir les contacteurs
contimus, On imagine le co.cnne formée de sections telles que les phases les
quittant soient en équililz:; on Aéfinit ainsi un trongon équivalent & un étage

théorique (fi@.2.7.a).



Nous remarquons que les phases en équilibre ne sont pas situées au mé-
me niveau mais distantes d'une longueur correspondant 3 la hauteur d'une section
fictive: clest la H,I,T; et en notant par N et I respectivement le nombre d!'é¢ta-—

ges théoriques et la hauteur de la colonne, on obtient la relation:

He= No( HRET )

[ T —
e il i il

qui nous permet de calculer une Ces données les autres étant fixées, [t le cas
du nombre d'étages infini correspondra donc i une HE.T nulle, clest-a—dire que

les phases se croisant & chague ni wveau ne peuvent &tre en équilibre,

4.2.2, Pauteur équivalente & une unité de transfert (HU.T)

La théorie (u itransfert de matiére et notamment 1l!'étude de la diffu-

'

sion équimolaire /7 ¢t établi deux grandeurs importantes, dont 1l'une le nom=
bre d'unités de transfert (W.U.T) caractérise la difficulté de la séparation; et
1'gutre la hauteur équivalente & une unité de transfert (ILU.T) permet de chif-

frer 1lefficacité de la colonne,

Pour un constituant I, le nombre total d'unités de transfert nécessai-~

res pour faire passer sa concentration de Xo a XS est donné par la relaticn:

(w,0.1), = j -, -
X’J X -X

e}

e e e e e e g s e e e
A e e oy et

et par suite, pour une colomne de hauteur I, la H.U.T sera donnée pars

e sl e il =0,
-t e g

Ces deux résultats appligués aux deux phases de 1l'extraction donnent:

g

1 1 1

| | %
(WD), FEm ] et | UD = |
i 1 | 3 ! r

b3

* . - . . - g
ou X et Y sont les concentrations a 1'équilibre (flg.Z.?.b) 173&7:

Et pour la H.U,T on obtient épalements



~0=

——— e

H
(w,U.1)g

(BU.T), =

————a—a—a—

et

———————

————— s

o —

et o
- b
aJ
80
bt
<
=
|
o}
\\-I.I\.l;l../
| |
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1 | =
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[ | =
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(b) Définition des concentrations

(a) Muteur équivalente &

a l'éguilibre,

-

€orique.,

étage 1t

un



MIE . OBUVRE DE L'EXTRACTION

— — =L LSS .

La bomne marche 1'une extraction par solvant dépend essentiellement
du solvant et de l'apparecillage utilisés, Nous donnons ici, trés sommairement,
les plus importantes des spécifications; et nous reportons le lecteur & la par-
tie annexe pour de plus amples informations et notamment les justifications

théoriques,

1, Choix du solvant

Les critdires guidant le choix d'un solvant pour un processus donné,
sont nombreux et souvent incompatibles, de sorte que généralement aucune subs-
tance ne posséde toutes les caractéristiques demandées,

Les spécifications d'un bon solvant se résument cependant en trois

grands types de facteurs,

1.1. Facteurs caractérisant la séparation

Ce sont les plus importants car ils dépendent1171;7 et régissent en

méme temps 1'équili ¢ 1lcrmodynamique entre les phases,

1.1.1. Sélectivité ()

flle traduit 1! abilité dlun solvant 3 dissoudre un constituant d'une

charge préférentiellement & un autre, Elle est défini

o XYy X Yy
v T X, Y, X,

soit encore, en faisant intervenir le coefficient de distribution m = Xj Pl 2P
5 L

paxr:

e

—m—&u——tﬂ

Xp

8 e e e e e
ard
St e st e

La séparation est dlautant meilleure que est plus grand 171;7.

1.71.2. Pouvoir solvant

Tl exprime la quantité de soluté qui peut se dissoudre dans 1t'unité

de volume ou de poids 'u solvant /4 /. Ainsi, plus le pouvoir solvant est éle-

.



vé plus la quantité néczcesaire a4 la séparation désirée est faible,

1,2, Facteurs indis>ous Tleo au fonctionnement des appareils

e e s e

1 .2:1 . Dcnsi-bé

I1 est admis gé:_ralement que plus la différence de densité entre les
solutions en contact est grande, meilleure est la décantation et par suite la

capacité des décanteurs [ﬁl;jr.

1e2e2. Viscosiié

Le phénomene génant d'entrainement de gouttelettes et 1'!'intérét de tra-

vailler & des débits dlevés, exigent ume faible viscosité,

1e24%s Tension interfaciale

Le transfert de matitre est d'autant plus élevé que la surface de con-—
tact entre les phases ost plus grande c'est-a-dire, que la tension interfaciale

eat plus faible,

1.3+ Tacteurs économigues

Pour des rais 1. économiques mais aussi de sécurité industrielle, le

solvant ne doit pas 2t». -oliteux, toxique, sorrosif ou instable,

2. Appareillage

Tous les extracteurs utiliszds visent deux buts essentiels: dlabord le

mélange intime des solutio: ensuite la séparation des phases obtenues,

2.1« Séparation par gravitl ._ans apport d'énergie externe

I1 existe gquatre sortes de dispositifs dont les performances sont plus
ou moins identiques: les colcomnes & pulvérisation, les colomnes & chicanes, cel=-
les & garnissage et enfin & plateaux perforés; bien que les deux dernidres sem—

blent offrir de meilleures et 8tre plus utilisées /12 7.

2.2, Séparation par gravité avec apport d'énergie

L'apport d'énergie est souvent une agitation mécanique qui permet le

maintien de la dispersion et favorise la redistribution de la phase dispersée,
I1 existe trois types d'appareils: les mélangeurs—décanteurs, les co-

lonnes & agitateurs rotatifs et celles 3 pulsations, Les plus utilisés sont les

deux derniers: 1l'un pour le nombre élevé d'étages théoriques qu'il offre, llau-
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tre pour sa soupless: d'vtilisation respectivement [ﬁZ_/.

2¢%s Séparation par force centrifuge

Ce genre dl'extracteurs deviemnent indispensables lorsque la force de

gravité produite par la di"érence de densités est insuffisante pour réaliser

la séparation voulue.

3, Oinétique de 1l'extraction

La premiére étape importante dans la connaissance du phénoméne d'ex—
traction par solvant, est la recherche des isothermes dl'équilibre et du coeffi-~
cient de partage; car elle permet d'établir le diagramme de circulation de tou-
te opération de transfert de matiére, et d'approcher les caractéristiques deman-
dées aux extracteurs pour avoir la meilleure efficacité, llais un équilibre n'est
pratiquement jamais atteint, sauf aprés un temps de contact infiniment long,
dlou l'étude cinétique du transfert s'avére indispensable,

-

In fait le probléme se raméne 3 la détermingtion du temps nécessaire

pour atteindre un point aussi proche que possible de 1'équilibre iaéal /11 /.

In extractic: _or solvant, comme dans toutes les opérations physiques
de géparation, le too t de matigre s'effectue entre les deux phases et peut
8tre schématisé par les trois étapes suivantes:
~ transfert du soluté du sein d'une phase vers l'intexrface;
~ franchissement de 1ll'int-mface;

- transfert du soluté consi > ré de ll'interface au sein de la seconde phase,

3+1. Vitesse de transfert v soluté

En supposant que les deux phases sont en éguilibre & l'interface, nous
nlaurons & considérer gqu'un processus, celul de transfert de matiére au sein
d'une phase bornée par w. interface; et la vitesse de ce transfert slexprime par

la relation:

V=K (X = x)

/

ety s e
[

ols K est le coefficient de transfert ou conductance globale de transfert;
XA est le titre massique en soluté de la phase solvant;
XK est le titre massique en soluté de la méme phase et qui serait en équili-
bre avec la phase Ciluant au contact;

or X? = m.Yf, par définition du coefficient de partage, ol Y} est le titre mas-
4 L 1
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sique en soluté dans 1. nhase Ciluant; d'ou la relation précédente s'écriras

[
1
- Lk (m.fo B XA)

P —

1
!

1!expression (m'YA -~ X,) est appelée facteur de potentialité,

3.2, Franchissement de l'interface

Les deux phoses (solvant et diluant) sont séparées par un interface,
de part et dlautre duguel se trouvent deux films, assurant 1l'échange el dans
lesquels les titres massiques en socluté peuvent varier en fonction de la distan-—
ce a L'interface (fig.4.1. ci—dessous).

iu début de llopération les titres massiques Y, et X, sont constants
L1 4

V/,
g P
Fay
- e
\Y i 4
K}.
Vs
7§
e
7N
! X
i “ \\ Al
< L
” ‘\\\K A
7
- S .L F -
~/ -
zone & titre constant zone de transition zone a titre constant
"interface"
N —_— AN =
Phase glimentaticn Phase extraction

fig.4.1: Variation des concentrations du soluté au voisinage de l'interface,

dans chacune des pluses, iu cours dl'une premitre étape, le soluté pénétre dans
1a zone de transition dont les titres massiques en chaque point (Yhi et Xfi )
sont variables avec le temps; cl'est un régime transitoire ca actérisé par une

certaine durde dite temps d'induction ou de pénétration,
Pormi les tlidorie relatives & ce transfert, celle dite "des deux fil-

ms", introduite par Lewis et Withman, affirme que toute la résistance au trans—

fert est situde au voisinage Ce 1'interface & cause Ces deux films,



Insuite “eo .res massiques s'équilibrent, clest 1'établissement du
régime stationnaire,
Cette théorie donne la relation suivante pour la conductance globale

de transfert X @

1 m 1
S T — 7. Vg
X

[
ot
ri
4]

P —

ous ka est la conductance de transfert dans la phase alimentationg
ke est la conductance de transfert dans la phase extraction;

elles sont définies par les relationss

.*q__*ﬂ
o
RSN
@
«t
oty
w
i
1
|
i
1
Te——

ous D, et De sont les diffusivités molaires du soluté dans les Ceux DPhases, la
et 1e les épaisseurs des deux films minces ol l'écoulement est laminaire et qui
entourent 1l!'interface L11_/ﬁ[?i;7.

4
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, Cas particulier d'extraction des aromatiques

Tlextrro i, m.~ solvant des aromatigues est un cas un peu spécial
assez complexe 3 cause de la composition de la charge ( Reformat ) qui rend dif-

ficile 1l'application de la théorie sur les ternaires,

En effet, en a oroximant notre systéme par un ternaire nous assimi-
lons des mélanges & des constituants uniques en considérant comme soluté tout
ce qui est aromatique et comme diluant tout ce qui ne ll'est pas, D'ol la sélec-
tion d'un solvant pour cette séparation comprendra principalement, une étude de

1o solubilité et de la sélectivité entre les aromatiques et les non aromatigques.

En fait, on se limitera & ce gqu'il soit suffisamment polaire pour dis-
soudre les premiers et pouvolr encore maintenir deux phases liquides, méme si
la teneur en aromatigues est élevée; et peu miscible avec les paraffines et les
naphténes, qui représentent la plus grande proportion des seconds,

Dlautre part le solvant devra, non pas répondre seulement aux carac-—
téristiques citées au paragraphe choix du solvant, mais y répondre dans les con-
ditions réelles dlemploi, et notamment de température dont les effets sur le
pouvoir solvant, la gélectivité et la zone de miscibilité sont importants et

gouvent antagonistes.



-

Comme il est certain qu'aucun agent dlextraction ne présente toutes
ces qualités réunies, et encore moins rapportées & ses conditions réelles d'uti=
lisation, industriellement on essaie de palier aux inperfections ou aux insuffi-
sances du solvant, en intervenant sur les conditions de mise en oeuvre telles
que l'augmentation du taux de solvant, le recyclage d'une partie du raffinat, le
lavage en retour "Back Wash" ou encore ce qui est trés fréquent le rajout d'un

composant dlapoint tel que lleau,

Aprés cette étude plus ou moins compléte et cririque que possible,
tant sur le mode d'obtention que celui de l'extraction des aromatiques, exami-

nons & présent les résultats expérimentaux et ce qu'on a pu en déduire,



;.,{(1-.-menmmm.mmmwna:m-.mvum:w—_ CHPIE 3 TR e R S

PARTIE
EXPERIMENTALE

SREE ol e R




~d T

NOMENCLATURE

—— e —

S 3 masse de solvant

¢ : masse de la charge

vS: volume de solvant

VC: volume de la charge

%Ss pourcentage volumique de solvant

% : taux de solvant

Ei: les extraits relatifs aux différents

S
c
R.3 les raffinats relatifs aux différents S
C
E_3 masse de 1l'extrait avec solvant
E 3 masse de llextrait sans solvant
R : masse du raffinat avec golvant
R ¢ masse du raffinat sans golvant

L s masse d'eau de 1wvage de liextrait
LR‘ masse dleau de lavage du raffinat
S s masse d'eau et de solvant récupérée aprés lavage de 1lextrait

SR: masse d'eau et de solvant récupérée apré” lavage du raffinat
Xy composition en A dt 12 —hase extmait sans solvant
xpt composition en B de la phase extrait sans solvant
Vs composition en A de la phase roffinat sans solvant

Vg composition en B de la phase raffinat sans solvant
X 3 composition en A de la phase extrait avec solvant

XB: composition en B de la phase extrait avec solvant

Xgs composition en S de la phase extrait
y & composition en A de la phase raffinat a-sc solvant
en

B de la phase raffinat avec solvant
. 8 de la phase raffinat
QA: rendement en A

YB: composition

'Is: composition

% : coefficient d'équilibre (ou de partage) du constituant A
kgt coefficient d'équilibre (ou de partage) du constituant B
».: coefficient daiéquilibre (ou de partage) du constituant S
PF: point de fusion

point d*ébullition

TV: tension de vapeur

g
5



1. Caractéristiques de la charge

La charge que nous avons utilisé pour notre étude nous a été fourmie
par la Raffinerie d'Alger. C'est une charge issue d'un platforming utilisant le

Rﬁ1 comme catalyseur; ses caractéristiques sont donndes par le tableau,1. ci-

degssous,
! dio ‘ v (Kg/cm?) ‘ NORM ‘ Aromatiques . % BeTeX
!
0,755 l 0,340 81,6i 39,94 23,70

Tableau.13 Caractéristiques de la charge,

2. Caractéristiques des solvants

Notre &tude a été faite avec deux solvantss le D.M,S.0 (Diméthylsul-
foxyde) et la N=lM.P (théthylpyrrolidone) dont les caractéristiques respectives

sont données dens le tableau.2. guivants

PE PF di? n%o Miscibilité dans 1l'eau
D.M.S.0 ! 189°C | 18,45°C | 1,100 1,4796 toutes proportions
N-M.P 002°C | =24°C 1 1,032 ] 1,4585 toutes proportions

Tableau,2: Caractéristiques des deux s

3, Méthode de travail

3ale Appareillage et conditions opératoires

canteurs, en ce sens que ¢
le, Avec le D,M.S.0 pur et la N-M.

OFAUS) pour les différ

(type Higler & Watts) pour la mesure des indices de réfraction (nf)

Nous avons O
dire sensiblement & 20°C et 1 atm.; en un étage dans des pse

t4tait des ampoules & décanter et 1'agitation manuel-

P & 15% en volume d'eau comme appoint,

Nous avons utili
1a récupération des différentes phases géparément,

péré 3 température et pression atmosphériques,

sé des ampoules de 1 litre,

entes pesées nécessaires (fig.

olvants.

clest—a~
ndo-mélangeurs~dié—

des béchers de 500ml pour
une balance & ourseur (type

1.) et un réfractometre

0) de chaque



phase avec et sans solvant,

A une guantité de charge aéterminée, nous ajoutons une guantité de sol-
vent telle que le rapport % (taux de solvant) soit constamment oroissant, Aprés
agitation et décantation, on sépare les deux phases formées (extrait et raffinat)
qulon pése et mesure 1tindice de réfraction.

Puis on procéde au lavage de chacune des phases par une quantité dleau
préalablement pesée; ceci toujours dens des ampoules 2 décanter puisqu'il faut
3 nouveau agiter et laigser décanter,

Enfin on récupére 1'ean et le solvant qu'lon pése ainsi que les deux
phases débarrassées de solvant qu'on pése également et mesure les indices de rTé-
fraction,

Les résultats des pesées sont consignés dans les tableaux(J) et (4)
respectivement pour le D.M.S.0 et la N-M.P.

3,2, Méthode d'analyse

Les analyses de nosS éohantillons alextraits et de raffinats ont été
effectudes au laboratoire de chromatographie de 1'I.A. P, SUT chromatographe 2
colorme T.C.E.P ( 1523 sris(2 cyanoéthoxy)propane ) pour analyses des aromati-
gues; clegt-a~dire que les non aromatigues ne sont pas séparés et donnent donc

un seul pic condensé, alors que les aromatiques sont géparés en benzeéne, toludne,

(o4m)xylénes, p~-xyléne, éthylbenzéne et enfin aromatiques en 09+,

4, Résultats expérimentaux

pu fait que la proportion atéthylbenzéne et dtaromatiques en C9+ était
assez importante dans notre charge, nous avons fait une double étude en congi-

dérant séparément, d'abord le systéme: aromatiques-non aromatiques; puis le sys—
témes B,T.X — non B.T.X,

Adele Systéme aromatiques-non aromatiques

P T gélectivité

L'analyse chromatographique de nos extraits et raffinats, nous donne
directenunt les compositions sans golvant o'est-a-di—e la sélectivité, Les ré—
sultats numériques sont reportés dans les tableaux(5) et (6) respectivement

»

pour le D.M.S.0 et la N-JM.P, et leur représentation graphique sur la courbe(1).
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*p *3 I I3

E, 87,46 12,54 R, 34 66

E, 86432 13,68 R, 32, T4 67426
By 83,97 16403 By 30,06 69,94
Ey 81,70 18430 R 29,34 70,66
Eg 78437 21,63 By 27,42 72438
B¢ 75485 24415 Re 25.06 T4494
E, T4y 35 23,65 R, 22,68 7432
Eg 69427 26,484 Ry 20,63 80,37
By 66452 33448 Bg 17450 82,50
Eqo 63438 36462 Ryo 15,67 84433
Eqq 62,36 37,64 R4 1‘3.92 86,08
B, 61,00 39,00 Ry 12,78 87,22

mablean (5)-




5 B Ia b
E, 90,09 9,91 Ry 41,431 58469
E, 88,25 11,75 R, 38,97 61,03
Es 85518 14,82 Ry 36,404 63596
E, 84,14 15,86 Ry 34495 65505
E5 83595 16,05 R5 33997 66,03
o) 82,57 17,33 Rg 32,87 67513
B, 80,17 19,83 R, 29,20 70,80
Eg 76,10 23,90 Ry 26,20 73,80
Ey 70505 29,95 Ry 21,89 18411
E10 68,00 32,00 R 20,32 79,68
Eq4 65,1§ 34,84 - Be s 19,86 80,14
Ep 64418 35,82 Ry, 1717 82,83

Tableau §6 2
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Courbe 4 : Sefectivite en Arom atigues

—o—;: avec le D-M.5.0
eex——: ovec la N-MP
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4.1+2, Distribution

Connaissan’ la composiion en aromatiques(A) et en non aromatiques(B)
de nos extraits et raffinats sans solvant, & partir des masses respectives de
oces derniers avec et sans solvant, nous avons caleulé leur composition en ano-

matiques et non aromatiques avec solvant per les relations suivantess

¥joR ;
;=E A I
XA= xE g YA= *""*-I-{fs"-‘-
o et %
Xpo£ % YooR
XB—" U8B
B i YB_
8 Rs

o

Les résultats des calculs sont portés dans les tableaux (7) pour le
DJLS.0 et (8) pour la N-11.P; et le graphe correspondant sur la courbe(2).

4e1.3, Diagrammes de miscibilité

— e

Ayant les compositions en A et B des pheses avec solvant, leurs cow
positions en S nous o~% dommées par les compléments respactifs & 100, ctest-=-

dire par les relalions:

s —— R 2 1

xsn1oo-(xA+xB) % et g $q=1oor-(?A+YB) “_g

o —

PIROTE L S e

Les résultats sont donnés par les tableaux (7) et (8) mespectivem=n’

pour le D.M.S.0 et la N-i.P; et les diagraimes tranés sur la courbe(5),

Aelola Rendement en arq‘r:_xajfj.gg_eﬂq

A partir des compositions en A des exctraits sans solvant ( x, ), ot

ot de celle de la charge également en A ( K, )3 et cormaissant les masses TeS:-

pectives de chacun des extraits, et celle de la charge correspondante, nous a:-
vons calculé le rendemeni en aromatigues dormé pax la relations

TR
ii T e |

e i

Les tableaux (9) et (10) donneut les résultats des calouls respo’i-
vement pour le D.M,S.0 et la N-IL.P, et la courbe(6) leur représentation grv
phique,



A A B S
By 124,75 1,82 85943 Ry 32491 63,89 3,20
B, 11,39 1,80 86481 R, 32,03 £€5,81 2,16
I 11,26 2415 86459 Ry 29,19 67492 2,89
Ey 9,69 2:47 88,14 R, 28,61 68,91 2,48
Eg 9946 2,61 87493 By 26,77 70,68 2,55
Eg 9,14 2,91 87495 Ry 24,26 72,54 3420
Iy 6494 2,11 90,95 Sy 21,82 T4y 41 3,17
Eg 5932 1558 93,11 Ry 19579 TTs13 3,08
Eq 4,08 1,07 94485 Ry 16,87 79455 3458
B0 3941 0,84 95: 75 Rso 14,74 19+ 34 5992
E, , 3,17 0, 70 96413 Ry | 13044 85,15 3941
B, 2975 0y57 96,68 Ry, | 12,09 82,56 5,35

Tableau (7).




=58=

Xy *3 5 Iy I3 s
E, 12421 1534 86445 R, 38,79 | 5511 6,10
B, 8435 1411 90,54 R, 36,08 56450 1942
E3 T 11 1523 91,66 h-Ra 33429 59509 7,62
By 7509 1,33 91,58 R, | 32,08 595 T2 8,20
Eg 7576 1948 90,76 Ry 31,12 60, 50 8,38
By 7944 1455 91,01 Re | 30,23 61474 8403
Eq 5,86 1:44 92,70 Ry | 2716 65486 6,98
By | 4s60 1544 93596 Ry | 24,35 68,61 7504
By 3,84 1,64 94,52 Ry | 20.38 72474 6,88
B 3973 1575 94452 RByof 18,65 T3915 842
Eiq 2,89 1,54 95457 R4 18429 73481 7990
Byo| 2,78 1555 95567 Ry, | 1563 75542 8595

Tableau ( 8 l
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Courbe 5 Qiagrammes do miscibite des Aromaliques

. avee la D.M.5.0
. avee la N-MPF




€a -Sé ea %

E, 4,19% 14453 E, 2:58% 13,85
E, 13463% 434570 E, Ts53% 40,68
E, 22,80% 72466 By 11,905% 68594
E, 24.18% 97,30 E, 174235 96557
I 34,58‘;% 130,95 Eg 24490% 124544 |
B, 439347 144,91 B¢ 264 T37% 138,02
o 55,18% 290,75 By 42,21% 273594
By 62446% 435,48 Ey 504 40% 414,50
E9 63451% 584,50 E9 55, T1% 5?4,08
Eio 67506% 747,53 B10 64419% 656,05
E, 1 T1416% 854,03 E, 4 63,06% 833, 17
Eqp T, 72% 996,57 By, 674897 932,04

. LY \ .

Tableau (9) _T_g.blea.u £102
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Courbe 6: Rendement en Aromatiques

x « avee le D.M.S.0
o ¢ avec la N-MP



=63~

4e1s5, Méthode de mesure par indices de réfraction
SR SR e et A Sy e

Dans cette partie de notre travail, nous avons tenté wne Sbauche sur
L'éventualité d'utilisation de la méthode de routine, moins onéreuse et plus
rapide, celle de déterminer la composition en A des extraits ot des raffinats
& partir de courbes de corrélation domnant 1l'indice de¢ réfraction en fonction
de la composition en A (;A).

Pour celd nous avons relevé, pour chaque expérience, 1l'indicec de ré-
fraction des extraits et des raffinats avec et sans solvant; et nous avons tra-
cé alors les courbess n%o = f(xA) et n%o = f(yA) pour voir si la relation qui
lie 1'indice de réfraction et la composition en A des Phases, aussi bien avec
que sans solvant, pourrait &tre simple voire linéaire,

Les valeurs relevées sont consignées dans les tableaux (11) pour le
D.M.S.0 et (12) pour la N-M.P, et les courbes obtenues, sur les graphes (7) et
(8) respectivement,

4e24 Systéme B,T,X = non B,T,X

Nous avons refait exactement tout le travail que pour le gystéme Aro-—
matiques=non Aromatiques, en considérant uniquement les B.T.X comme soluté A et
tout le restc de la charge comme dilucnt B 3 clest-d~-dire qu'en plus de ce qui
il
Les résultats numériques et leurs représentations graphiques sont

n'est pas aromatique, nous ajoutons 1'éthylbenzéne et les aromatiques en ¢

donmnés comme suits

4e2414 S€lectivité

Tableaux (13) pour le D,M.S,0 et (14) pour la N-M.P3 et courbe(9).
4,242, Distribution

Tableaux (15) et (16) respeotivement pour le D,M.S.0 et la N-11,P, et
courbe(10),

4e2430 Diagrammes de miscibilité

Tableaux (15) et (16), et courbes (11) et (12) pour le D.M.S.0 et 1a
Nl P respectivement; la courbu(13), présentant les deux diagrammes simultané.-
ment, a été ajoutée dans l'optique d'offrir une comparaison pPlus nette et plus

raypide,



20 ] 20
D |
XA yA
E E Ry R
oxp.1| 87,46 15,4828 144926 exp. 1 34 154333 154298
exp.2| 86432 144830 1,4890 exp.2| 32,74 1,4274 154264
exp.3| 83,97 1,4816 154875 exp.3| 30,06 144250 194245
exp.4| 81,70 154820 154841 exp.4{ 29,34 154240 144230
exp.5| 718,37 154815 194750 exp.5 27,42 154220 154241
exXP.6] 75,85 144812 194776 exp.f 25,06 154214 15,4220
exXPeT|  T4935 154800 14770 exp,7| 22,68 154166 144190
exp.8| 69,27 1,4810 15,4710 exp.8 20,63 1,4160 154180 |
exp,9| 66,52 15,4784 144690 exp.9 17,50 144120 154149
exp. 100 63,38 1,4783 | 1,4650 exp.10 15,67 | 1,4113 | 1,4126
fexp.11] 62,36 144790 1,4655 exp,11 13,92 144095 1,4100
|
fxp.14 61,88 1,4784 144620 exp.1d 12,78 1,4070 144123

Tableau (11)
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20 20
XA YA
Es = RE R
exp.1| 90,09 154550 144950 exp.1| 41431 154342 154348
exp.2| 88,25 154630 144825 exp.2| 38,97 1,4328 1,4310
exp.3| 85,18 1,4620 1,4818 exp.3| 36,04 144320 194295
exp.4| 84414 144610 144800 exPadl 34,95 154300 } 1,4284
-

exp.5| 83,95 144608 15,4750 exp.b 33597 194284 144255
exp.6| 82,77 154615 1,4802 exp.6| 32,87 194270 154240
exP, 7| 80,17 154610 194775 exp,7 29520 154230 154212
exp,8 76,10 154609 14755 eXP.8 26420 154185 1544150
exp.9 70,05 1,4610 1,4718 exp.9 21,89 14,4160 194133
exp,1q 68,00 154597 144690 exp.,19 20,32 144139 154115
exp,11 65,16 144593 154675 exp.1] 19,86 144150 1,4095
exp,12 64,18 144600 154591 exp.12 17,17 1,4086 1,4064

Tableau (12)
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Courbe #:
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(b) quinafs

, avec salvant

L Sans

3 .t vant

_,/ * (a) Extraits
. - —o— ovee solvant
/ —=x-~ sans Solvané

n’:’ :f "ij:’ avee le D.M.S.O ﬁuri_zmaéf'iuas

. 4
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&
tay Exkraits P :
—o—: avee solvank Lo
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Courée 8 ﬂ?a{(ﬁ:) avee la N=-MP pour Aromaéiqucs

(b) Raﬁinabs

e avec solvant
——x--1 Sans Solvant

Y40

et e ey i B A A
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xp *B
B, 66410 33990
E, 64,05 35495 )
By 61,00 39,00
E, 57519 42,81
Eg 52124 47576
Eg 51457 48443
Eq 48510 51,90
Eg 44494 55506
E9 45428 54+ T2
By 42,78 57,22
E,, 39,02 60,98
Ep 34,401 65.99

et

i
R, 24,04 75596
R, 22,68 7032
Ry 20,66 195 34
R 18,00 82,00 |
4 |
|
R5 17,60 82,40 ;
Rg 15,00 85,00 |
12,46 87,54 |
K ;
i
Ry 11,32 88,68 ;
L
|
Ry 9,85 90,15
Ry 9,11 90,99
e 8403 91,97
Bia 6,98 93,02 |

Tableau (13)
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s :
E, 67,90 32,10
E, 62469 37931
E; 60,96 39,04
E, 61,90 38410
Eg 59420 40,80
Eg 60,09 39,91
Eq 53,86 46414
Eg 54506 45414
By 45¢59 54y 41
By 44912 55468
E,, 40,81 59519
B 36493 63,07

==l

Tableau (14)

Yy Y5
R, 26,03 73497
R, 23,78 76,22—-
R3 22,91 TT409 -
o 22457 11543
Ry 21,66 184 34
Rg 20,18 79,82
Rq 17,11 82,29
Ry 14,28 85, 73
Ry 11,69 88, 31
R0 11,08 88,92 i:
|
Ry 4 10,27 89,73
R, 8469 91,31




Courbe 9 : Selectivite en B.T X

o 1 avec le D.M.S.0
x z avec da N-MP




Xy Xy X5 Ty g s
Ey 9464 4494 85,42 R, 23427 73953 3519
E, 8445 4574 86,80 R, 22419 | 75465 2,17
iy 8419 5923 86458 Ry 20,06 | 77505 2,88
E, 6,78 5,08 88,14 R4 17,56 79498 2947
E5 6,431 5:TT 87,92 35 17,19 80447 2435
12 6422 5483 87495 By 14452 | 82,28 3,20
ET 4449 4485 90,66 RT 11,99 84425 3476
By 3546 4923 | 92,31 Ry 10,86 | 85511 4403
E9 2579 3,78 93,483 39 9,49 86594 5¢57
Eio 2431 3,08 94,461 Ry 8557 85,61 5982
By 1499 3510 94491 R4 1975 88,485 3940
Eyp 1954 2,98 95448 R,y 6460 88,06 5,34

Tableau (15)




Xy g s Ia Y3 s
Eq 9421 4435 86444 Ry 24445 69447 6508
E, 5194 3553 90,453 R, 22,02 70,57 Te 41
Ez 5,10 3426 91,64 Ry 21,17 | T1423 7560
By 5422 3421 91,57 R, 20,72 | 71,09 8,21
E5 5948 3917 90475 RS 19,85 7,78 8437
Eg 5:41 3959 91,00 Re 18,456 T3+ 41 8,03
E7 3497 3237 92,66 B7 15491 T, 11 6,98
Eg 3927 2578 93,95 Ry 13426 19,72 7502
Eg 2,50 2,98 94452 By 10,88 | 82,25 6487
E10 2943 3,07 94450 Ry 10,17 | 81,63 8420
Eq1 1,82 2463 | 95455 Ry 0,46 | 82465 | T:89
E, | 1460 | 2,73 | 95,67 Ryp 7091 | 83,14 | 8:95

Tableau (16)




Courbe 40 : Distribution en BT X

s ovee le D.MS.O
—— : avee la N-MFP
et tourbes ffus Frofsa“e.s

B e e et o et A LR S | 8 b % 2R TP 4l et

'5 b AG . - :fS 2:0

d
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4e2e4e Rendement en B,T,X

Tableaux (17) pour le D.M.S.0 et (18) pour la N-¥.P, et courbe(14).
44245, Méthode de mesure par indices de réfraction

Tableaux (19) et (20) respectivement pour le D,M.S.0 et la N-M,P, et
courbes (15) et (16) dans le méme ordre,

443+ _Approche de l'éguilibre

Dans un but d'initiation & la recherche soientifique, nous avons es-
sayé de déterminer 1'approche de 1'équilibre thermodynamique moyermant certai-
nes hypothéses,

Pour celd, & partir de nos résultats expérimentaux, nous avons sup-
posé 1l'équilibre atteint et calculé les coefficients d'équilibre kA et ks don-

nés par les relations:

et Xs=k.Y

5°°8

* XA = kA'YA

Les résultats des calculs sont portés dans les tableaux (21) pour le
T.0.5.0 6% (22) pour la N-IM,P,

Nous avons alors reporté ces résultats sur un systéme dlaxes triangu—~
laires avec en abscisses les Y et en ordonnées les k, et essayé d'approximer
les courbes obtenues par des droites en cherchant, par la méthode des moyennes
(voir partie amnexe), la position =~c'est-a~dire la pente et 1llordonnée & 1lori--
gine—~ minimisant les écarts par rapport & nos points expérimentaux, Les droites
ainsi déterminées sont tracées sur les courbes (17) et (18) pour le D,M.S.0, et
(19) et (20) pour la N-M.P,

Ensuite, nous avons supposé que la branche des raffinats, sur nos
diagrammes de miscibilité, était exacte; et alors & partir Qe quelques points

pris sur celle-ci, nous avons lu leurs compositions Yl et !g, nous nous sommes

reporté aux droites et nous avons déterminé les valeuxs des k et kS correspon-

dantes,. 5
Enfin, commaissant les kA ’ ks g Yp et YS s nous avons ca.lcule, en
revenant aux équations d'équilibre précédentes, les compositions XA‘et XS des

extraits en équilibre avec les raffinats Rso Ce qui nous a domné l'autre bran.-
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che du diagramme dans chacun des cas, Tableaux (23) et (24), et courbes (21),(22),

5. Interprétation des résultats

Pour que l'interprétation que nous donnerons soit objective, nous es-
timons nécessaire de l'insérer dans les conditions réelles de travail, Clest
pourquoi nous tenons d‘abord & signaler cexrtaines défaillances expérimentales
et contraintes matérielles, que nous avons rencontré tout au long de notre tra-—

vail, qui sont sources d'erreurs et se situent 3 deux niveaux,

5.1, Appareillage et manipulation

Le faible capacité des ampoules & décanter et des béchers de récupé—
ration, nous a contraint, comme vous avez Pu le constater sur le schéma du mo-
de opératoire, d'abord dlopérer avec de faibles quantités de charge mais aussi,
et surtout, dteffectuer le lavage en deux étapes ce qui a augmenté les pertes

en solvant et en produits.

D'ailleurs, on peut le constater sur les tableaux (3) et (4) des pe~
sées, que pour les taux de solvant élevés, la différence entre les masses des
phases avec et sans solvant nous donne des masses supérieures & celles de sol-
vant et d'eau ajoutées; ce qui implique qu'une partie des aromatiques passait
dans l'eau de lavage.

Ensuite, l'agitation manuelle provoquait une tension de vapeur assez
importante au sein des ampoules & décanter et par suite des pertes surtout en

non aromatiques,

Fnfin la formation d'émulsions lors du lavage, dans le cas de la
N-i1,P, aurait contribué & l'augmentation des masses des extraits sans solvant,
notamment pour les faibles taux de solvant ol le phénoméne était trés notable,

He2s Analyses

Nous avons déjd signalé que l'analyse des échantillons de nos extrai-
ts et nos raffinats était faite & 1'I,A.P de Dar-El-Beida, Il fallait donc,
dans un premier temps, rassembler un bon nombre dt'échantillons avant de les

emmener; ce qui a nécessité un stockage & notre niveau, et comme nous ne dispo-
gions pas de frigidaire les échantillons stagnaient & température ambiante,

 La seconde étape consistait & les transporter, et 1l& nous avons cons-

* taté, qu'a cause des secousses et de la température, la tension de vapeur dan



les flacons devenait importante,

Enfin, le séjour plus ou moins long des échantillons & 1'I.A.P, car
sulvant la disponibilité de l'appareillage utilisé souvent pour des analyses
Plus urgentes et prioritaires, a également contribué pour une bonne part 3 la
vaxiation des compositions; ceci notamment pour les échantillons de nos trois

premieres expériences qui ont stagné plus de trois semaines,

5e3e Comparaison des deux solvants

Ces défaillances pratiques vues, si l'on se référe de plus aux condi-
tions opératoires, & savoir température et pression ambiantes et extraction en
un seul étage, nous estimons avoir obtenu des résultats assez valables pour pou-—

voir comparer les deux solvants,

Ainsi, les différents tableaux de valeurs et les courbes correspondan—
tes, surtout & la distribution, la sélectivité et le rendement, nous permettent
dlaffirmexr que, toutes choses supposées égales per ailleurs, le D,M,S.,0 donne de
meilleurs résultats,

Notons cependant que vis-a~-vis du systéme B,T.X = non B,T.X, en se ré—
férant a4 la courbe(9) de sélectivité, 1l'écart entre les deux courbes est moins
important que pour le systéme Aromatiques-non Aromatiques, ce qui voudrait dire
que la N~M,P est plus sélective pour les B,T.X que pour les aromatiques supé-—
rieurs,

Dlautre part, les deux solvants domnent de meilleurs rendements pour
le second systéme que pour le premier; ce qui pourrait nous emmener & penser que
la solubilité des B,T,X dans les deux solvants est plus élevée que celle des
aromatiques .plus lounds, Donc, la rentabilité de tout processus extractif opé-
rant aveo l'un de ces deux solvants, est d'autant meilleure que la composition
de la oharge est faible en éthylbenzéne et aromatiques en 09+.

Enfin, si on se réf>ve & des domnées bibliographiques 15;7, la N-IM,P
présente toutefois ll'avantage d'®tre utilisable aussi bien en extraction par
solvant qu'en distillation extractive; et de plus le pourcentage d'eau d'appoint
peut allexr jusqu'd 20%, ce qui pourrait réduire le cofit de fonctiomnement,

Elle offre aussi un dernier avantage par rapport au D,M.S.0, celui
dlavoir un plus bas point de fusion ce qui permet une économie d'énergie et une

facilité de manipulation plus grande., En effet, le probléme de oristallisation
du D,M,S,0 s'est posé & nous et a méme faillit bloguer notre travail,
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5.4 Méthode de mesure par indices de réfraotion

Tout ce que nous pouvons dire sur cette ébauche, clest que les points
expérimentaux se distribuent assez linéairement; et que la linéarité est plus
vérifiée dans le cas des phases avec solvent que sans solvant,

Ceci serait sans doute dfi aux traces d'eau de lavage, car les quel—
ques points qui s'écartent des droites ont des valeurs d'indice plus faibles
que les autres,

11 est done assez probable pour que cette méthode puisse 8tre utilisée

encore faut-il trouver les paraffines composant la majorité de la partie non

aromatique de la chaxge (2 et 3 méthylpentane, 2 et 3 méthylhexane et méthyl~
cyclopentane) pour constituer une charge similaire 34 celle traitée,

5.5, _Approche de 1'éguilibre

I1 serait prétentieux de notre part, d'avancer un point de vue for-
mel, Qu fait que 1'étude que nous avons fait n'est qu'une esquisse assez incom—
pléte; et qu'il serait plus logique de suggérer quelques améliorations de la
méthode afin que si ce travail est repris les semestres & venir, le phénoméne

seras mieux cerné.

Pour celd, nous proposons qu'au lieu de travailler avec deux composi-
tions et considérer la troisidme comme le complément & 100 de celles-ci, mais
plut8t de calculer les trois coefficients d'équilibre ce qui donne trois points
sur le diagramme de n'a~iT*"ité au lieu d'un, et volr alors si la partie hypo-
thétique du disgramme se situe & 1l'intérieur ou en dehors des triangles formés
par la série de triplet de points,

D'autre part, soit d'approximer les courbes expérimentales des ki

par des droites calculées par la méthode des moindres carrés, plus rigoureuse.
que celle utilisée dans notre casj soit de les approximer par des courbes plus

probables, nous pensons notamment & des branches d'hyperboles.

Toutefois, notre ébauche nous a permis de constater que les points
caloulés suivaient la méme allure que notre branche hypothétique ou tout du
moins dens un domaine pas trop éloigné de nos points expérimentaux,
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e 5 B g
Ey 5943 14433 By 3927 13,85
E, 17,04 43570 E, 9,01 40,68
Eg 27,91 72466 E; 14,35 68594
E, 30,88 97430 B, 21135 96459
E5 36,484 130.9§ By 29459 124,44
Eg 42459 144,91 Eg 32,69 138,92
Bq 60,16 290.75 E7 47478 273494
By 68,28 435,48 Eg 60,33 414,50
Eg 72158 564 50 By 61,410 554,08
E 80,74 47453 5 Eqq 70419 656,05
Eq4 82,27 854405 Eqq 66456 833447
E12 TT931 996457 | E12 65,85 932,04

Dableau (17)

Tableau 5182
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Courbed: Rendemenl en QETZ

« : avee le D.M.5.0
0: avee la N-MP

é@) 4l




waki o

20 ! o 20
Xy A
Eg B Ry R

exP.1 66410 144628 194926 BXD, 1 24,04 194333 154298
exXP.2| 64,05 | 1,4030 154890 exp.2 | 22,68 1,4274 1,4264
6XPe3 61,00 144816 1,4875 EXD. 3 20,66 144250 144245
exp.4| 57,19 1,4820 1,4841 BXD, 4 18,00 154240 194230
eXP, 5 52424 15,4815 144750 ©XDs 5 17,60 154220 194241
exp,6 51457 144812 1,4776 lexp.6 15,00 194214 144220
exp,7| 48,10 14800 1,4770 lexp.7 12446 144166 1,4190'
€XP.8 44494 144810 144710 exP.8 11,32 144160 1,4180
8xP.9  45:28 | 11,4784 144690 eXP.9 9,85 1,4120 154149
exp, 11 39,02 1,4790 144655 exP.11 8,03 194095 1,4100
| .

0XD, 12 34401 154784 144620 exp, 12 6,498 1,4070 144123

Pableau (19)
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., 20 ;, n12?0
E E R, | R
exDe1 67590 154550 154950 exp, 1 26,03 194342 | 144348
exp.2 | 62,69 144630 144825 exp.2| 23,78 144328 | 1,4310
expP.3| 60,96 144620 1,4818 exp.3| 22,91 144320 | 1,4295
exp,4| 61,90 154610 144800 exP.4| 22,57 144300 | 1,4284
exp.5| 59420 144600 144750 exp.5| 21,66 104284 | 154255
exp.6| 60,09 194615 144802 exp.6| 20,18 1,4270 | 1,4240
exP. 7| 53,86 154610 144775 exp. 7| 17511 1,4230 | 1,4212
exp.8| 54,06 154609 194755 exp,8 14527 154185 | 11,4150
expP.9 45959 1,4610 1,4718 eXDP.9 11469 144160 194133
exD. 10 44412 154597 144690 exp,1d 11,08 144139 1,4115
expP.11 40,81 144593 154675 exP, 11 10,27 144150 144095
exp.1d 36,93 14600 154591 eXp.14 8469 154086|  1,4064
i

Tableau (20)




4; “5‘—
Wit

WH

L
ylt
ud.

4

utg

. -
B
(a) Extraits e
o-—_,_____—"-—-w-aM" )
//___J—-——-"—"" ® [} ’/
B
PO
‘(/
N
’/
® / ’
e
e
s

| X
Courbe 45 : n;":-}(y:) avec e DM.S. O pour B.T.X

avec solvant
sans solvant

— O — 1

S i i




A

133

Lips

4

i

i}

e

(a)

xbrarks

g s SANS solvant
-—g el avee scivaﬂ&

Courbe 16 : nf;" = |

p
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. avec solvant
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(;;;) ovee la N-MP pour B.T.X
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A A s s
EppRy | 12,75 | 32,91 | 0,38 E, R, 85013 | 3520 | 26469
EpsRy 11,39 32,03 0435 E2,R2 86,81 2416 40,18
EzRz | 11526 | 29419 | 0,38 EyoRs 86459 | 2,16 | 29496
EsRy 9,69 28,61 0,33 E4,R4 88414 2,48 35,54
Es,RS 9516 | 26,77 | 0435 By Rg 87593 | 2455 | 34448
EgyRe 9,14 | 24,26 | 0,37 EgyRe 87,95 | 3,20 | 27,48
EqsRy 6,94 | 21,82 | 0,32 EqaRy 90,95 | 3277 | 24412
EgsRy 5032 | 19579 | 0427 EqsRy 93,11 | 3,08 | 30,24
E9,R9 4,08 16,87 0424 E9,R9 94,85 39508 26449
E10';R"10 3041 | 14974 | 0423 BygoRyg| 9575 | 5492 | 16417
EqqsRqq| 3217 | 1344 | 0423 EiqoByq | 96013 | 3041 28,419
BioByol 2075 | 12,09 | 0,22 EypsRyp| 96068 | 5435 | 18,07

Tableau (21)
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X Ty ¥p X3 s g
EqeBy 12,21 38,79 0, 31 E Ry 86,45 6410 14917
EpsRy 8435 36,08 0,23 E,sR, 91,66 Ts42 12,35
EB;RB Ts11 33529 0,21 E3,33 91,66 Ty62 12,02
EysRy 7509 32,08 0422 E; iR, 91,58 8420 11,16
By Ry 7276 31,12 0424 ES,RB 90, 76 8430 10,83
Egie Ts44 30423 0524 EgaRe 91,01 8,03 11,33
Eqy By 5986 | 27,16 0422 Eqs Ty 92,70 6498 13,28
EgRy | 4060 | 24,35| 0,19 EgpRy | 93,96 | T04 | 13534
Egs Ry 3484 20,30 0,19 EgsRy 94452 6,30 13,73
EqgeRyg 3,713 18,65 0420 BiogoByg | 94952 3420 11,52
ByqsRy 2,39 18429 0,16 EiqoByq | 95557 7590 12,09
BiosRyp 2,70 15,63 0,18 EiooRy, | 95467 8595 10,68

Tablean (22)
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gzi::: b 't Xy pgzn%:s 1s 5 %3
1 40,00 | 0,475 | 18,20 1 2,50 32,40 81,00
2 45,00 | 04505 | 22,73 2 2,35 | 32,60 76461
3 50,00 | 0,565 | 28,25 3 2,10 | 34,00 71,50
4 53,00 04575 30,48 4 1490 34,480 67512

Tableau (23)

g:ii:: Iy ky X gliﬁii s kg X5
1 40,00 0,27 10,460 1 7500 12,35 86445
2 45,00 0,28 12,460 2 6,00 14500 84400
3 50,00 | 0,31 | 15,50 3 5,00 | 14,05 | 01,50
4 57,00 | 0,315 | 17,96 4 5050 | 14560 | 80,30

Tableau (24)
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CONCLUSION

Les résultats expérimentaux obtenus et ce que nous avons pu en dédui-
re, compte temu des contraintes oitées, nous pouvons dire, sans pour autant
8tre satisfaits, que nous avons atteint les objectifs fixés; en ce sens gque,
dtabord nous avons pu vérifier que dans les conditions atmosphériques de tem—
pérature et de pression, l'extraction des aromatiques était possible avec les
deux solvants et la carge dont on disposait, Ce qui nous permet de suggérer la
mise en oeuvre de la colomne 3 garnissage dont dispose le Département, pour une

étude & contre=courant,

Ensuite, nos résultats sont assez cohérents avec les quelques infor-
metions qulon a pu trouver sur ces deux solvants, qui gsont utilisés dans deux
procédés industriels, ce qui nous a permis de faire une comparaison assez bomne

des deux solvants,

Cette étude nous a permis également de prévoir un certain nombre de
propositions, pour l'orientation des projets, pour les semestres a4 venir, Ainsi
nous suggérons la détermination plus compléte des diagrammes de miseibilité,en
faisant varier la composition en aromatiques, ou & la rigeur en B.T.X, de la
charge en y ajoutant des quantités dans les proportions dormées par llanalyse
de la charge initiale,

Nous proposons aussi, l'étude de la N-IM,P seule, en faisant varier le
pourcentage d'eau d'appoint entre 10 et 20% et essayer de déterminer 1'optimum
pour les trois caractéristiquess sélectivité, rendement et pouvoir solvant; ce
qui pourrait réduire le collt de fonetionnement pour une installation industriel-
1le,

Enfin une dernidre suggestion, un peu moins facile a réaliser avec
les moyens matériels disponibles actuellement, c'est la reprise de cette étude

mais en opérant & des températures plus élevées,
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METHODES D'EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE

—r

D — ey -

1, Contre—courant 3 contaet discontinu

1.4, Cas d'une droite dtéquilibre passant_ par le p8le P

En fait & ce cas correspond un taux de solvant inférieur ou égale au

taux de solvant minimum comme Nnous allons le voir,

Donnons nous la droite Hns et prolongeons une gérie des lignes d'é-
quilibre jusqu'ad 1tintersection avec celle—ci (£i8.245.8) Lt'intersection la
plus éloignée de Bn ( ligne dtéquilibre E%PL ) coxrespond au taux minimum cax

1a construction n'est possible que si le pdle est a gauche de Pi.

Dans la plupart des cas, la droite d'équilibre passant par la charge,
situe le pdle du taux minimum de solvant 153_7. Llextrait et le raffinat obte-
nus dans ce cas déterminent M (représentant le mélange global) et définient le

taux minimum de solvants:

Quant au taux de solvant maximum, il sera tel que la charge soit en—
tidrement dissoute, comme dans le cas de 1llopération & un seul étage. En effet
si en traite une charge par des quantités croissantes de solvant, en gaxrdant le
raffinet final fixé, on s'apexrgoitl (£fig.2.5.b) que le point M (mélange global)
se rapproche du point S jusqu'y la position J au~deld de laquelle on se situe

dans la zone 3 une phase, Et 1ton définit le taux maximum paxrs

max

al‘al

E(—‘g—) =

Lorsque le nombre d'étages théoriques est élevé, les calculs sont
plus cormmodes sur un diagramme de distributionliﬂqj7. Ce diagranme est cons-—
truit en coordonnées rectangulaires et fait appel & deux courbes: celle de dis—
tribution vue précédemment, et une nouvelle traduisant les bilans en soluté
clest-a~dire reliant les concentrations en A des phases se croisant; elle est
appelée courbe opératoire et chacun de ses points représente donc une droite

passant par le pSle sur le diagramme triangulaire.



(a) Taux de solvant minimal,

(v) Taux de solvant maximal,
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Le bilan en soluté autour de la section, du premier au itme étage,

slécrite x;+1 gi g
_ CK, + By X" = ByYy + BXy
dtol llon déduits ; :
G R . L.X, = C.K !
S 1A A
Xi T E Yfl\ ’ E
i+ 1+1

e

olest 1ltéquation de la courbe opératoire,

La construction graphique de cette courbe (fig,2.6.2) se falt & partir
de 1l'isotherme d'équilibre et du pSle, Les droites passant par le pdle (étant
connu) coupent 1!isotherme, chacune, en deux points R; et E; , et déterminent
les teneurs en A des solutions correspondantes, Notons que la courbe est limitée
par les points figuratifs des droltes an et CE13 olest-a~lire par les points

U(O, Xi) et V(Y1,Z ).[1-1_7-

Fig.2.64

(b) Nombre infini d‘'étages

théoxriques,

(a) Détexrmination graphique
de llefficacité,

par une construction en escalier,
~1les

Ainsi au moyen de ces deux courbes,
on détermine alternativement la composition des phases en équilibre et de ¢

se oroisant, ainsi que 1tefficacité, Le nombre atétages est alors donné par le

nombre de points de coutact avec 1s courbe de distribution [T1J7.

Pour la condition d'une ligne dléquilibre passant par le pdle, clest-

d~dire pour des taux de golvant inférieurs au taux minimal, elle se traduit ici
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par un contact ou npincement" entre les deux courbes (fig.2.6.b). Alors la cons-—
truction ne permet plus dlatteindre V & partir de U : le nomhbre d'étage devient
infini,

1.2, Cas ol les raffinats sont sans solvant et les extraits sans diluant

]

Y, X7

Nous avons déja posés ¥ = -—&- et x. = -—é— , nous ajoutons pour la

1
KA B
concentration de la charge: ¥, = " ; aloxrs les bilans stécrivents
B
- 1 _ - -
(1) C.Ky = RyYp = vee = RY; =B

(2) E1x;.—.E23§= veo = EX5 =8

et 1lon obtient ainsi 1téquation de la courbe opératoires

|
% xi+'| = %g_ (Yi - yo) ks x1

Clest 1'équation d'une droite car B et S sont constants, Ce résultat
ast d'une grande importance pratique, car sans connaitre 1'isotherme et les dife
férentes compositions des extraits et raffinats, la cormaissance des composi-
tions des solutions entrant et sortant aux extrémités de 1tappareil guffit pouxr

tracer la droite, les points U et V étant comnus,

1.3« Cas précédent et de plus X;= my,

Dans ce cas la courbe d'équilibre est une droite et on établit, 3 par-

tir de la relation ci-dessus en posant E = ;%i_’ la suivante:

1
o £

E est appelé facteux dlextraction; dans la plupart des opérations industrielles
i1 est compris entre 0,5 et 2 23347.

2, lMise en oeuvre de 1' extraction

2,1, Choix du solvant

2. s lis gélectivité

Glest habituellement la premiére propriété étudiée pour déecider de la

validité d'un solvant pour un systéme et un processus atextraction donnés,
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Aussi, un solvant est dlgutant désirable qu'il dissout au maximum un

des constituants et au minimum 1l'autre.

ILtimportance d'une bomne sélectivité est tout 3 fait comparable & cel~
le de la volatilité relative poux 1a distillation et elle est définie de fagon
analogue: la aélectivité de S pour A est le rapport de A 3 B dans le phase riche

en S divisé par le méme rapport dans la phase pauvre en s

Dlautre part, dtaprés la relation donnant la sélectivité en fonction
au coefficient de partage (c£.§1.1.1), on voit que 1a sélectivité est d'autant
plus élevée que les systémes étudiés ont un coefficient élevé car YB/XB est
toujours supérieur 2 1Ltunité.

Notons enfin que la gélectivité a un impact sur le cofit du processuss
lorsque le soluté est présent en minnrité plutdt qu'len majorité dans la charge,
dans ce cas la gélectivité d'un solvant vis-d-vis du soluté nécessitera une cir—

oulation moindre du solvant [10_7.

2,142 Pouvoir solvant

Cette caractéristique exprime la quantité de produits que peut dissou-
ape le solvant tout en gardant une sélectivité acceptable. Et il est de plus a-
admis quiun haut degré dlinsolubilité de S dans B, notamment pour les systemes
du typel, produit une amélioration de la gélectivité et augmente 1'intervalle

de concentration dans le binaire A-B devant Btre traité (£ig.1424D)0

2ele30 Densité

La différenco de densité entre les phases en contact est essentielle
et doit &tre la plus grande possible; car elle favorise la aécantation des solu-
tions et .par suite augmente la capacité des décanteurs, Pour oeld il est insuf-
fisant d!examiner gimplement les Gensités relatives de 1la charge et du golvant

pur, car Dpour un mélange des deux la golubilité mutuelle altére ces densités re—~
latives /10_7.

Toutefois pour les dispositifs a contact continu, tels que les colon-
nes & remplissage, une grande aifférence peut favoriser 1técoulement paxr chemins
préférentiels [Z?;?, 11 est donc important de slassurer que la différence exis-
tant entre les phases en contact est satisfaisante sans pouvoir atteindre en
aucun cas et & aucun moment une valeur nulle,

2elsde Viscosité

Les exigences dtune faible puissance de pompage et dlagitation, de
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rapidité dtextraction et de haut degré de transfert de natidre et de chaleur
sont corollaires dl'une faible viscosité [TQQ7. Clest pourquoi des solvants peu-
vent &tre parfois mélangés & des diluants inertes de faible viscosité,

2.1+5. Tension interfaciale

Flle doit &tre moyenne car unc tension trop élevée conduit & 1lexigen-
oe d'une énergie relativement grande pour 1la dispersion d'un liquide dans un au=

tre; et une trop faible conduit & la formation d'émulsions stables.

Gependant, il est admis /707 que la tension interfaociale entre deux
liquides partiellement,miscibles est généralement plus élevée en 1'absence d'un

soluté distribué et gqu'elle tombe 3 zéro au point critique.

2sle 6. Récupération

Dans tout processus dtextraction liguide-liquide, il est nécessaire
de récupérer le solvant 3 paxrtir des produits, Ceci est important non seulement
pour éviter leur contamination mais aussi pour permetire le réemploi de celui-
ci, Dtou la nécessité dtétudier les propriétés physico-chimiques du solvant afin

atenvisager des méthodes de récupdration les Pplus faciles et les plus &oconomi=-

ques.,

2.1.7. Réactivité chimique

En général des réactions ohimiques entre le solvant et les constitu~
ants de la charge sont indésirables puisque le rendement en produits voulus est
réduit, les problemes de récupération du solvant sont acerus, et des pertes en
golvent sont éprouvées.

Mais parfois, ces réactions peuvent &tre recherchées car généralement

elles augmentent le coefficient de distribution au soluté réagissant 1fﬁ1;7. Ceci

% condition qu'elles soient faoilement réversibles ginon la récupération du sol=

vant devient trés onéreuse.,

2,1.8, Stabilité

Le solvant doit 2tre nssez stable en présence de 1a oharge, I1 doit
8tre inaltérable par les agents oxydants tels que l'acide nitrique, et par chauf..
fage répété, Il ne doit pas 8tre susceptible 3 la polymérisation ou 3 lloxyda-
tion par llair, Enfin un solvant susceptible de former des péroxydes dangereux

ou explosifs tels que les esters, est & éviter.
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2.1.9, Corrosion

De fagon & éviter la détérioration de 1tappareillage et paxr suite ré-

solvant ne doit pas avoir dtaction corrosive

duire le cofllt de fonctionnement, le
sur les matérisux courant de construction,

2,1.10, Point de congélation

+ devrait avoir un point de congélation modéré de manidre

Le solvan
qu'on puisse le gtocker commodément et surtout le manipuler 2 température am—

biante par temps froid.

2.1.11, Tension de vapeur

Flle doit &tre assez faible afin que les opérations de stockage et

ion soient possibles aux conditions atmosphériques ou modérément plus

dtextract
goient minimales,

élevées; et aussi pour que les pertes en solvant

bl P S Inflammabilité et toxicité

cilement inflammables gont difficiles a

Les substances toxigues ou fa
ces

manipuler industriellement, De ce fait,
us faibles possible.

deux spécifications soient les pl

2e1el13e Coflit
Enfin, un bas prix et une grande aisponibilité

nt des attributs désirables.

les raisons de sécurité exigent que

en quantités adéquates

sont généraleme

e Appareillage

dispersion d'une phase dans 1tgutre est dlautant plus élevée, et

transfert du soluté a'autant meilleur, que 1le mélange des deux SO—=
arfait, Les divers types de dispositifs ne différent doe que Par

contact entre les phases,

La
paxr suite le
lutions est D

1a fagon dont ils réalisent le

3,1, Séparation des phases pag_§ravité sans apport d'énergie externe

3.1¢1s Colonnes 3 pulvérisation

Ce .sont les plus simples des extracteurs, elles mettent en oeuvre la

dispersée) dans l'autre remplissant partiel-

dispersion d'un des liquides (phase
lement la colomne (phase continue) /12_7.

(£ig.3.1.8) avec une admission et une sor-

La colonne est un tube vide
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tie de liquide. Du fait de 1tabsence d'une structure interne sur la portion ac—
tive de la colonne, la phase continue est relativerent libre de circuler, ce qui
réduit les cadences de 1textraction par perturbation des différences de concen-
tration 3 contre-courant entre les liquides [FQ;7. Cet effet est d'autant plus
marqué que le rapport diamétre/longueur de 1a colonne est plus élevé, si bien

que souvent il est trés difficile diavoir plus de quelques wnités de trausfert.

Cependant, cette absence de structure fait que ces colonnes s'adap-—

tent bien au traitement des liquides contenant des suspensions solides,

3,1.2. Colonnes 3 chicanes

Celles—ci sont des tubes cylindriques garnis de chicanes horizontales

pour diriger 1técoulement et augmenter 1a turbulenc~ des liquides (fig.3.1,b),

Les chicanes ont pour rdle également de »*uire la circulation verti-
cale 3 laguelle la colonne vide est sujette, et de prolonger le temps de contact

de la phase dispersée,

Flles sont de faible efficacité /12 7 mais trés utilisées pour leur

gimpliocité et leur veriété de débits de travail possible,

3,743 Colonmes a garnissage

TLe tube est rempli d'un garnissagey dont le principal but est dlaug-
menter la turbulence et la gurface de contact entre les liquides, tout en rédu’ -
sant le mélange axial; ceci soit pas dispersion des goutes /T0_7/, soit par for-
mation d'un large film de contact [T2;7.

Mais la présence du garnissage, en réduisant l'espace disponible pour
les liquides, réduit la capacité de ces colonnes par rapport aux précédentes. De

plus, elles sont inadéquates pour les liquides contenant des suspensions,

3,1.4. Colonnes a plateaux perforés

Dans ce type de colonnes, un des liquides est dispersé puis recombiné
a plusieurs reprises en stécoulant a travers des plateaux garnis d'un grand nom-
bre de petits trous et munis de aéversoirs pour faciliter 1‘écoulement_[?2;7 de

1a phase continue (£ig.3e14C)e

Les aventages, les plus importants, offerts par 0es3 colonnes sSONTG3:
1tlaugmentation de la vitesse d'extraction par répétition de la dispersion, et
1télimination de la diffusion partielle verticale, Elles gont trés employées o
austriellement pour leur bonne officacité et forte capacité 1511;7.
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3.2, Séparation des phases par;gravité avec gggort d'énexgie externe

Afin de maintenir la dispertion et permettre 1la redistribution de la

phase dispersée, on utilise souvent une agitation méecanique,

Les appareils agités sont actuellement trés utilisés 2 cause de leur
efficacité élevée, et sont nécessaires lorsque la tension interfaciale est éle—
vée et qu'on cherche 2 avoir de fortes H.E.T, c@ qui n'est pas possible par les
extracteurs simples précédents, En offet pour les systémes a haute tension in=-
terfaciale, et ol les différences de densités sont de l'oxdre du dixieme, la
dispersion adéquate ne peut pas avoir lieu sans application d'une énergie addi-

tiomnelle [70_7-[12.7.

3e2¢1s Mélangeurs-Décanteurs

Suivant que le processus est discontinu ou continu, le mélange et la
aécantation des phases sont effectuds dans le méme appareil ou dans deux sépa~
rément,

Les inconvénients majeurs de ces appareils sont 1'encombrement et le

volume mort élevé qu'ils présentent,

3,224 Colonnes a agitateurs rotatifs

Llagitation est assurée par un rotor central, sur lequel sont montés
des disques ou des agitateurs a pales (£fig.3+248)0

Les avantages de ces appareils sont qu'ils permettent d'avoir un nom-
tre &levé d'étages théoriques pour une méme colonne, et limitent le mélange
axial grace & la restriction séparant les oellules de mélange [12_7.

Les deux types d'appareils les plus wtilisés sont le R.D.C (Rotating
Disc Contactor), et une variante 1'4.R.D.C (Asymmetrio Rotating Disc Contactor)
qui de plus limite 1'entrainement mutuel des phases par aécentation partielle
34 chaque étage.
342 3¢ Colonnes 3 pulsations

Le r8le des pulsations est de oréer un écoulement sinusoIdal supplé-
mentaire dans la colonne, ce qui permet une augmentation 132_7'50 la turbulen~
ce des liguides (fig.3.2.b).

Les'prinnipaux avantages présentés par ces colonnes sonts la haute

efficacité, la grande souplesse atutilisation et la grande gimplicité mécani-
que, Les inconvénients sonts la capacité limitée, les effets de mélange axial
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assez importants et un cofit de fonctionnement relativement élevé Az 7,

3.3, Séparation des phases par force centrifuge

Nous avons vu que l'écoulement a contre-courant dans les extracteurs

ordinaires était, néanmoins, maintenu par la force de gravité produite par la
différence de densité, Lorsque cette différence est faible, la substitution
d'une grande force centrifuge produit des vitesses dlécoulement élevées et pa~

rallélement de petits volumes d'extracteurs, ce qui permet des réserves d'espa-

ce et des économies de solvant /10 7.

Le plus important est l'extracteur centrifuge Podbielniak, utilisé en

industrie pharmaceutique.

FigeJ3s2.
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CALGUL DES BQUATIONS DES DROITES K, PAR LA METHODE DES MOYENNES

T — e e e e —

La méthode la plus précise et plus rigoureuse est celle des moindres
carrés, utilisant des sous~programmes standards sur ordinateurs, Mais & défaut
de ce dernier, pour les calculs & la main on utiliso celle dite des moyennes qui
ost assez simple et assez rapide, et permet de positionner 1la droite par rapport
aux points expérimentaux en minimisant plus ou moins les écarts.,

Elle consiste & partager les i points donnés en deux groupes égaux a
un point prés, Puis de sommer ces deux groupes séparément pour la fonotion et la
veriable, Ensuite d'annuler les deux sommes obtenues séparément,

Exemples

Soit la fonction ¥y = aX + b, et que nous avons 12 points expérimentaux,

On calcule les sommes:

6 12 6 12
Sy . Soemo > %t 2N
1=1 1T 1=1 i=T

on obtient alors le systéme de deuz équations a deux inconnues suivant, rapide-

nent mésolvable par la méthode de Cramer,

6 6
ain+;EZ‘JHZyi=O
1=1

i=1

12 12
a in+6b- Zyir=0

i=T
qui stéorit encore:

6 6 ]
2™ é a Zyi
i=1 i=1

12 12
7 TR R
i=T7 l i=

s P
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