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A ¢ Soluté

B ¢ Diluent

:  Cherge

o s Extreit

R : Reffinet

H : Houteur de l'appereil

m : Coefficient dc portege
(NUT)A : ‘ombre d'unité de trensfert pour le solut¢ .
(MUT)B ¢ Nombre d'unité de treonsfert pour le dilusnt .
(HUT)A : Houteur d'une unité de tronsfert pour le soluté .
(EUT)B : Heuteur 4'une unité de tronsfert pour le diluont.

NET ¢ Hombre A'étages théoriques .

HET : Houteur ¢ouivelente 3 un ¢tage thcoricue.

oo

f.élange globrle (C + S ).

Le solvent

ca

Ropport mossigue ou titre messigue dens l'extredt.

Repport messicue ou titre messique dens le Refifincta

ca

N o< M W X

¢ Ropport mescicue dens le charge.
W : Ropport messicue dons le mélonge globel { C + 5 ) .
n : Nombre d'étoges .

¢ Cocfficient de volatilité reletive .

Coefficient de Sélectivité .

X
fjs issse volumigue
<.

Yai " f“,? - Xf'.i
: = —
Tpi <« Ry

Indices : A: Soluté; B : iluent ; S ¢ Solvant ¢ : Cherge §

i: Reletif & 1'Ctege 1 3 n ¢ Reletif 2 1'¢tzge n

14 ~e

x: a 1%Gouilibre .



EXTRACTION PAR SOLVANT
( BXTRACTION LITUIDE -~ LICUIDE )

INTROLUCTION s

Lo plupart des procdédés Physigues de fractionnement font oppel
au tronsfert de moti®re entre deux pbeoses ligquide et vapeur pour le
distilletion et l'absorption ¢ licuide ef liguide pour 1l'oxtrrction
per solvant . Dens le but de créer 1lr deuxiéme phese nécénpeoire a
1'extrection liguide liguide , le mélenge homogéne & scéparcr ekt odd-
ilonné# d'un corps— le solvent cui ne dissout pes entierement lo che-
rge . De plus , pour que le solvant soit scéleoctif il est nécéasaire
que les deux pheses liguddes on ¢ouilibre obtenues gsoient , aprées & p-
arotion ot éliminetion du solvent de compositions différentes .Le sép-
arotion c¢st conc basée sur ls “ifférence Jde solubilitd dens le solvent
des Aivers constituents e le cherge , c'est & dire qu'elle Aépend de la
neture ~himigue de substences 3 séperer .

On congoit que l'extraction par solvent puisse 8tre porfois ciplogée

pour séperer des corps gui ne peuvent 18trec por distilletion, ccite

derniérec technigue feisent sppel aux Jdifférences de voletilitc¢ deos

constituonts .

Le systéme le plus simple cue nous rencontrerons cst le systime terneire
qui correspond au troitement 2'unce cherge bincire par un golvont

uniguc .
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I - DFUTLIBRS ISOTHTR I UHTRY PHAGES LICUIDES

L= mise en contazct perfaite d'un solvent S ot 4'unc
cherge 8 , constitude per le soluté £ ot le diluent B donne
deux phescs liguides en ¢ounilibre .

Cn eppelle :

- Soluté¢ , le constituent de¢ le charge cqui est le plus sol
uble dens le solvent.

- Bxtreit , le phesce riche en solvent.

- Reffinet ; le phese pouvre en solvant.

Mous représenterons par X , Y , lc repport messicgue ou

titres mossiques respectivement de 1l'extrait et du roffinet

Eeoniple @ - diluont —- YB
Dons lo phase roffinée ( roffinat) - solutc == YA

- §solvont — Y,
fe]

Dons l'extroit Q_ diluant — X
- Soluté =——mem—— X

- Solvont ————e—= X

Cherge _J - diluent ( B )
L_ - soluté (& )
Le mode de représentetion des ¢ounilibres liquide = liquide
doit permettre de :
- Localiser les mélenges globaux ( S + C ) donnent un oun deux
pheses liguides .
~ Repérer lea composition des solutions en équilibre,

- Colculer 1'efficrcité des extracteurs.
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A = NEPRLSENTATICH D'UYN IBLANGS TURNAIRL

Cette représentotion repose sur la proprictd snivonte
des triangles.

Tére propriété ( Mig. I.1)

Deoux fois la surfece 2 8a hoe l. =h_ .1, =h,. 1,
LI : o =0 . I + o
D'autre port 25 %1 1I ® q, l2 63 :
On divise pear 235 :::$> I=4dI.1T + d2.12 + <£3.15
23 29 an
1 AT I
d'on dI . 62 + 63 -
hI h2 h3
YB + YP 4+ YS o et
X ¥  =F
“B g +38g

pieme propriété : ( Triongles équiletéreoux ) Fig. I.2

Lo somme des segments découpés sur les cbiés por  des
porallédles & ceux—ci , a portir A'un point du triengle cst
égole & un cOté:

XI + 12 + X3 = 1 =1

Chague so met du triengle représcnte un corps pur .

Un mélange binoire est situé sur un c8té .

Ixemple @

Le cherge € est un mélenge de A et I

Un mélonge ternaire I est représenté par un point A 1'inter-

icur du triengle .
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I.) REGLE D'ADDITICN ET DT SCUSTRACTICH
-Y

A
Raffinot R - ?B On veut mélanger ceo raffinet
- Y.
o]
avec l'ExtraitS - XB
E l - X; Cn obtient donc :
- iy
- B
Le point de mélange /- WA
- HS

Bilen de Adiluent ¢
™
RYB-PEKB “—WB(R+_r)

soit: R (YB - Wy Yy =8 ( Wy, - X, )

Bilan de sclutés

oY+ X, = +
R Yo 2 NA ( R L)
soite - W = B . = X
soit: R ( YA HA ) 0 ( UA A }
Bilan de solvent:
® e }: T~ - b
R YS + I3 g JS (R+B)
it - Y = 1 H. =X
soit : R( YS ”S ) B ( 5 }g )

]

On cn déduit

.‘——HI

——
a Y
= I & I }'.'.

Qu ﬁ??. 5

1}

avec i =R + I

ou

=]

L. i

=]
=
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2 )} TISOTEIRLE DE UISCIBILITE - DROITE DB CONJUGALLCI

¢ - diluant

Charge mélengés avec solvent pur (5)
~ + Soluté(a)

3 1'écuilibre nous zvons deux pheses

= T - Xy
R - YA et i - AA
= Yg ~ fg

Le potentiel chimicue de A doit &tre le m@me dens leo Joux
phoses, voir fig. I.3 , dont la courbe cst lo. courbe ¢ mis—
cibilité ou encore isotherme de miscibilité, et 1o Jdroite RE
cst 1o droite de conjugeison ou droite d'éguilibre.

83 1a droite est tengente 3 le courbe de miscibilité donc le
point (p) qui s'eppelle le point critique .

Si 1a droite d'équilibre pesse par le point (S) done on obtient

1'Azéotropic.

ME _ R Régle A'eddition )
MI 5

et 1les trois points 1" R E serons olignéss c'est unc ligne

d'éqguilibre.

B ) CCUREE DE DISTRIBUTION -~ COURIE 1D SULECTIVITE

4

Ces courbes nécéssitent la connoissonce supplémenteitre Je
1'isotherme de solubilité pour représenter entilrement 17déqui-
libre liguide- licuide.
Courbe de cdistribution s

Tlle est obtenue cn trogent en coordonnées rectonguleires

Xﬂ en fonction de Y, pour les pheses ecn éeuilibre (Mg, T.2)

% £3



Courbg de sclectivité:

C'ecst une courbe onslogue 3 1o précédente , mois los conce—
ntrotions considérées ici sont celles des pheses sons golvant

( Fig I -5 ).

C ) INPLUANCE DB LA TE! PLRATURD

Bn géndral unc ‘iminution de leo temperoture doo treitementr
s¢ troduit per une diminution de lo zone do miscibilitc¢ sur le
diagromme terneire.

I1 fout remerquer ocussi que le tempéroture a une inflence sur le
pente des lignes d'éguilibre, oinsi pour pouvoir ¢voluer le deg-
r¢ de séporetion 3 difflrentes tempérotures .

En générol le cdegr¢ de séparation ~ugmente quend 1o tounérature

diminue ( FPig. I — ¢ ).

II - CARACTERISTICUN D'UN SOLVART

0

Le solvoant @oit non sculement permettre lo séperotion de
produits meis oussi ®tre utiliseble aiscment dens les cxtracteurs
et son emploi doit @ire cussi ¢conomique que pessible . Dens  ce
but, il est nécésseire que le solvent répond 3 un certnrin nomk

de spécifications .

A - Tocteurs coroctérisant lo séperation

Ils dépendent de 1'écuilibre thermodynomicue enive les phe-
seS.

I - Selectivité du Solvant

Dlle troduit 1o frcilité que posséde ce dernicr o dissoudrn

un constituent de lo cherge pnrdférentiellement & un cutre
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Le cocefficient de solectivité{g analogue au coefficicant de vo-

lotilité¢ reletive & utilisde cn distillation

XA YL
! Y X

A B

£

» séporotion est d'eutent plus aisce que;Ka

L]

vee /% =I pour le point critique et pour 1 '

2 - Pouveir solvent :

I1 exprime lo cuentité de produits que pe

golvent , tout en gordant un {% scceptoble.

est plug grend

azcotrone .

ut diccoudre le

I — Différcence de messc volumigue (&-c
tions en conteoct = |

Une grande différence de messe voluwaique
totion des solutions et per suite sugmente 1o
centeurs .

2 - Vis€osité:

Un solvant de faible viscositd doit €tre

3 — Tensicn interfaocicle:

Une fsible tension interfaciele favorise

une grandc surface de contoct entre les pheses

C - Fecteurs Dconomicues

Te solvant ne doit &tre celiteux, toxicue

fovorisce lo décen—

coeprcitd des Aé——

choisi .

la rérlicotion a4

; corrosif 4 ins-

table, il doit possdéder un houl point d'inflemmabilitd ot un bos

point de congdletion pour &tre empleyer focile

ment .



IIT - DIS7 0N BUVRE DE L'SXTRACTICH PAR SCLVANT
Yous précisons ici le domeine d'utilisoticn desdificrents
modes d'extroction, en effet; les problémes suiventn peuvent se
poser 3
— Obtenir un des constituents de 1o cherge solut( ou diluent 3
1'¢étot sensiblement pur

— Fnrichir unc froction en un de ces constituents .

A - Uxtroction 4'un constituent

Unc purificoticn convencble ne sera jemeis obtenuce par un
treftemont unigue qui sera sppelé un étage théorigue.ldeux ces
sont 3 considérer selon cue 1l'on désire purifier soit le diluent
soit le soluté.

I - Obtention du dilu~nt

L'extroction 3 contact multiple einsi cuc l'oxtvcoction 2
contre conrant simple ou avec reflux permetteront dfobienir le
diluant contenu dens le chorge .

2 - Ixtroction du scluté

Lo tcchnicue employée sera diffdérente selon le Jinpromine
¢'éguilibre , correspondent ~ux conditicns cpéreotoires,;nriesente
unc courbe isotherme A une brenche ou deux bronches .

Cos de 1l'isotherme 3 deuxr bronches

Scul le contro—coursnt ovec reflux dlextreit sevici d'ob =
tenir le solutd suffisemment pur.
Cos “2¢ l'isotherme A une branche:

I1 est impossible d'obtenir le soluté presgue vut, dong co
ces si on n'utilisc pos des technicues perticulizres; on effet,
le concentrat sons solvent le plus riche en solutd cuc 1l'on pou-

rre obtenir ct représenter per le point e, ; ce point corres—

X

pond & 1l'extreit limite EI , point de tengence de l'isotherme
(&

svec une droite passant par o .
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Pour obtenir des concentrots plus riches en A que oy il faut:
— g0it se remener au ceos précédent en modifient 1'isotlhicrme au
moyen <¢'un antisolvent ou en obeissant lo tempirotur: 2'utili-
sation .

— Soit procéder 3 un lavege de déplocement de l'eritzreoit per un
diluont aisecment séparable du soluté .

B ~ Concentrotion en un constituont :

Lo probléme est anologue A celui précédents de 1llextrection
d'un des constituonts de lo chorge, meis les conditionz mont
moins sévére et, le plus scuvent, les différentes wd¢thodes 7'ex-
troction peuvent &tre emwployer poerfois dans les ceos tros fovore—

ble, un scul ¢étage d'extrection suffit .
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IV - EXTRACTION A CONTACTS MULTIPLES

Nous a2llons d'abord exeminer le cos le plus simple 4'ox-
traction gui correspond eu treitement & un scul Ctege Jo con =

tact .

A - Bxtraction en un étage

Iiéloangeons unc certeine gquentité C de cberge 2 un sol-
vant nous obtenons un mélenge global M se situe sur la droi-
te: C S, ot entre ces points ; il existe d'autro pert le rolo=
tion entre quentité §/C = HC/TS 1lc ropport S/C cet oappelé
le teux 2o solvent .

Le droite €S coupe l'isotherme en R et T ( Fig. I-8 ).
- ¥ entre C ot Ro : il n'existe gqu'unc phese licuide. Le taux

de solvent emplogé est inféricur su teux de solvont mininmel

défini per m——
H ie
(e ) . G e
C %ﬁn—' ———
R S
0
- II entro RO et Ef ¢ deur pheses licuides cristent .
- I entre Ef ct S s il n'existe gu'une phase licunide , le
4aux do solvent utilisé cst supericur au teux meximel Adc¢fini
oT 3 E.C
5 (-8 o = £
ax —
c EfS

Lo scul ces cui nous inté rsse ici est celui ol lo touwr de
solvent cmployé se situe entre les deux teux limiten, dons ces
conditions , le mélange global N se décompose on dcux pheses
ligquifes qui, pour un contect parfeit, sont en ¢guilibre o
Wous dirons cuc l'appareil est écuivalent & un éteoge thoorigue
lorsque les phoses le quittent sont en {guilibre, 1l'ertreit o

le roffinst obtcnus vdérifient les reletions suiventoo o

©
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Bilen totel ¢ C+8= R+ =N
Bila 3 = R X = N
ilan en A Cc ZA XA + R YA I WA
Bilan cn B : C ZB = It XB + R YB = MWB
i1 A = =M
Bilen en 8 f/ € Zg EXg +R Y= HWg
_ B w KR _ g = YO
R M B X - W,

— C + S

R(I+B)

I+s8/c= R/C (I+3)

atoi B = ¢f 224
I+ B
et E =C.B ( —;[._i-..é_
I+ B

Les phescs saturdes, obtenues pounr différents teus 7¢ sclvent

sent comprisvs entre RO et Rf pour les raffinoto, ﬂo ot Ef
peur leos cxtreits, 1l'éveluetion de lo scparation obtenuc ne peut
sc feoire cu'oprés 1'¢liminstion Au solvant contenu deons les pho-—
SCS .

B - Ixtroction 3 contocts multiples

I1 s'epgit 4'unce succession de treitements en un ctoge .
Le roffinat obtenu dens un étege est treité per unc newvelle

quantité de sclvent frois .

- Diluent ot solv-nt scnt portiellcment miscibles

( PFic., T1-6 ot I - I0 )

C+S8,. =8, +R_ = I

I 1

=
+
2]
I
o=}
e
=~}
i
et



Czs perticuliers

2) Le diluent

0w
o
[

Ho iy @ g g =
X
Y, i,
[4
Xs,
Cn multiplie r?'
<
E. X
r7. R T T
A 1
Bi KS

=

f?« =
A

= ®seoo0oo0cwesecoeso

XSQ

2§ %3
1 V=4 A

T3

E + R
n n

ot le solvent sont immiscibles :

S XB=O
B

Ri YAi

( Mge T - I1)
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Lo courbe est unc droite de pente m
W B 2 )
o= ™7y £ ?1—1 "si )

‘ B
i (m oo ) "T?i-I

; i i
R __.S.i_(mJ,_E__) i'
\i—I - B S. 5
g 1
m i ;
S,
(%’;LI b ( 4 -fﬁfg— ) kégn
- ’ mSn;I }
W? g = (T4 s Mg o

1
~—~
HH
+
w!H“
]
I
p—
sy
H

) m S m S m S
“70=(I+ B}----)(I+--B2 )"'(I+—]'3_L)fn

¢ . __Jo
{ (22 + )"

n
Cette dquation relie le quentité de solvent , le nombre df'déta-

ges et la plireté du raffinet finalj; elle permet donc de prévo”
une de ces guentités quend les autres sont fixées .

Si S est le cuentité totele du solvent employée ot que 1l'on

cherche 1o scporation meximele ( " le plus feible possibl-®
celle—ci scra donnée par
(73 S
: n 2 I -l ——
lim - == = im = @ B

; m S \n
?O ( I+-I_1- 5
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REMARQUES
Pour les solutions diluées , les celculs simnlifidés expo-
sés ci-dessus sont le plus souvent utilisables sons evoir A&
chenger d'unitd de concentration .
W
On emploiera donc Y ot X ou lieu des § et ﬁ) ¢ »
{
Lo technique industrielle est soit contanue ( Série de mélen—
geurs - décenteours ) , scit discontinue ( Un epporeil uniguc
peut &trc employé) .
L'extrection & contecte multiplo; fournit un unicuwe reffinet

qui peut &trec trés pouvre en soluté et cutont dlextrodits qu'il

y a d'étoges de traitement .
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¥ - IXTRACTION A CONTRE~COURANT

Selon le mode d'écoulement des liguides , deux types de
contre—-coufent sont 3 considérer . Le conftre—courcont 2 contact
continu est obtenu dons les apparcils 3 romplissoge type colonng,
Les deux pheses s'écoulent en restent toujours cn contoct.klles
ne pcuvent en aucun niveau de l'appareil Strc on &guilibre.
¥ Lo contre—couront 3 contect discontinu correspond cu fonct—
ionnement é'unc suite discontinue d'étoges de contoct,

( exemple : Sériec dec mélangeurs - dévontours ou colonne a pla=—
tecaux .)
Dons chogue étoage les pheses sont mises en centeoet puis séperées

voir figure I - I2 ,
A - CONTRE-COURANT A CONTACT DISCONTINU

Une charge C est treitéec & contre—courant por un solvent
3 dens un opporeil équivalent & n éteges théorique ; cheque
cercle représente un groupe mélangeur-décenteur idéel, elest 2
dire un étage théorique .
Les extreits et reffinets quittent ces étages sont donc on égu-

ilibre .

I - Bilens ct pSle

Les ¢quations suivontes expriment a 1» fois los bilons
totaux ( & + B+3 et ccux en cheacun des constituonts A,Bo
b
pour un ~onsemble en régime staticnnecire.

Pour le promicr étege : C + B, = R_ + EI

2 I
P y 1 ieme Gtag : R, . = R, B,
our le i iéme &tage Rl—I + E1+I Rl + i
Pour le dernier étage : R +S=R_+T
n-1 n n

Ces ¢guations peuvent s'écrire sous lo forme :

- I = -E = -] T} = so008 = y =E . Zee0e TE o =
(¥ EI RI 5 R2 ]3 Rl E1+1 R S P
( Voir figure I - I3 )
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I i .

Elles d¢finissent un mélenge fictif P , représenté per le point
P ; Le point P =s'eppelle lc pSle ; il est situé¢ sur les deux
droites CEI et RnS donc 3 leur interscction. D'eprés lesro-
lations précédentes toute droite obtenue en joignent 1o point
figurotif d'un roffinat ( Ry y 4

Au point figuratif ( Ei+15 de 1l'extrait qui lo croise posse
par le pSle P . C'esr sur cette propriété du plle cguc scont be-

sées les détermineticns grephiques d'efficecité.

2 -~ Déterminotion du nombre d'étages thiorigues

Unc cherge C mélonge de A et B est traitéed contro—courant

por un solvent S de meniére 3 donner un extrait EI d¢c compo-
sition fixée . les d¢bits vespectifs de cherge € ot solveni .
sont connus . Il feut éteblir le composition du raffinet finel

Rn et le nombre @'étages thiéorigues nécéssoire pour aficctuer

cette siperetion .

Le bilan totel pour 1l'apparcil cntier donne :
C+S=R_ + Lol
n I

Le point M représcnte le mélange global , il est situé surle-

droites CS et R E_ ,
n I —
1iC S
Nous 2von dec plus @ —r = G
115

Ce qui permet de situer 1II sur CS .
L'interscction de la droite EIM avec l'isotherme donne le poinr™
Rn y c'est & dire le composition du roffinet finel est , d'eprés

1> relation @

Rn . E.E;I
55 T
n

I1 est possible dc celculer les quentités dlextreit (EI) et 1o

roffinet Rn obtenus .
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Le calcul du nombre d'éteges théorigugs se fera meintonont d'une
monidre fott simple, en déterminent étoge par étege lo couposi-
tion des pheses en Cquilibre et celle des pheses sc croisont.
Situons d'abord, le pfle de le construction, c'est 1l'intersec——
tion des droites CEI et RnS .

Commengons le celcul 3 pertir de 1'¢tage I : il eon sort 1l'extreit
EI connu et le raffinet RI( RI étent en écuilibre ovee EI et
sur la ligne d'équilibre EIRI que nous pouvons trocer A pertir
de EI).
RI étont mointenent connu , il feut déterminer E2 ; or B, et R
sont des phascs ge croisant , donc la droite RIEZ prssc por le
p8le: . Nous trecgons RIP , droitce gui coupe l'isotherme en E2
cherché, Lea construction se poursuit en alternent lc trceé der
lignes d'équilibre et des droites passent par le pSle .

Li

3 = Choix du taux de solvant

Le taux de solvent utiliseble S/C ne peut Ctre choisi ou haserd

il doit se situer entre deux limites que nous z2llons priciser .

- Taux de solvant meximel

Exeminons 1'effot du taux de solvant sur lo position duplle:
Prenons comme exemple le cos d'une cherge treitde per des quan—
tit¢ croissentos de solvant . Le raffinet finel restont le m@me
dons ces conditions la figure I - I4 montre que le »noint it
représentent le mélange globel se rapproche de S quend le taux
de solvent croit, tondis gque le pdle situé sur RﬁS s'¢loigne
d'abord de B vers la geuche puis s'approche de S per 1o droite.
Quent M tend vers J , P tend vers S ,position limite correspor
dant au teux de solvent moximel , au deld duguel il y o dispex

tion d'une phese liguide lec teux meximel est donnd per :

S JC
(=t nex = =
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- Taux de solvent minimel

Considérons le figure I - I5 sur laguelle nons evone &tab-
1i une séric de lignesd'¢quilibre en les prolongeont juscu'a 1!
intersection avec lo droite RnS gue nous nous sommes donnés .
Toute unc portion de RnS est coupée per les lignes d'vquilibre.
Le scgment de RnS ainsi beleyé est limité du coté gouche per PL
point @'interscction lec plus ¢loignd de Rn « Sur Rn tout point
3 droite de PL se¢ trouve donc sussi sur une ligne d'cgnilibre .
Si ce point est le pSle , le construction devient iapossible ,
( RiEi ligne d'¢guilibre et RiEi+I ligne dc construction &tunt
nlors confonduss .) .
Bn conclusion, pour gue lo construction soit possible,il feul
utiliser un pdlec situé A geuche de PL clest 3 dire qu'il faut
employer un taux de solvent superieur 5 celui corrcspondent 2
PL gui définit oinsi un teux de solvent minimel.
Le plus riche que l'on peut obtenir & contre-courcnt simple .

Cet extreit étant connu 2insi que le reffinat, il est fecile de

situer EL mélange global ( interscction de €S ot Elnj ) et
5
PL péle limite. Le toux de solvent minimel cst olors conné par:
(S y oL
C min evam
M, 5
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4 - Construction en coordonnées rectangulaires

La. construction feit appel aux courbes de distribution et
opératoire .
La. courbe de distribution relie les tencurs en soluté des phases
en équilibre . Une ligne d'équilibre du disgremme tricnguleire
cst repriésentée per un point de la courbe de distribution.
Le courbe opératoire traduit les bilans en soluté. Blle relie
les titres messiques en A des reffinots Ri a coux dog oxtrait.

les creisent BE.
i+I

Tout peint de le courbe copérateoire représente donc unc Jroite
passent por le p8le sur le diagremme trianguleire.

L'équotion de lo courbe opérotoire s'dtablit A 1ltaide du bilen
en scluté autour de 1l section d'appereil comprenent les étages

de I & i inclus :

C.Z2 + Ei+I'Xi+I = Ri .Yi + EI' YI
d'oll 1'¢quetion de lez courbe opératoire :
R5 =
X s S EI.Y1 CoZ
i+T E Ll
i+T e P
Cec n'est pes unec droite , cer Ri et Ei+I varient et gont in -

connus .

Une construction grephique permet de tracer point per point 1la
courbe opérotoire , 1l'isotherme d'équilibre et lc p8le P étant
connus , il suffit de tracer les droites passent por P ot cou-
pant 1l'isotherme pour situer les points Em+I ct Ri__1 et Jdéterminer
2insi les teneurs en A des solutions correspondantcs,

La courbe opératoire est limitée par les points représentent

les droites R S et CE; , c'est 3 dire por le point II(Yn,O

et V ( 2, XI) a
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Au moyen des courbes de distribution et opératoire per construc-
tion en escelier, évidentc sur lo figure I —= I6 , on Jdétermine
altrnativement lo composition des phases en équilibro ot sc croi-
santPour des toux de solvent inférieurs au teoux mininel une li-
gne d'¢équilibre pesse per le pfle ; en coordonnées rectonguleires
ceci correspond au cos olt les courbes de distribution et opére-
toire ont un point commun .

I1 sé produit un pincement (Pinch ) entre les courbes ot la con-
struction précédente ne permet pas d'atteindre V a portir de U .
Le nombre d'¢teges théorigues devient infini c'est ce que mon-

tre la figure I - IT7 .

5 = Cas perticuliers simples

a ) Raffinats et extrsits respcctivement sens solvent et diluant

(YS=XB=O)

Nous 2llons utiliser les concentretions suiventes @

p S
(% . = ——-‘E—-—..‘,. e'b . = -—-—él—-—
i Y 7t X
B; By
Posons de plus, pour la concentration de la cherge
Z
_ A
Q% o ZB
On remgrque gue s C.ZB = RI.YBI = Ri.YBi = B
et que :
E_.X, =E,. X =E X, =65

L'équation de le courbe opdratoire devient :

If)i+1 - (?i"‘%o b '?I

avec B et S constents , le courbeopératoire tracée avoc les

nouvelles unités est une droite .
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Ce risultat est d'une trés grande importence pretigue cer si

on ne connait pas 1l'isotherme ou si on ng peut prélever aucun
échantillon dons 1l'appareil . La connaissance des compositions
des solutions entrent et guittent chague extrémité de 1l'eppareil
permet de tracer la droite opéretecire . Les points U(Lill, 0)
et V (‘% 0 ! ﬁ?l ) étent elors connus.

On disposc donc de lr courbe de distribution qui ne dépendent
pas du fonctionnement de l'extrazction a été établic précddemment
du laborotoire et de leo droite opéretoire trecée 2 pertir des

concentretions terminales .

b )~ ( YS=XB=O) et 7i=m?i
La. courbe d'¢quilibre est unc droite , on ¢tablit Jdans ce
cas lo relation suivente :

. E=-1I
u% n En+£ - o

dans loouelle E représente le groupe —Eﬁg—— souvent appeldé

foctour d'extraction, ce facteur E est le repport de¢ le pente

de la courbe de distribution & cellec de la courbe opératoire .
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B — CONTRE-COURANT A CONTACT CONTINU

Dans de nombreux types d'sppereil , une phese est dispersée
au sein de l'autre , les deux liquides s'Ccoulent a contre—courant
sous l'effet de le gravité . Ce fonctionnement corrospond au
contre—courant continu obtenu , par exemple, dens lcs colonnes
3 pulvérisation ou & gernissege . Pour le calcul dec 1l'efficacité
dans tel epporeil on peut se ramener & le méthode précédente
A'évaluation du nombre d'¢étages théoriques.

On peut aussi utiliser la notion d'unitdés de tremsfert plus so-
tisfaisente pour l'esprit car clle est directement Acduite des
lois réglent le méconisme du trensfert de matiére .

Le premior mode de celcul introduit la houteur éguivelente 3 un
étage théoricque ( HE T |

Le second mode introduit la hauteur équivalente 3 unc unité de

trensfert (HUT ) .

T — Heutour éouivelente 3 un étege théorique (T

Découpons par la pensée Fig. I-18, la colonne on scctions
telles que les pheses quittent chocune de ces sections soient
on équilibre, Tout trongon ainsi défini est donc ¢quivelent 3
un ¢tege théorigue. On doit remerquer que les phoscs cn ¢aquili-
bre ne sort paes situdes eu méme niveau , elles sont distontes -
la longueur de lo section fietive, longueur ordinecircment app2’
hauteur égquivelente & un ¢tege théorique (HET ) .

Le houtcur H de 1l'sppereil cst alors donnce por le rclotion s
H=NET.HET
avec N ET ¢étont le nombre d'éteges théoriques

et HET étent l'houtcur ¢guivelente 3 un ¢teoge thdéorique
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2 - Heutour éoguivelente 3 unc unit¢ de tronsfort (JUT)

Nous pouvons ¢crire les reletions suiventes velobles pour

1'extroction liquide— liguide :

X x
(NuUT )A =&S 4 SR

x
X -3
Ry
Y
2
(NUT )= i 533;_

" Y - Y

I

o : (N U T)A est le nombre d'unité de trensfert pour lesolr”

(v U T)B = = = = = Jdiluant

Les concentrations x*F ot Y* sont celles 3 1'¢quilibre, leur
sens est précisd per la fifg. I - 19 .

Lo hauteur d'une unité de trensfert étent obtenuc on divisont
1o hautcur totele H de l'eppereil per le nombre Jfunitdés de

trensfert 4, on 2 donc :

(H U T)A = e
(m uT)
A
et (HUT), = B cerH=HUT.HUT,
(NUT%

-

VE-Extroction 3 contreo—courant avec reflux

I1 ost souvent intercssont d'obtenir un extroit plus riche en
soluté gue l'extrait Ec obtenu par l'extraction & contre -

courant simple . Ceci peut &tre rdelisé en recycleont dons 1~
colonne unc froction de l'extrait déberassé totalement ou en
paertie du solvent.

Le roflux dc raffinat cst obtenu en recyclent dens l'epporeil

une pertie du reffinet soturé de solvent .
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VITI - DYNAMIQUE DU TRANSFERT

Lz recherche des isotheormes d'équilibre et du coefficient
de pertage constitue une premiére d¢tepe impertente de le connai-
ssance du phénoméne de l'extraction par solvent.

Ellc permet notemment de déterminer le diagramme=bilon deo circu—
lation classique de toute opération de transfert de messc ct con-
stitne une approche roletivement aux ceractéristiques cue devront
présenter les extractcurs pour obtenir la meilleure efficacité ,
mais an équilibre n'est jomeis atteint, si toutefois il 1l'est ,
qu'aprés un certain temps et 1'¢tude dela cinétigue Jdu trensfert
est nécléssoire et importante.

Le probléme essentiel se raméne & le ddéterminetion du temps
nécéssoire pour atteindre un point sussi proche gue possible de
1'¢guilibre idéal .
~ Vitesse de transfert: Il ecst ¢vident que la wvitesmse de trans—
fert est proportionnelle & la Aiffércence des titres messigues en—
tre 1'¢équilibre et la solution & l'origine ( pour l'unc ou l'aut-—

re phase ) . Por cxemple dans les cas ol X_. est le titrc messique

S

actuel du soluté dans lc solvent et X! 1le titro messicue en so-

3
luté gui sorait en éguilibre avec le diluent au contoct, on a s

X'S peut Ctre exprimé en une autre velecur qui feit intervenir m
le coefficient de partage , celui-ci est le rapport dos titres

messigque dens les phescs [ solvent) et ( diluent) 3 1'équilibre :
Xl

S
M = =————
YB
I1 en résulte que Xé = m.YB et V=K (m.YB - Xs )
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Cette expression cst trés générele et ne s'eppligue pes sculement
au trensfort survenant dens le systémc,
"

K est le coefficient de trensfert ou conductence globale Z¢ trans-

fert , l'expression (m.Y. - Xs)est le facteur de potentislitéd .

B
— Troversée do 1l'interface-théorie de double films

Les deux milieux ( Ailuant) et ( solvent) sont =d(pordés per
un interface. De pert et d'autre de l'interface se trouvent deux
films servent & 1'échenge ot dans lesquels les titres mossiques du
soluté pouvent verier en fonction de la distence 2 1l'intcrfoce.
Le figure I — 20 permet dc preciscr cette explication,
Au début de 1l'opdretion les titres mesesigues YB et XS sont
uniformes dens chocune des phases. Au cours d'une premilroe ¢tape
le soluté péndtre dans les zones de trensition dont legs titres
messiques en chacgue point ( YB1 ot XSI ) sont veriebles evec le
temps., C'est un régime transitoire coroctérisé par unc certeine
durée dite ( temps d'induction ou de pénétration).
Ensuite les titres messiques sont équilibrés, le régime station-—
naire est atteint.
Dens le théoric des deux filme on suppose que le topms Jdeo péndtre-—
tion ( régime stotionneire) est négligeable et que lo trensfert
n'est pas turbulent meis a lieu par Jdiffusion moléculeire( 1ié au
choc entre molécules ).
Lewis et Whitmen ont exprimé la conductence globele <u tronsfert
de lo meniére suivente :

I _ m I
K KB KS

KB et KS sont les conductances de trensfert dens lesg Zcux phases

d'alimentotion et Atextraction .
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D D
Ce sont des grandcurs respectivement égeles 3 IB ct __T§~
B S
ot D. et D. sont les duffisivités moléculeires du soluté densles

B S
deux phases (dilusnt) et(solvent ) et I, et Ig les ¢peicseurs

d'sillours mal connues;des films minces dens locuels l'ccoulement

est leminaire.

- INflusnce de lo surface des gouttes : Le diam@ire moycn des
gouttes créées lors du phénoméne d'extraction, et donc leur sur-
face spécifique est un facteur également plus importent Jde le

cinétigue de l'extraction .



PARTIE
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I - Diagremme Ternoire d¢'un Systéme de 3 Liguides

( Acétone =— n~Heptene - Bou )

Suivent lz régle despheses de Gibbs 1la veriation (V) d'un systéme

ou nombre de degrés de liberté, est donnée per la relation s

V=C-P+ 2

o €C est le nombre des constituant
est le nombre des phases
¢tant les 2 degrés de liberté correspondants 3 lo pression

et 4 lo templrature.
Si nous fixons le tempéreture et lo pression la reletion Jevient:

V" = G =P
Et pour un systéme ternsirc ¥Vt = 3 ~P

Le nombre des phascs étent I ou 2 dens un tel systénc.

On utilise lec systéme de coordonnées trianguleire , leo engles
correspondent auxconstituents purs A 4 B et § ; on perte la propor-
tion d'un constitusnt, A per exemple sur dos droites tracdées paral-

lélement au c8t¢ opposé au sommet A,

I - Détermination de la courbe d'éguilibre ou courbe de migeibilité

ou courbe de démixtion & I8°.C

Densité de 1'Acétone (A ) = 0,792
Densité de 1'Heptane (B ) = 0,68
= = de 1'Beu (s ) = 1,000

On prend des m¢langes volumiques Heptane=Eau ( 2 phescs) ot on
ajoute de 1'Acétone jusqu'a le disparition des doux phescs. le point
respectif du mélange torneire 2insi obtenu est donc sur la courbe

d%équilibre.
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TABLEAU " F

HEPTANE ACETONE EAU
Volume Tifre | Volume | Masse| 7Tifre Masse
en cm”® Massiguelen cm® | en g  |Massigue en g

10 0,435 | 44 8,7 0,558 0,4
| 95 0,405 | 42 995 0,575 o5
9 0277 | 18,8 | 14,85 | 0673 44
8 0198 26 20,06 | 0,73 2
z 0,146 5 - i) 24,7 | 076 3
6 0,445 34,5 245 |03 4
5 0,092 | 36,6 28,7 | 9¥75 3 5
S5 0,408 | 6 4, % | 0,5 F &, 2
4 0, #15 37 29,2 | 0,77 6
o) 0,0545| 36 28,4 | 0,76 £
2 0,0385| 33 26 | 0736 2
A 0,0229| 26 20,060,675 9
0,9 0,042%| 24,5 AT 0,633 9.9
0,1 0,008 S %14 0,61 4,5

TSOTHERME D EQUILIBRE
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Par cotte méthode on obtient des points de la courbe '¢ouilibres
on connait la densité et le volume de chaque constituent donc on
peut celculer les masses m = V.d ( V= volume, d = densité)

et les titres massicues de cheque constituent:

K, = i
LA m + I + m
A B S
m
B _
KB i m + m + m
A "B S
Xg= I- ( X, + Xg )

Aprés on opporte les points sur le diagramme trianguleire ot on
construit 1'isotherme de miscibilité (Fig. 2 - I ) Lablosu - I.
Le. courbe d'éguilibre délimite le lacune de miscibilitl des trois
constituents c.2,d. la zone ol 1lo solution se séparc ecn ~“cux phe-
ses . Lo figure 2 =I' reprisente la courbe de¢ miscibilité dens la
littérature & 25°C .

Remarque I 3 Tous les Hydrocerbures saturés alipheoticues

C H sont insolubles dens l'eau. Ils sont ,
n 2n+2

par contrc ; trés solubles les uns dons les autrecs
donc lo courbe dféquilibre Acdtonc - n-lieptenc—
cau commence par le point S et sc tormine par le

point B . '

Remarque 2 3 On s'assurera avont chacue opération cuo les fioles

décanteurs ou béchers utilisés sont propres ct secs.

oo

Remarque 3 Pour meintenir le température constentc nous utili~

serons un thermostat.
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Coordonnées roctengulaires :(Fig. 2 =2 )

Dans certains ces particuliers , on préférc 1o repriscnte-
tion en coordonnées rectanguleires plusieurs modes de représente—
tion ont 6té proposés par divers suteurs , lec plus importent sem=—

ble 8trc celui de JANECKE dens lequel on porte en abecissce

% B Corps B
% A+ %3B corps A + corps B

HE)

X

Les pourcentages ¢tent des fractions messiqgues , et on ordonnée

Y = % s ] Solvant
% A+ %B corps A + corps B

Los calculs sont effecctués de le m@me meniére que pour le tiagra-

mme trienguleire, meis il faut remerquer que pour les phoscs déba—
rrassées du solvent comme dens le disgremme trienguleire, la lignc
d'équilibre REpessc per le point M et le repport dos vhoses

en présence est donné par

_}dE . Raffinat sens sclvent
MR T extreit sons solvent

2 - Détermination des lignes d'attache (Fig. 2 =4 , Tebleou II )

Cette partie ne pourra &tre effectuéc. gu'une foiz connue

1> courbe de démixtion , qui est ndécésseire pour le calcul des rié-—
sultats de cette partie ainsi que les indices de réfrection en
chaque point .
- Préparer des mélanges Acétone — Heptone - Bau , cesnllanges de-
vront @tre priéparés A l'aide de pipettes précises.
— Séperer les pheses & l'aide des décenteurs .
- Déduire le pourcentage en Acétone 3 1l'aide de la courbe A'étalon-

nage ( Indice de réfraction = f ( pourcentege de 1'AcCtone den-

le mélenge)) , de checune des deum phases et plecer ce pourcentage
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TABLEAU I

HEPTANE ACETONE EAU ok Titre Massique
D 7
P'ACETONE
s, .
| Volume| Masse| Titve |Volume| Masse | Titre | Maosse | Titre |Phase Phase | Phase Phase
| Crn3 3 Nassique c:m'5 3 Massr'que ﬂ Mass:'yw Richeen |Biche en |Riche en| Eiche en
| = B S B
|
' 40 6s | 0208 | 20 15,8 | 0,495 | 40 0,307 | 1,363 | 4,38 | 0572 | o2
| 40 6,8 | 0238 | 415 1,85 | 0,445 10 0,347 | 4,362 43815 0544 | o472
20 13,6 | 0,44 ¥ 15 11,85 | 0,39 5 0,163 | 1,364 | 4,384 | 0,64 | 0,184
< 3,4 | 0,256 | 40 3,90 0995 | 2 0,149 | 4,364 | 1,3765| 0,64 | 0,3
10 88 | 0,635 S 3,95 110,34 2 0,455 | 4,3625| 4,384 | 0,544| 0,184
10 6,8 0384 | 40 7,90 | 0,447 3 0,469 | 1,364 | 1,379 | 0,64 | 0,23
15 40,2 | 0,532 5 3,95 | 0,206 5 0,262 41,3561 1,383 | 0,472 | 0,14
. 40 6,8 0,276 10 790 | 0,32 40 0,404 | 1,36 1,383 | 0,42 | 0,44
L

LES L/IBNES DATTACHE
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TABLEAY @I

T ITRE

TUTRE

TITRE

Massique | Massioue | Massique fnéo
ACETONE| HEPTANE| EAU
0,18 o 0,82 4,344
0,244 0 0,756 i
032 (o) 0,68 13544
0,42 e, 0,58 1,3588
Q.5 O g3 4,361
099 O 0, 41 1,363
0,64 0,04 0,35 1,364
068 0,045 0,305 | 13648
0 72 0025 0,255 |4,3656
0,76 0,04 0,2 1,366
0,66 0,3 0,04 13664
056 0,42 0,02 14,3678
0,45 Q5 0,01 1,369
952 0,67 0,01 1,372
0,2 0,8 O 1,3768
0, 44 0,89 O 1,384
0,04 0,96 O 1,388

COURBE D ETALONNAGE

Inpice pE REFRACTION - f/tcére massigue dle [ ACETONE
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sur le diagrammc d'égquilibre . Les points I et R intersection
de la courbe d'¢équilibre avec les peralléles correspondonts oux
pourcentages en Acétone celculés, ainsi que les points I correr

pondant sux mélenges initiaux

3 = Courbe d'étalonnage
Indice de r(fraction = £ ( Titrc messique de 1l'acitone dens
le mélenge )
On apperte en abcisse le titre massique de 1'Accétone dens
le mélenge ot en ordennée 1l'Indice de réfraction 3 20°C ,

Fige 2 = 5 — Tablecau III .
4 — Détorminetion du point critique:

La détorminotion du point critique est indispensoble pour
le tracé ddfinitif de 1'isotherme de solubilité ,les ligmes d'é-
ilibre Ad¢terminées expérimentalcment ne nous permetient pas d'ob-
tepir entidrement l'isotherme de solubilité . On utilisc des mé-—

thodes graphigues pour situer le point critigue.

Tére méthole grephicue ( TFig. 2 - 4-)‘ i

Nous avons utilisé la méthode proposée per les Internatio-
nal Critical Tables et par Sherwood, cette méthode consiste 7
trocer & pertir des points représcntants le composition de roffui-
nats des paralléles 3 le brenche ASet 2 partir dec points repr
sentant la compcsition des extraits des paralléles 3 lo branche
AB, l'interscction de ces parclléles nous donng unc courbe qui
doit couper l'isotherme eu niveau du peint critique.

Dons le cas 1le plus favorable cette courbe est une Croite .
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DeTerrminaTion DU Point CriTioue _ TABLEAU
COURBE D EQUILIBRE
X X X Xa Xa
A B S /X » /XB
059 0,435 0,018 30,05 4,265
0,575 0,405 0,022 26 1,42
0615 0,28 0,045 15 2,44
073 0,20 0,07 10,04 3,65
O, #6 0,415 0,09 8,45 5,06
0,775 0,415 o, 41 7,05 6,75
COURBE DE CORRELATION
X X X X Xas XAaB
AS
SS AB BB A SS /ﬁab
0,42 0,58 0,135 0865 0,725 0,156
051 0,49 0,17 0,83 4,04 0,205
0,545 @, 445 0,419 0,81 1.2 0,235
057 0,43 0, 24 0,78 4133 0,27
064 235 0,24 0,75 1,82 0,32
O, 74 0,22 0,3 0,69 337 0,435
0,76 0,19 0,33 0,66 4 0.5
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2 iéme méthode grephique (Fig 2 = 4' == Tebleou IV )

L'¢quation de le courbe de correlation peut s'lerire :

X b4 m
__AB__ _ K (___fég___
KBB 55
5i on prend le log on obtient s
X X
log ~2E = m log = + log K
XBB XSS

o m et K sont des constentes pour un systéme isciherne.
L'équation permet en perticulier la ddterminetion execte du point

critique.

X ®
Si on trece log - f ( log _AS__
X5B X
55
on trouve unec droite son intersection avec le trocé :
X X
log ———A— = T ( log _..é..)
KB XS

obtenu en prilevant des points sur la courbe de démixtion au voi-
sinege do la position présumée du point critique ( i3 )yJonne la
position exacte du point critique.

XAB ¢ » en A de le phese riche en B .
XAS % en A de lo pheose riche en S .
BE % en B de la phaosc riche en B .

g5 % en S de la phese riche en S .
1
A? XB, XS sont des pourcentage de A , B , S dans le naclenge sur
le courbe A'¢guilibre .

5 — Courbe de Distribution (Fig. 2 - 3 — Tableau V )

54 bd

el

En tregant ¥, =T ( YA) pour les pheses en Scuilibre on

A
obtient une ccurbe qgui s'eppelle le courbe dc distribution .
XA = lec pourcentege de L dens 1l'extait

Yp = le pourcentage de A dens le reffinat.
s






TABLEAU IV

C ourBE pe DisTRIBUTION

XA 7a
0,42 0,135
0,51 0,17
0,549 0,19
057 0,24
0,74 0,24
o, 76 03
o,f7 0,335




APPAREILLAGE

d’'extraction par solvant



INTRODUCTION

Les extrecteurs liguide-liquide ont tous pour but de :

~ Nélanger intimement les solutions j; en effet, lec trensfert de

soluté est d'autent meilleur que la digpersion d'une phese dJdens
1'autre est plus grande . Ce mélange s'effectue soit dens les co-
lonnes elles m@mes scit dens les mélangeurs des groupcs mélang——
curs—décanteurs.

— Séparer les pheses obtenues. Lz séparation est réalisée soit

dens les zones (largies 3 chacue extrémité¢ des cclonnes, soit dar-
les décanteurs.Ils différent, en perticulier, per la fagon dont ils

réalisent le contact entre les pheses .
I — ippereils sans apport d'Cnergie exterieure

-

a - Colonne 3 pulvérisaticn

Les colonnes 3 pulvérisation, bien que simple, pecu cofiteus~
et pouvant treiter de larges quentités de produits ,sont utilisées
principalement dans le ces de séparations aisdes en roiscn de leur

faible efficacité.

b — Tours 4 chicanes

Ce sont des colonnes verticales , garnies d'écrens dispos’.
en chicanes et pour but d'augmenter le turbulence des liguides.
Exemple d'utilisation: BExtraction de l'acide acétique des prodvi™

de distillation du bois.

¢ — Colonnes 3 pleteaux perforés

Exemple d'utilimation ¢ Treoitement des huiles lubrifientes au Phé-
nol ; dans ce cas,; la plupart des tours contiennent I4 3 20 pla -

teaux .
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d - Colonnes 4 gernissage @

Exemples d'utilisation :

- Traitemont des produits pétroliess par le furfural ou So.
4

—

- Blimination de H.S des coupes de pétrole.

2

— Traitement des produits organiques corrosifs,.

2 = Apporeills avev apport d'énergie extericurs

a = lMc¢langeurs—Décantcurs :

Ixemplesd'utilisation:
— Procédé Duosol du troitement des huiles.
—~ S¢éparation butadiéne-hydrocarbures en 04 per 1TAcétate
Amoniacal de cuivre;

— Ixtrection du Plutonium et des produits de fission.

b - Colonnes & agitatcurs rotatifs :

Exemples d'utilisation :
— Purification de ddétergents synthétiques.,
— Traitement au furfural des huiles lubrifisntes.

~ Extrection des erBmatiques.

c=-—COLONNE A PULSATION :

-~

La. turbulence cdes liguides dans une colonnc peut Citre aug-
mentée par l'imposition d'un écoulement sinusoTdal. supplémentaire.
Le dispositif mécanigue de pulsetions (soufflet ou poupe sans
clapet) peut &tre 3 une colonne & goernissege existente ou faire
partie d'un appereil spécielement congu tel que les colonnes 2
plateaux perforés sans rétrograde dont VAN DISCE eut le premier
1tidée .

Les appaereils 4 plateaux comportent ordinsirement des pleteaux

-

espacés

o,

e 5 cmy perforés de trous de 2 &4 3 nm de diamctre,




....35-_.

Le. surface perfordée ¢tent voisine de 20% . Les pulgctiions coura~
mment emplyodes correspondent & des frégquences verient entre 60 et
100 coups/mn et des emplitudes comprises entre I ¢t 3 cr,y( dens
1'appareil gue nous Cisposons les fréquences verient cntre 0O et
120 ¢/mn et les amplitudes varient de O 3 I6 nm.)

Les colonnes de lerge diametre , m8me dguipées de rdédigiributeurs
ne permettent pas Jd'atteindre de hautes efficecités .Or’incircment,
les colonnes & pulsstions 4 pleatesux ont un dismétre infdriecur 3
60 cm.

Les aventages présentés per ces epperecils sont :

~ L2 heute efficacité due & l'augmentotion de 1llaire de
contact entre les solutions et de la tuebulence.

~ La grande souplesse d'utilisation en reison des variables
opératoires supplémenteires ( amplitudes et fréguences) sur lesqu-
elles on peut agir pour modifier les performances de lleppereil.,
Ceci facilite aussi 1l'extrapoletion des résultets pour la constr—
uction dc¢ colonnes importantes.

—~ Les colonnes 3 pleteaux gerdent sensiblement 1'¢guilibre
5 1l'arrdt,

— Lo grende simplicit¢ méecanique et le focilitd ~lubilise~
tion qui prend toute son importence dans 1l'¢nergic stonigue ol les
perties mécanigues mobiles doivent &%Tre suprimées dans les cellules

actives.

Les inconvenients principeux présentés par les colonneg & pulsakion

— Le caepacité de ces appereils est limitée; cn coffet, les
débits diminuds per l'eccroissement de le résisteonce 3 1'écoule -
ment due 3 1l'augmentation de l'sgitetion . Les colounes 3 platcaux

-

ont cependent des copecités convenables trés supdricurcs 5 celles

v

des colonnes & garnissage.



i 36 =

- Les pulsations du liguide ont tendence a fevoriser le
fermetion d'émulsion.

~ Les effets de mélange axial ( diffusion longitudinale )
sont ascez importents pour géner le fonctionunement 5 contr-courent
de 1l'appareil et persuite diminuer son efficacitd.

- Le cBut de fonctionnement de l'extraction est rclative -
ment €levé car il faut lui fournir de l'énergie.Ces apporeils ne
doivent pas 8tre comparés aux tours qui traitent des cuentités énor-
mes de produits mais sans leur subir une extraction trus poussée
(colonne 3 garnissage par exemple). Au contraire, les colonnes A
vulsasion sont des zpperecils trésg efficaces A metire en cuvre

principalement pour les séparations difficiles,

7o

{eir Fiy. 2-6
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APPAREILS DIEXTRACTIOZN LIOUID-LITGIDE

(Colonne 3 garnissage pulsée)

Ces appereils permettent de réaliser l'extroction d' un li-
quide per un autre ligride de densité différente ., Llextroction est
effectuée dens une colonne pulsée gernie d'asnneaux Reschig.

La fréquence et l'amplitude de la pulsetion sont reglebles . Les
débits du liguide 3 extrsire et du selvant d'extrection sont reg-
lables indépendamment 1l'un de l'autre.L'utilisation exclusive du
verre 5732 — 01 Sovirel et du P.T.F.D dans la congtrnction de
cet appareil assure une grande résistance 3 l'action Jdes produits
traités , évite lo contesminstion possible par des ions nidtalliques

et permet le contr8le wvisuel de l'opération en cours.

Description de 1'Appareillage ( Crande moddle REF ., 70I04 )

7 Ballon (E) 50 litres pour le solvant
Stockage
Bollon (:) 50 litres pour la charge

Y Ballon {3 5C litres pour le raffinet
Recettes

z Ballon (:) 50 litres pour l'extrait

Fompe doseuse " DOSAPRO "
0,5 HP I500 TPM +tri 220/380 v

Alimentation par
Type Duplex 11l Royal

de 5,5 & 55 1/b (D) et 5,5 2 551/n (@
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( Diemétre FNominal = 50mm

)

Colonne } Type de garnissege: Reschig en verre ICxIO

Houteur de garnissage = 3 500 mm

; Diem&tre Nominel = IOC mm

Zone de décentation

?Hauteur = 350 mm

lodéle B.I.V.S

Diametre = ICO mm

120 c¢/mn
I6 mm

am

Pulseur Fréguence varie de 0

[ui 7

Amplitude varie de O

Pression d'air d'slimentation = 5 bers

Reglage de

l'interphese par : Crosse reglable en hauteur + robinet pointes

" BAti tubulaire : Tube 26 x 34
Charpente Encombrement au sol = I 500 x I 000 mm
)Hateur totale = 5 600 mm



- 39 -

ct
.

EXEHNPLE D TRAVAUX PRATIAOY

e

FLE]

Le meilleure méthode d'sppréciestion de l'efficacité ¢'unc colonne
dlextraction liguide-liquide est certainement le céteviiinotion du
nombre d'étages théorique de l'appareillage étudié.

Ce nombre d'étegesthéoriques, dans le cas d'une colonue gornis—
sage, dépend de la géométrie du gernissege. Elle est sugsi liéde 3
1tytilisetion éventuelle d'une pulsation de le colonne , ot varie-
ra selon l'apmlitude et le fréguence de la pulsetion .

Lo déterminotion expérimentsle du nombre de plateaux théorigues
sera faite, par exemple, en étudiant le systéme terneircs Acétone
H-Heptene-Bau . Lo solution 3 extreire étent en mélenge Acétone-
n-leptane ( Phase légere), le solvant d'extraction ¢teit lleau

( phase lourde) .

2) Verietion du nombre d'étagesthéorigues en fonction du rapport
volume soluﬁion/ volume Solvent Fig. 2-T7' Tebleou VI .
Cette déterminetion est faite en régime non pulsé . Thse légere

Acétone 40 ¢ n-deptene 60 % . Phese lourde:eau .

Le nombre d'étages théoriques verie entre I,2 et 2,4 Tour un

rapport volume solution / volume solvant variant de I I T .

b ) Veristion du nombre d'éteges théoriques en régime pulsgé en
foncticn de la fréguence des pulsasion 3 amplitude constente

( Fig. 2-8 - Tableau VII )

Phase 1égdre : Acétone 40 i n-Ieptone 6C &

Phese lourde : Fezu .

Repport Solution/ Sclvant = 6,95.

Amplitude = 6 mm,

Le nombre d'étages théoricues verie dens ces conditions entre s

2,4 et I6 pour une varietion de fréguence de G 2 ICC C/un
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TABLEAU WL

20

Debi Volume m 3
1¢ |45 |66 | £ |R | € | Xu| | Za [iige
heoriques
40 40 4 1348 (4388 | 41370 | 0,22 | 0,04 | O 4 4,24
20 | 40 2 | 1353|4388|4374 | 0,31 | 0,04 | 0,36 | 18
30 | 40 3 |4355 | 138843705 034 | 0,04 | 0,38 | 2,19
Lo | 40 4 | 1362|4,388[1370 |052 |0,04 | 0.4 | 2,37
50 | 10 | 5 |4363|4388|4370| 058|004 |04 | 2,385
6o | 40 | 6 |1364 |1388|43705| 0,6 |o004 | 0,38 | 2,39

SANSy RS ATIONY



Fig. 2.8

e e Etages Theori ques

>’ .Amp[ifude C onstante : 6 mm
il Ra/opor[: Volume C/5 L LOLIEIo

ﬁré/m/eﬂce C}/}rv n.
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TABLEAU VI
i
e |2 c | x| % 29
7 hcoviqus
18 |13645|4,387 | 43705 | 0,65 | 0046 | 038 | 5,85
24 |13648|1387 |1,371 | 067 | 0046 | 0,36 | 6,5
28 |4,365 1387|4371 (0,69 | 0046|036 | 8
L4 |43652|41387|13705| 0,72 | 0,046 0,38 | 4
50 |13654|43865/1374 | 0,73 | 0048| 0,36 | M6
60 |13655|43865|4370 | 0,7 |0048| 04 12
75 | 4,3656|1,3865|4,370 | 0,245 | 0048| 04 13
85 |13658|43865 4370 |0,75 |00L8| O, 4 13,7
90 (13659 1386 |1,3705| 0,755 0052| 038 | 44,25
100 |4,366 1386|1371 | 076 | 0052 | 036 | 7156

AVEC PULSATION
Rapfoorf: Volume

_  AMPLITUDE = 6 omm
C/5 =

6,95
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TABLEAU. VL

20

Q APPORT VOL. UME

C/S = 695

Mp

b R | X2l

Théoriques

4 13649| 41387 | 4,374 0,68 | 0046| 0,36 | 6,65
5 |43654 | 438% | 43745 | 0#4 | 0,046 | 0,35 | 8,3
6 1365543865\ 137 | 0% |0,048| 0,36 | 41

7 136597 | 13865 | 13705 | 0,745/ 0048 | 0,35 12,5
75 |43655|43865|(4370 |074 |o,048 | O 4 412
8 |13652 4386 |41374 |0,72 |0052 | 036 | 40
F REQUENCE CONSTANTE = 60 C/wmn.
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¢) Variation du nombre d'étages théoriques en régime pulsgé en fonec-
tion de 1l'amplitude des pulsations & fréguence consiante .
Fig. 2-9'- Tableau VIII .
Phase légére : Acétone : 40 % , Heptane : 60 |
Phase lourde : Eau .
Rapport solution/solvant = 6,95
Fréguence = 60 C/mn
Dans ces conditions, le nombre d'étages théoriques veric entre :

2,4 et I3, et passe par un maximum lorsque l'amplitude augmente.

MANIPULATTONS:

— liettre la colonne en marche,

- Circulation de 1l'eau

~ Vérification de 1'étanchéité

—~ Contr8ler le fonctionnement de l'appareil

- Btalonner les deux pompes doseuses ( Chaque pompe 2 un débit max

imum de 55 litres par heure)

Vérification des courbes du constructeur

liode opératoire

- Préparstion de la charge(40 % Acétone et 60 ¢ Héptene)

m m
S = A0 sb e = 6,60
A "B Aa* "B
donc mA—_ i 0,40— B VAI 07792 s 0,40
my 0460 Vge 0468 0,60
v
dtod _Tfi" = 0,572

Donc il faut 0,572 litres d'Acétone pour chaque liire d'lleptane.
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On introduit cette charge( A + B ) dans le ballon (2) et le solvant
S dans le ballon (I) en réglant les débits par les deux pompes ,
l'eau monte dans le petit tuyau, Voir Fig. 2e«6. Ensuiie 1l'eau
déscend dans la colonne et rencontre la charge qui mente, donc

le solvent ( 1l'eau ) extrait 1'Acétone que l'on recucillit dans le
ballon (4) et le raffinat dens le ballon (3).

En mesurant les indices de réfraction de l'extrait et du reffinat

on pourra calculer les titres massique d'Acétone dans tous les deux.
REMARQUES ( quant 3 la manipulation, et recyclage des produits)

I — Pulseur : le pulseur ne marche pas bien & 166 mais 2a
80 % & peu prés.

2 - Cherge : la charge ne contient pas toujours 40 p Acétone
et 60 9 Heptane. Lo déterminetion du titre mas-—
sique d'Acétone se fait en mesurant 1l'indice de
réfraction de la charge pour cheague fois.

3— Recyclage de 1l'Heptane : le raffinet contient toujours un
peu d'Acétone, gonc en mesurant son indice dc¢ réfraction
on pourra déterminer le titre messique d'Acétonc dans ce
raffinat et en le complétant & 40 % nous pouvons 1l'utili-
ser A nouvealu.

4 - Réglage de 1l'interface ( position)- vérificetions du régi-
me permanent
L'interface toujours était en bas de la colonine et pour
verifier que 1'équilibre est réalisé il faut cue l'inter-
face scit fixé et ce qui entre égale ce gni sort ( vérifi-
er en mesurant le débit 4 1l'entrée et 2 le sortie de la

colonne).
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Détermination du nombre d'éteges thécriques

Le nombre d'étages théoriques a été’ calculé dlaprés les
titres messicues en Acétone des pheses légéres et lourdes sortant
de l'appareil.

Ces titres massiques ont été déterminés par mesure des indices de
réfraction .
a) A partir du diagromme d'équilibre
Le bilan total pour l'appareil entier donne :
C+3=R_+E_=1HM
n I
Le point 1i représente le mélange global, il est situé sur les Z

droites C S et R E_.

n I
MG S ; -
Nous avons de plus TET = ¢ ce qui permet de situer
le point M sur la droite CS, l'intersection de la drcite E_I

I
avec 1l'isotherme donne le point Rn y Ced.d, la composition du

roffinat et, d'aprés lo relation :

R_ I
—E;—— = IIEI/ TLRn

I1 est possible de celculer les quentités dlextrait ( L ) et le
raffinat ( R ) obtenus .

Le calcul du nombre d'étages théoriques se fait meintenont d'une
manidre fort simple, en déterminant étage par étage le composition
des pheses en équilibre et celle des phases se croisant.

Situons d'abord, sur le Fig, 2 - I0 , le pSle de la construction ,
c'est l'intersection des droites CEI et RnS .

Commengons le calcul & pertir de 1l'¢tage (I) ¢ il en sort 1l'extr-
ait(EI) connu et le raffinat (Ri) ( Ry étent en équilibre avec By

estsur le ligne d'équilibre EIRI gue nous pouvons tracer o pert.

de B s

RI étont maintenaht connu , il faut déterminer E, : cor B? et RI
& 225

sont des pheses se croizcnt, donc la droite R_E, pesse por le

=2

pdle . Nous tragons RIP , droite qui coupe l'isotherme en E2cherf“’
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Le construction se poursuit en alternant le tracé des lipnes d'équi-

Lo}

libre et des drcites passant per le plle sur la figure 2 - I0 .

b ) A partir de la courbe de distribution et opératoire

La. courbe opératoire traduit les bilens en solnté; elle relie
les titres massicues en Acétone des raffinets Ri 3 ceux des ext-
raits les croisant E, .

1+1
Tout point de lo courbe ovpéreatoire représente donc une drcite pas—
sant par le p8le sur le disgramme trianguleaire .
1'équaticn de le courbe opératoire s'établit 3 l'aide du bilan en
soluté autour de le section d'appereil comprenant les Stoges (I)
3 (i) inclus .

C.Z2 + Ei+I'Xi+I = RiYi + bIYI

d'oll 1'équation de la courbe opératoire ¢

Ri EI'YI - C.2
LIPS B A i
i+T i+I
Ce n'est pas une droite , car Ri et Ei+I varient et sont incon-

nus .

Une construction graphigque permet de tracer point paxr point la cou-
rbe opéretcire ; l'isotherme d'équilibre et le pSle P étant con-
nas, il suffit de tracer les droites passent per P el coupant 1!
isotherme pour situer lespoints En+I et Rn et déterminer 2insd
les titresmessiques en A des solutions correspondantes .

Lo courbe opératcire est limitée par les points représcntent les
droites RS et CB; c.3.d. par le point U ( T 5,0 ) et

v 2, XI) .

Au moyen des courbes de distribution et opératoire par construction

en escalier , évidente sur le figure 2 - II , on détermine alt-

ernativement la composition des phases en ¢quilibre et se croisar’
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Récupération des produits

I - Récupéretion de 1'Acétone

L'extrait contient le soluté (Acétone) + le solvent (ilov) et une
petite quentité d'Heptene(diluant).

Le point d'ébullition d'Acétone égel 56 °C et celltii de 1l'heptane
égal 98 °C gui est proche du point d'ébullition de 1l'can {IO0 °C)
Donc on peut séparer 1'Acétone par distillation.

L'indice de réfraction pour 1'Acétone & 95 ¢ = I,36 meis cet

indice de 1l'Ac¢tone que l'on a récupéré varie de I,36 & 1,362 .

2 = Récupération de 1'Heptane

Le raffinat contient le diluent ( Heptene) + une petite quantité
d'Acétone mais ne contient pas de l'eauyen distillant ce raffinet

on cbtient 1l'Heptone 3 96 % .
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CONCLUSION GENERALTE,

Cette étude sommeire sur l'extraciion liguide~licuide
nous a permis de montrer qu'il est possible de séperer les cons-—
tituents d'un azéotrope qu'on n'aurait pes pu faire dconomicue -
ment paer un autre procédé de séperation .
Nous avons remarqué cue l'efficecité de 1'appareil(colonne A gor-—

nissage pulsée) dépend : - Du systéme choisi.
—~ Du rapport des quentité de solvant et de charge,

— De la fréguence et de l'amplitude des pulsetions .

Nous ne mancuons pas de conseiller le prochain utiliseteur de 3
- L'éguilibre entre pheses cst atteint aprés trois heures
3 peu prés pour chague mesure.

— Ttalonner la fréouence des pulsetions paur chaque manipu-—
g 1 P

lation .

— Travoiller 3 pression comprise entre 4 e% 6 Dbers, cer
au-dessous de 4 bars l'amplitude sera varide{aumentée)

— Vérifier de temps en temps 1l'emplitude des pulsetions.

- Travailler 3 fréguence comprise entre 50 at ICC C/mn.
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