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La sérparation 3¢ leuy ou plusicurs coustituants 1'me

zolution liquide o=t Lfunc Jocs opérationsles plus reacontrécs
G8nie Chimicgue.Il est souvent poesible ilaccomplic la séparation
désiréc en amcnant le liquide en contact avec un fecond liguide qu
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cintraine sélectivement un ou wlusicurs les composantes de la

solution & traiter.lLa siéparation est naccomwlic parce que certains

conposmnts sont nlus solubles que 1fautres

Licxtraction par solvant sc¢ rapporte cgalemcat aun traitemen

Unc des apnlica

la séparation de co

-

leurs volatilités sont voisincs,Exemples:

,_,
.
=
o)
'—.—..
(
=)
o
I'
,.L
o
]
O
0]

-sénaration des aronaticucs:Benzeic
~e "traction des hylrocarburcs aronmatigues des coupes

lubrifiantes par des solvants scélectifs,
Dans ccrtains cae,licrtraction par solvant cst cuployee

S

sensibles A

a)amener lo solvant ot la solution(ou le

h)su arer les deux phascs

c)s rer le soluté de liextrait
3

'1)9‘39'&; cr lec solvant des deux pliases, gincralenent

tillation.

Le coutact intime crntre les doux



~agitation nlcaniqgue
~contactcur centrifugc

-colonie a pla

des phases est

e difference des donsités rond la séparation

facile,
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Lc sujet proposé se rapporte & 1'itude Jde ltextraction par
action b

solvant.EBEllc a pour objet d'c

contenuve dans los graines de

By a2 o e S . | S | Ep— ' D] b P = : !
liefficacitd de l'extractour ligiide-liguidec cxistant au



EXTRACTION SOLIDE-LIQUID
I.FARTIE UHEORTGUZ
Pour qu'unc extraction solide-liquide soit menée
rationnellement ot Gconomiquenent,il est nécessairc dicn bien
counaltre les factcurs afin de savoir les utiliscr au mieux,

Pour exftrairc 1'huile des graincs oldagincuscs par un sol-
vant,l'oquipenment destiné 3 résoudrc ltopération dcvra tonir conpte
non sculcnment de la préscntation lc la matisdre 4 traiter et des
propri¢tis du solvant,mais aussi de tdus les autres éliéments tels

que duric de contact,températurc,pression,cte ...

L'extraction des huiles par solvant & partir dcs graines
olCagineuscs jusqu'a la sCéparation et le stockoge de 1'huile extrai-
te ot du solvant utilisé comprend toutc unc séric d'opérations ot
de considirations ou intervicat le Génie Chimigue:

=-la nutentions

~Priparation des graines ot des solvants

~Extraction

-S¢paration,sichage puls cuisson des tourtcaux

-Evaporation ct condensation des solvaits

-Dépensce d'énergic. ..

llous vecrrons successivercnti=-le mécanishe de 1'extraction
-1'influence des principaux
factcurs de 1l'cxtraction.

I.1=}écanisne dc 1l'crtraction
Nous avons en préscnce,d'une part.,le
3 2

solvant ¢t A'autrc part la graine qui est coastitude nar duatre
&lénents:
—une nartie solide non grasse qui devicandra le tourtcau final
-unc matiére extractible qui cst surtout del'huile,mais qui
conticat aussi un peu d'autres élénents,
-de 1l'cau

=dc¢ 1'air interstiticl



Pour faciliter lc raisonnement,nous almettons quel’cau et
la partic solide sont un seul é&lément Ctranger,en raison de leur
caractére 4d'insolubilité dans le solvant.

Lorsge la grainc est immergée dais lc solvant,cclui-ci péné-
trc dans les porcs,dissout une partic de 1'huile ¢t lec liquid
forn? vient roemplir l'cspace interstiticl qui était occup? par llair
Donc ce factcur disparait aussi.

1

L'huile sc dissout pocu & peu dans le solvant,qui devient unc
solution de plus cn plus chargée en ratidrcs grasses(miscella)

En fin d'oplération,lc supnort incrte conscrve cucorc des
traces d'huile et constitue le tourtcau résiducl,

L'eztraction des nmatiéres premidres oléagincuscs par des
sclvants pour obtcnir des corps gras sc¢ base sur lc phénoménc de
transfert qui cst un processus asscz conplexc dont nous n'étudicrons
que l'asvect essenticl,2 savoir la migration d'un coastituant dfun
golide au scin d'un liquide,Celle-ci s'cffectue suivant un proccssus
diffusionnel c'est-d-~dire gu'ellc résulte du mouvement désordonné
de nolécules ou de particules fluidces,

Le calcul d'une installation dlextraction dc matiéres prenié-
res oléagineuses reposc aujourdthui cacore,plutdt sur ll'empirisnme
que sur des considérations théoriques tirées des caractéristiques
de la matiére preomiérc ct du solvant.L'huile a extrairce sc trouve
Soit sur la surface ovtéricure dce particules,soit dans lcs pores

apillaires de diverscs dimensions ou bien dans les ccllulcs encore
intactcs.La répartition quantitative de chacun de ccs cas dépend
des traitements mécanique et thermique avant l'extraction.

La cinétique du pricessus aoccupé rclativement peu dc
¢herchecurs,

D,F.BOUCHER,J.C.BRIERct J.0.0SBURIT(1942)ont fait des ciupé-
ricnces sur des plaques poreusce cn céramique saturées dihuile de
soja.Coime solvant extractif,ils ont utilis? le tétrachloroéthyléne
ainsi qu'un mélange azfotropique de titrachlorure dc carbonc ct de

dichlorolthylénc.Ils ont essayé diverscs vitesses d'écoulement
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du solvant (fombre dc Reynolds ERF=1h,7-20400) ct ont prouvi que

le résultat de l'extraction roste le méne.Ils cen ont conclu que la
résistence du film liquide est minime comparce & la résistance de la
diffusion & 1l'intéricur des pores.Ils ont trouvé que l'extraction
cst unce diffusion moléculairec prourc ol les coofficicnts de diff

-

soat stables a uac templraturc doannde et indépcadante de la conccon-

tration d'huile dans le solvant,quoique 1o diffé:

entre l'huile et lc solvant soit importante,
La relation entrc les valcurs des coefficients de diffusion
~ 4 A

& des températures diverscs et lcs propridités de 1'huile ct

solvant a ¢té établie par 1t'équation:

-6
D=3,35.10 (p 4 Y0240

n 2
D:i:cocfficient de diffusion ecn cm s

[e iviscosité de 1ihuile en cp

Ms tviscosité du solvant en ¢

=

Les valeurs du coefficient dc diffusion qui provienncnt de
cette équation sont valables sculenent dans le cas spécial do cette
éxpérience.

J.0, OSBURNet D.L, KAT/A(19L4) ont essayd d'étudicr 1'influ~.
ence de la structurc du solide poreux sur le cocfiicient de diffu-
sion,principalcecment en cc qui coucernc la forme c¢t lcs dimensions

des porcs dans les plaquettes de petite épaisseur la diflusion

iy}

y0u
est unidirectionnelle ot perpondiculaire aux deux faccs parallélcs,
1ls out ¢xaminé scpt cas distincts:ipores distribués uniformément,
canillaires perpcndiculaires ou inclinés par rapport & la surface

de diffusion,capillaires approvisionnés par des 2épots d'huile a

-~ A 2

l'intéricur des plaquettes,capillaircs avec dewsr épaisscurs diffé-
rentes ou plaguettes avec les grandes faces non parallédles.
s

canillairces perpendiculaircs & la surface

Dans le cas ou 1
de diffusion ont deux scctions transversales différentes,ils ont

trouvé uncoefficient dc diffusion pour chaquec scction.
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Les auteurs ont trouvé une resscemblance trés nctable contre
leurs courbes d'extraction ct celles de l'expéricnce obtenue par
ll'extraction de 1'huile de soja ou dc¢ ceclle de plagqucttcs cn bhois
préalablement imprégndes d'huilc.Cela les a conduit & supposcr que
1ans 1'extraction du soja,il existe deux sortes dl'huile:celle qui
peut &tre extraite facilemcnt ct celle qui 1llest difficilement.On
a donc deux cocfficicents de¢ diffusion.On peut alors considérer que
la courbc cxpérimentale de l'extraction du soja cst la composante
dc deux courbces théoriques.Les ménes résultats sont obtenus cn
cxaminant le cas de 1llextroction de plagucttes de deux Spaisscurs

différentcs.

Ainsi,tandis quiavee les natiéres artificiclles(plaques
porcuscs en céramique saturées d'huile dc soja) l'extraction suit
bsolument lcs lois de la diffusion,au coutraire avec les matiéres
oléagincuses naturclles on rencontre des divergences siricuscs,
L'explication sc trouve slrencut dans le fait que lc cadrc solide
artificicl qui porte 1l'huilc cst totalement homogéne,tandis que le
cadrc naturcl pcut étre caractérisé par sa grande diversiteé.

Les essais diexplication du phénonénc,apartir des lois de la

diffusion en tenant compte de la complexité du support solide,n'ont
pas donné entisrec satisfaction,

Plus tard l'oricntation des recherches a changé et il a été
considéré que pendant llextraction des patiéres premisres oléagincuses
il sc produit un écoulement visqueux dans les pores capillaires,
C'cst alors la tension superficiclle qui pousse 1lc solvant dans les
porce dc ces natiércs,

Dans un ricent travail ,ORESTIS M. ANGELIDIS ot scz collabo-
ratcurs ont ¢tudié le phénoménc dans son cnscmble,Des cuplriences
ont été faitcs sur les graines de coton et princinalcment sur les
grignons d'olives sccs cu avec une certaine humidité,a diverses
températurcs,bien broyéc ou ncn,sous forme dc plaguettes d'une
¢paisscur précisc ou tels qu'ils sont cutraits dans la pratique

industriclle,Laconclusion qu'ils ont tiréec & partir dc leurs résul-



léagincuscs cst
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tats cst que 1l'cxtraction decs matiéres promiare

ua phénoméne commlexe & causc de la structurc du suprort solidc

naturcl.Dans unc formc sinplifiéc ils ont distiugué trois nhascs
incipalcs:

~La premiére comprend la dissolution d¢ L'huile qui sc trouve

& la surfacc cxtéricurc des particules ¢t son voisinagc imméiiat

avee lc solvant cn circulation.

-La sccondc phasc cst controlic par la difiusion de 1'huile
de 1t'intéricur des porc »qui cntre temps out ¢té remplis par le
solvant.Pcndant cctte phasc la vitesse d'entréc du solvont dans los
porcs ¢t plus grande gquela vitesse de difiusion.Ladiffusion caractd
risc ccttc phasc parcc que de sa vitcssc 1épend la quantité d'huile
cxtraite.Suivant lcs dimensions dos porcs,on distinguc trois
catégorics de diffusion:

a)la diffusion convcetive,avec des porcs de dimcnsion
asgcz large dans laquelle 1'agitation cxtéricurc se transmct a
ltintéricur dcs porcs.

b)la diffusion librc ob la dincnsion des capillaircs
n'emplehe pas la diffusion moléculaire dans lcs porcs et ltagitation
extéricurc n'intervient pas & 1'intéricur de coux-ci,

¢c)la diffusion cnp&chéc ol lcs dimensions de la molé-
cule diffusante ct du capillairc sc papprochent:ils ont obscrvé dans

cc cas un freinage de la vitesse de la poldécule a causc de 1'attrac-

tion d¢ celle-ci par les parois des capillairoes

iy

=Durant la troisiémc phasc on constate un écoulcment du

5 pores capillaires

S e s
stants 4

o

Solvant contcnu dans les cspaccs vides r C
La vitcsse d'écoulement dans cee vides de trés petites dimcusions
est treés lente ct clest clle qui d&tormine le processus dlextraction
¢t non la diffusion.La troisiéme phasc prédomince ct controle lc
rcndement global de llextraction.,Ellc est cxprinée par la rclation
d'OTHIMER etcoll,

E:atb
ot 1'huilc résidueclle (E) ost unc fonction exponcnticlile du temps.
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'cxposant b (chiffrc négatif) du tomps "itH, pour unec

oF

méne natiére premiére,a un degré d'humidité ot unc tompératurc dé-
terminés,Le cocfficient “a' dépond pour unc ndrec matiére & oxtrairc
non sculement de l'humidité ct dc 1la températurc,mais aussi du trai-
tement mécanique préalablc(présmion,brqyagc).Si sa valeur s'approche
de 1'unité ccla signific que 1'cssenticl de l'extraction cst réalisé
par lc troisiémc processus:la durée de l'extraction sera donc plus
longuc.Plus lc cocfficient #a’ s'éloigne de 1'unité et tend vers

4o

zéro,plus le rélc des deux preriers procossus croft ct,par suite,

la durée de 1l'extramtion dininuc.

I.E—Factgg;s cssentiels de 1llextraction

Outrc la matiérc premiére cllc
méne,dont la composition peut varier suivant les origincs,lcs récol-
tes,sa nature ot sa préparation,lcs factcurs essentiels de 1'extration
sont les suivants:

1)1la tencur ca humidité de la matiére premiérc

2)la naturg ¢t la quantité desconstituants cxtractibles
3)1'épaisscur des particulces

L)la granuwlonétrie

5)lc traitement préliminairc de la grainc

6)1la naturc dcs solvants

7)1la tenpérature

8)1a pression

l-Teocur en humidité de la matiére premidre
R.FRAHQOIS (rcvue Chinic

¢t Industric Décermbre 1966) a obscrvé quiunc diminution de 1l'humidité
de & & 5% sans traitement thermique faisait descendre la quantité
d'huile oxtraite (environ 4'1% pour le soja).Il ya donc intérét a
réhumidificr lcs graincs avant laminage jusqu'a cc qu'clles aient

uiae tecnecur en cau de 8 a 9%.



2-iiaturc des constituants cxtractibles

On sait que 1l'huile qui cst
extraite cn premicr est de meillcure gqualité que les fractions moins
inportantes que 1l'on peut extraire par la suite avec des difficultés
croissantes & mcsurc que baissc le taux de la natiérc grassc risidu-
ellec.Par cxenple sur un échantillon dc graines dc soja cxtraites a
l'hexane Jjusqu'd wne tencur de 0,25 % d'huile résiduelle,cn treize
étancs successives,KARI'OVSKY a nmontré que lcs premiérces fractions
(jusqu'a 2 % d'huile résiduclle)étaicent de coulecur ct de qualité sa-
tisfaisantes alors que les derniéres correspondant a des teneurs
compriscs cntre 0,5 et 0,25 % ¢étaient d'un rouge brun trés foncé
trés visqueuses,rclativenent pcu solubles dans l'hexane ct dlodeur
désagréable.Les preniércs fractions accusaient une acidité de 0,36%
ct wze pertc au raffinage de 6% contre 5% d'acidité ct &1,5% de per-
te 2u raffiinage pourlcs dernisres fractions,

I1 convicnt donc dlarrfter l'extraction & un scuil déterminé
pour obtenir le naximum d'huile conpatible avec le minimunm d'entrai-

nenent de natieres &étrangércs.

2-Epaisscur des particules

Toujours dlaprés L'étudc faite par
R, FRANGOIS,plus 1l'épaisscur des particules souniscs & l'lextraction
cst faible,mecillcurc ct plus rapide est la pénétration du solvant
d'ol accroisscrment de la vitecsse dlextraction.C'est ce guc nmontre

la figurc 1.

4-Granulonétrie

L'épaisscur des particules n'est pas la sculc dimen-
sion & mettre cn cause,car la granulométrie de la matiére premiére
cst également trés importantc.C'est ainsi que dans lc cas du lamina-
ge du soja,2 ¢épaisseur égale,étant admis que lc volume d'une paillet-
te corrcspond & cclui d'une scule graine,les paillettes les plus gran

n - -
des scront celles gqui auront subi les contraitcs les plus clevees,
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lcurs cellules seront plus ouvertes donc plus perméablces,Elles donne-

ront des vitesscs d'oxtraction plus grandes que les zutres,

5-Traitement thermigue prélininairc

Un traitement thermique accroit
généralcnent lc taux dlextraction.Lc chauffage conférc & la graine
unc plus grande plasticité ct provoque la coalescence des protéines

qui laisse micux passcr l'huilc au travers des ccllules,

6=Nature des solvants

Les solvants ont dcs taux d'extraction qui peu
vent varier considérablement lorsque l'on passe de 1l'un a 1l'autre,
C'cst ainsi,d'aprés l'étude de R, FRANEOIS,que la graine dec
soja pcut perdre cn poids:
17,5% par traitcncent & 1l'hexanc
10,4% par traitcment au tétrachlorurc de carbone
19,6% par traitcoment au trichlorod&thylénc

P

Cceci provient en partic,dc la préscnce dans la matiére promiére,en
&I }:) b p p 3
plus des acides gras,de phosphatides,d'insaponifiables ct de pignents

-

différemment solubles dans les solvants utilisés.

Pour cc qui est de la naturc du solvant,cette influcnce cst
également perturbée du fait que la composition dc la fraction extrai-
te peut varicr avec lc solvant.

Dans 1la figure 2,on peut romarquer que l'extraction 4 l'heptanc
sc fait légérement noins vite qu'a 1'hexane & la néne tenpérature,
Cependant 1'utilisation de¢ l'heptanc permct d'opérer & température
plus ¢levée par suite de la différcnce des points d'ébullition de ces
deux solvants.A températurc &levée le travail & 1l'heptane sc fera plus

rapidement qu'a 1'hexane,

7=Tcnpérature

Le graphe de la figure 2 montrc que la quantité d'huile



1

cxtraite est d'autant plus grande que la tcmpérature est plus élevée
On désire généralcment &ffectuer l'extraction & des températurcs aus
si hautes quc possible,car les hautes tcnpératures favorisent la
solubilité du soluté dans le solvant ct par conséquent lcs concen-—
trations du soluté dans la solution d'extraction scront plus &¢levécs
Aux tenmpératurcs Elevées,la viscosité du liquidc cst plus bassc ct
les diffusivités plus grandcs;ct tout cecci conduit & avoir des vitcsses
dlextraction plus grandes.,

Dans lc cas dec certains produits naturcls,lcs tcnpératurcs
trop &lcvées peuvent conduire & llextraction de produits indésirables

ou & unc détérioration chimique du soluté,

&=Influcncc de la nression

(voir anicxe)
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I.5-Théoric dc lloptimisation

Mous &tudicrons successivenent troics

cas d'optinisation qui pcuvent sc poscr a nous:

1-Connaissant le prix du kg d'huile brute,trouver lc rendencint
dlextraction optimun.

2-Trouver l¢ rendenent dlextraction optimun corrcspondant a
un prix de revient du kg d'huile brutc rinimale

Z-Laquantité 4! huile & produirc ¢t la durée d'un cyclc sont
imposées.On se¢ propose de calculer le programmne de réglage de l'unité
dc sorte que le prix de revient soit mininal.

Cettc dernidrc partic sera &étudilc cn amicxc,

A-Trouver le rendement dlextraction optimun,connaissant 1o prix du

lzg d'huile brute.

Appelons:
O :le temps cn minutes mis pour faire le montage dlextraction
introduire la charge et le solvant,fairc le nontage de

distillation,distiller,transvascr,

t,ilc temps dlextraction en minutes

Pyt lo prix du kg de solide on DA/kg

S-: la quantité de solide cn kg

P : le prix du kwh d'énergic en DA/kwh

E : la quantité dfénergie consoniée cn kwh

Pt le prix du kg d'huile en DA/kg

P : le salaire de llouvrier en BA/rn

¥ : les frais d'entrctien de l'iustallation,de séparation
ot de récupération des produits en DA/mn

H : la quantité d'huilc cn kg

Liénergic électrique consommée peut 8trc nisc sous la formec:

- B =°<+{8tc



on & représente la quantité d'énergic consomméc avant Tt =0
Les frais de marche dc 1'unité sc nontent donc au cours d'un cycle
de durée (@+ t ) a:
G+t )+P .S + + F(O+t
P (8t )+P_ P &St ) + F(8 =
Le rapport:

(PO+-F)(6+‘L:O) + P .8+ Pc('—‘(+ﬁte)

représeate alors les frais de narche de 1'unité rapportés a une
rinute.
Connaissant le prix du kg d'huile brute:P

p :70us pouvons convertir

ces frais de marche de 1'unité en débit d'huilec "H'",en divisant
l'expression ci-dessus par Ph'

On pcut donc conclure que le fonctionnement de 1'unité sera
bénéficiaire tant que 1'écoulement de l'huile se fait & débit supé-
ricur & H' trouvé.

Or remarquons guec nous avons une ¢quation et deux inconnames
H! et te.Uno solution graphique peut &tre envisagéc.Pour pouvoir ré-
soudre le probleémc algébriquement,il faudra exprimer H' en fonction
de t,.Graphiquement le débit dthuile et le tenps d'extraction optinuns

sont déterminés par l'intersection de la courbe:

tQ(PO+F4ﬁPe) + (P0+F)@+ P .8 + P_oX
— = £(t )

g+t

e

et la droite: Ph‘Ht = £ )

Un cxenplc de calcul est donné dans la partie expérinmentale.La figurc

5 montre la courbe donnant la quantité d'huilc extraite en fomction

du tenps dlextraction.Cette courbe se détermine expérimentalenent
1no¢

(voir plus loin: le opératoire).



Sur le m@me graphique nous avous falt figurcr la droite de

pente H'o“t kg/mn;puls 1a tangente & la courbe paralléls a cette Aroitd

qui nous a pernis de déterminer le point pouwr lequel les coudivisas
de marche sont optinums.

B-Trouver le rendement dlextraction optinum _correspondant a uw prix

1!

&
de revient du kg d'huile brutc mininal.
Reprenons les grandeurs définies nréciderment,On sc proposc @
déterminer & quel moment,faudra-t-il arréter 1l'extraction pour que
lc prix de revient du kg d'huile recueilli soit wminima
Pour simplificr le probléme,supposons que la quantité de solvaat
perdue cst négligeable ¢t gque celui-ci sera presque conplétenent

récupéré,Le prix de revient du kg d'huile sera alors:

B (PO+F)(6+’CO) # P8 % PD(O(-P{!%C)

TS e p——— . — e — e s ————

H H

" . 5 o r
Cherchons t correspondant & Min(—#— )
o} H

lMéthode graphiouc
La courbe explrimentale h_“(t ) pernmet dc calculier pour chagquz
to le prix de reﬁient du kg d‘hulle.
X
La courbe T =f(tc) passcra par un mininum qui corrcspondra a
Lloptinun cherché,

-2

M&thode alﬂubr%gpa

Posons que ia quantité 4thuile extraite au bout d7un teups te
suit liexpression donnée par OTHMER pour l'thuile résiduelie,d nart

que dans notrc cas Yb' sera positif,
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H(uc) = ate

a ct b étant des constantes 3 déterminer.

P

r (Pt F)(B+t ) + P_.S + P_X +5t )
Min —— = Min = s 2
1I 7
tc 5 a tE

5 [ FF) G+t ) + P8 + P (X4t )

e - e ———— " R W o = O
p) o P
t(:l_ I..-tj
/b ]
l: P +F ; + F 6J at 'I—- - ab ';'E" (P0+F) (9+tc) +PE‘-.S +PC‘ (‘:‘(-!"/6459) l = 0

{‘o(PoJ'FJ'?cF’) = b’_tc<Po+F+,BPe) + (P tF) +Pg.8 + pc_(xj

te(PO+F+Peﬁ)(1 - b)) =1 [@(Ph+F) + PS.S + PO.-MJ

\:(‘(P+)+P S+P X ]

t e e e e

ont (1-b) (P _+F+F (ﬁ’)
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I.4-Méthode de calcul

Efficacité de 1l'étage

Considérons une simple extraction,on le
solidc est "léché? avec asscz de solvant pour dissoudre tout le solu-~
té et o il n'y a pas d'adsorption préférentielle du solvant ou du
soluté par le solide.Si un tenps de contact suffisant entre les deux
phases est permis tout le soluté doit €tre dissout et le nélange
obtenu est constitué d'un support inerte insoluble inmergéedans une
solution de soluté dans le solvant,

Les deux phases insolubles sont alors séparécs physiquement
Toute cette opération constitue un étage.Si la séparation nécanique
du liquide et du solide était parfaite,il nc devrait pas y avoir de
soluté associé au solide quittant 1l'étage,La séparation compléte
soluté-solide insoluble aurait été accomplic avec un étage unique
Clest un étage idéal d'une efficacité de 100%.

Dans la pratique 1'éfficacité est moindre car:

1-Le soluté peut &tre iuncomplétement dissout suite a un temps
de contact insuffisant,

2-I1 est certainenent impossible d'effectucr une séparation
(mécanique ou physique) parfaite et le solide quittant 1l'étage retient

toujours du liquide dans lequel est dissout du solutéy,

Equilibre pratigue

Dans le cas gtnéral,il est beaucoup plus
facile d'éffectuer les calculs graphiquement corme dans les autres
opérations de transfert de matiére et ceci nécessite une représenta-
tion (graphique) des conditions d'éguilibre,Lcs représentations gra-
phiques seront faites & liaide de diagraries triangulaires,

Appelons A : le solvant pur
B : 1le solide insoluble
C le soluté

La concentration en solide insoluble dans le tourteau résiduel pcut



étre exprinée par: N ———-—— -que lc solide soit mouillé de solution

: fraction massique de soluté dans la solution quittant 1l'étage
Y: froction massique de soluté dans la solution adhérant au solide

Considérons prerdidrencnt le cas dlun nélange de solide insoluble,
duquel cst extrait tout le soluté,imnergé dans la solution.,Ce mélaage
est représenté par E1.La concentration de la solution claire est x
et la concentration de solide insoluble dans le tourtcau résiducl est
HM (voir la figure 4 ).

1 Le liquide clair que nous rccueillons est représenté par R1.
La conposition de la solution dans le tourteau résiduel doit 8tre la
néne que celle du liquide clair recueilll

%= y¥

i

La concentration de B dans le tourteau résiduel HE dépend de

la durée dl'égouttage t1.AinSi B, représcente le tourteau rasiduol.La
ligne dl'équilibre R E, Jjoignant les points reprisentants les deux
courants (liquide clair et tourteau résiduel) e¢st verticale.Si le
teups d'égouttago est plus faible la concentration en solide insolu-
ble dans le tourteau risiduel est plus basse ¢t cst représcntée par
E{.COic nous le voyone la courbe d'équilibre dépend de la durée
d1égouttage.Il faudra donc établir une courbe d'équilibre pratique,
dont le temps d'égouttage soit le méme que celui de l1l'installation,

Examinons quelques cas dc courbe dféquilibre qui peuvent &tre
rencontrés,

Les graphcs de la figure 5 représentent le cas ot le soluté C
c¢st infiniment soluble dans le solvant A,ainsi x et y varient de zéro
a un.La courbe DIFE représente le tourtecau résiducl.La courbe GHJ
représentc les compositions de la solution soutirée.,Dams ce cas une
partie du solide B est partiellement =oluble dans le solvant ou que
le liquide soutiré a &été¢ nal séparé.lLa ligne d'équilibre tellc que

FH n'est pas verticale,et cela se¢ produit:
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i-si le terps de contact liguide~solide :

powr permetire ladissolution conr pléte du solts

G

2-s51 wne adsorntion préférentielle du solutd intervient,
5-51 le soluté ml'est pas distrihué &

et le solide & 114 squilidre,

galcrment ent¥e la solution

La figure 6 nontre le cas ou il n'y a pas a1ad :sorption du solu.-

té.4insi 19 solution soutirée a la nére composition que la solution

retenuec.Los lignes d'attache ou d'équilibne sont alors verticales,

y*
1="‘-_‘=1
3
I est le coefficicnt de distribution

La figure 7 représente le cas ou la solubilité _ de ¢

dans A
ost limitée.On " 1c peut pas obtenir une solution plus concentrée
Que X_e.Ainsi les lignes d'équilibre convergent vers S,Dans ce cas tout

n@lqngo M situé a droite de PS doane une solution saturée ct un tourtcau

¢siduel U dont 1la conposition dépend du point M,
Le point T représente la cor position du soluté pur aprés décan-

ation dc la solution saturée,Puisque les lignes d'équilibre a gauche

¢ PS sont verticale ¢s,i1l nl'y a pas dladsorption et le liquide soutiré
est clair,

ELTRACTION AVIC UN ETAGE UNIQUE

Considirons un étage réel représcenté par
la figure § ot le rectangle représente llopération entiére:
-nisc en contact du solide et du solvant dlexbraction
~sCparation nécanique des phases

Supposons que B soit insoluble dans A

Bilans do matiére

Np [ = B, K,
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Bilan partiel

s é ! Py Rz =E.y - Rox
oluté C PJF + %o E1"1 ] R1 1
solvant A: Ro(i-xc} + FC1—yF) = E1(1~y1) + R1(1-x1)

Solution F + R = + B = M

YeF + Roxo

M) F+R

La solution soutirée et le tourteay résiduel sont représentés
respectivenent par R, et E1.Si le temps d'égouttage est plus court

j._lS SGI‘OTI.-t rePrése]ltéS 1331‘ R{ E:t E-;

E{TB ACTION COUTINUE A CONTRE CO URAIIT & ET AGES. JULTIPLES

— L v o e s

Reportons-nous a 1a figure 9
Supposons que B soit insoluble drns 4.

Pilan global

K+ R = R1 + K =M
T+l his)

Zilan nour soluté C

Fy_.. + R.. 3z, = RA¥s + B ¥ = My .
la.T"' PL"_ 'E_:~ 1 RT 1 11 :}i.T o
pti PD
5
iton i, = e— -
M
T+ R,
T ptl
F*:.P+R-.- . K?-"’ 1
" =R 14 1+
y e e < o S AL
= "+ R

"'1‘:+1
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Les points E.. et R‘I de la figure 9 représentent les effluents

de la cascade et sofit reli¢s par une droite passant par My
Eie doit 8tre sur la courbe pratique d'équilibre,

&

p

F+ 2. = Hl + B,
FENy =y =By L =g

P TpH

F-Ry = E;-R, = E,-R, = E,-R, =/

2773

A

2 représente la constante différence (E-R) entre chague é&tage

A{% est situl & 1l'intersection des droites FR1 et ET R Lie8 ¢fflu~
iz .

He
ents de chaque étage sont reliés par des lignes d'équilibre pratiques,
La droite ARE1 coupe l'axe horizontal en R,. B, est en équilibre avece

) E. ne Men b
PE'A‘R p Coupe ce néne axe en R_"} ete

Le nowbre d'Ctages thloriques cst donné par le norbre de droites
opbratoires passant parAR depuis L'SRF Jusqu'a la droitc qui se¢ rappro-
che le plus dec A
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II.. PLRTIRE EXPERIMENTALE

e

II.1-Installation

--..... T . A v+ et

L'installation conprend :
—uwt chauffe ballon a trois jaquettes chauffantes dont la puis-
Saunce de chauffe est réglable,
=Wl compteur uleutrlquh perncttant de nes wer la quantitd
d'énergic conso-4
~ul ballon de 20 1iires dans lequel le solwant sera porté
ébullition,

-un réfrigérant a cau courante de surface d'échange importante

~e colomie pour acherminer les Vapeurs de solvaent Jusqu!au
réfrigérant,

~un réservoir dans lequel est placé un Sac en toile,Le solide
a traiter cst placé dans ce sac,

=Wl Siphon reliant le réservoir au ballon de 20 litre

Il 1.1—“04CL -onnement

[

¢ solvant utilisé,placé dans le ballen,est porid

& ébullition.Los vapeurs de solvant acherinées par la colonne Se con-

densent dans le réfrigérant et tombent sur leo 5olide coatenu dans le
AC en tolle en passant nar un petit arrosoir qui vermet wre meilleure

3¢
distribusiondy solvant dans le solide.Au fur et a nesure que le solvant

toube sur 1le solide,le nivenu dny nélange soluté + Solvant (appe

O‘

1é
miscella) monte dans le »éscrvoir et dans le siphon,Lorsque lc point
haut du siphon est atteint sla totalité du miscella est transvasé
du réservoir au ballon de 20 litres.On dira alors que l'on vient
dieffectuer un cycle,Les temndraturcs A'ébullition du solvant et du
soluté étant difrer ntes,le solvant est vaporisé et sert 3 effectuer
Ui second cycle alows que le =oluté demeure dans le ballon.

Cette ins

r'\J

llation a pour avantage dleffectuer des extractions

avec une quantité de solvant limitée,
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I.1.2-Modifications apportées a 1'installation

Dans ce mode dlextracti
on discontinu ou extraction en Soxhlet,le solide n'est pas sowmis
aux rémes conditions d'écoulerent.Le solvant en ruisselant & travers
le 1lit de solide entraine avec lui wne psartic du soluté.De ce fait
la partie inférieure du 1lit est noyée de miscella concentrée en huile
La partie supéricure du lit sera noyée de miscella moins concentré
L

v quantité de soluté transfirée d'une phase a l'autre slexXprine par:

1}

Q{-ﬁ: K.a.(C_ = C).t

bre

K ¢ coerfficient de transfert

fLv]

: agdre interfaciale

: concentration en solut? & 1Véquilibre

Le tenps de contact entre les phases devient de plus en plus grand
en allant vers le bas du 1lit,

Donc dans la partie inférieure du lit correspond un temps de
contact long nals une faible différence de concentration,et 1'inverse
pour la partie supérieurc.Ce mode d'extraction n'est donc pas trés
efficace.Pour essayer de soumettre le solide aux méres condition
dllcoulement quel que soit la hauteur du lit,nous avons placé au bas
du réservoir un systéme de soutirage contina du niscella.

Le rcste du montage étant resté inchangé,uous avons mis hors

circuit le siphon et placé entre le ballon et lc réservoir 2 robinets

~un robinet qui permet de rigler le débit de soutirage du nis-
cella ce telle sorte que le 1lit solide soit constamment immergé dans
le solvant.

~uil second robinet a trois voies: une voie &tant relice au
réservoir,unc autre au ballon et la troisiéme permettant dleffectuer

des prélévenmentd.
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I1.2-)Modec opératoire

Dans 1l'expression du prix de revient, figurent des
grandeurs sur lesquelles nous pouvons jouer sans affecter le rendement

de llcxtraction:

D 4+ (2 o a4l
P, ) (% o“)“"‘to) + Ps_'_s_fj_g_(_“__f?"te_)__
H atb
e

Pour une quantité donnée d'huile,le prix de revient sera d'autant
plus faible que {J et & seront faibles.

Définissons le temps de préchauffage comme étant le temps ¢coulé
a partir de la mise en marche de l'appareil jusqu®au moment ou la pre-
miére goutte de solvant tombe sur le solide dans le cas de l'lextraction
en Soxhlet.Dans le cas du soutirage continu de miscella on le comptera
jusqu'au moment ou l'on commence a effectuer le soutirage.

@scra faible si on effectue des opérations simultamément,
exenple: préparer une nouvelle charge de solide pendant la distillation
et effectuer cette distillation juste aprées ltextraction pour ne pas
perdre de temps au préchauffage du nélange.On diminuera le temps de
préchauffage en travaillant durant cette période avec une grande puis-
sance dc chauffe.Du néme coup nous diminuerons o{qui est la quantité
dténergie ¢ unemnbe durant le temps de préchauffage,car 1!'énergie
dissipée A& traverc le ballon et la colepne sera dlautant plus faible
que le tenps sera faible.

Clest ce qui ressort d'une nreniére série d'expéricnces effec-
tutes en Soxhlet avec 12,5 litres d'heptane.Voir le tableau IP1.

Nous rettons donc en narche llinstallation avec une grande
puissance de chauffe,aprés avoir introduit le solvant et les gralnes
Lorsque le 1it est conplétement irmergé dans le solvant,nous effectu-

ons le soutirage pout Gévacuer la partie inférieurc concentrée en huile

2

Far pesée nous pouvons diterniner la quantité de mélange soutirce,

i

[®]

Connaissant le tenps de prélévement,et déduisant la quantité d'huile
contenue dans dans l'échantillon & partir de la courbe d'C¢talomnage

indice de réfraction = f(fraction nmassique d'huile dans le solvant)
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nous pourrons déterniner le débit d'huile au norent te.Le tenps

dtextraction est coumpté a4 partir du rnonent ol l'on commence & soutirer
La quantité d'huile extraite jusqu'au tenps t, pourra &tre

déteriinée par intégration de la courbe:débit d'huile en fonction

du temps dlextraction:

L

IT.2,1-Détermination des coefficients a et b

Calculons par intégration
graphique(a l'aide de la fornule de SIMPSON par exenple),la valeur
de H pour 4 ou 5 valeurs du tenps d'extraction.Portons ensuite logH
en fonction de log te.Nous obtenons une droite dont la pente est
égale a "b" et d'ordoannée a 1l'origine égale & loga
II.,2.,2=Déternination des coefficients S<etf?

Le conpteur électrique

est nuni d'un disque.Chaque tour de disque correspond & 19,2 VWh
Cornaissant le tenps correspondant & un tour de disque,et le
tenps de préchauffage nous pouvons déterriner d'une part la puissance
de chauffe utilisée ot d'autre part le coefficient & qui correspond
a l'énergie consormée lors du préchauffage,
Le coefficieut[s représente la quantité 4'énergie consormée

par unité de tenps.

LXEMPLE D& CALCUL

Sachant que le disque fait ua tour en 50

secondes et que le terps de préchauffage est ¢gale & 30 rinutes,expri-
ner la quantité d'énergie consomnée en fonction du temps dlextraction

ainsi que la puissance de chauffe P

Quantité d'énergic en Wh
P = ——

terps correspondant en h




25

19,2.5.,6

e — = 1,382 kW
50

19,2 ¢

—d——d . = 0,692 XkWih

| E(t)

0,692 + 0,023 t_

e a— N W N W

|



III, ANNEXE

1I1I,1-NOUVEAU PROCEDE D'EXTRACTION DE L'HUILE DE SOJA SOUS VIDE

La néthode d'extraction de 1l'huile des graines de soja
propos¢e par E. GULBARAI' et N, RENDA (Faculté des sciences,
Départenent de chimie Industrielle,Université d'ANKARA., TURQUIE)
opere par percolation de solvant & la termpérature de 55°C sous pression
réduite (550-600 rn de nercure) avec un rendenent de 100% eon huile.
Elle est plus interrcssantc que les procédés classiques, & la fois
du point de vue technique et écononique,car clle est plus rapide et
plus compléte, & une tenpérature plus basse et elle fournit un niscella
clair
Description ot fomctionnerent de llextracteur

e — it =

Ltappareil (voir figre)

est constitué dc¢ deux tubes de verre concentriques de 40 cn de lou-
gueur,le dianétre du tube intériecur étant de 3,5 cn et celui du tube
extérieur de 5 cr.

A 1la base du tube intérieur qui constitue llextracteur propre.
nent dit,on dispose une toile fine supportant des billes de verre de
1 a2 nn de dianétre,destinées & reteonir le 1lit de natiére 2 extraire
(100 g). Un therrnostat naintient constante la tenpérature de l'eau de
l'enveloppe entourant l'extracteur.A .la base sc trouve un dispositif
récepteuwr du niscella,constitué par un réfrigérant & eau et par uae
C¢prouvette graduée reliée a une ponpe & vide.

Le solvant provenant d'une fiole conique naintenue a température
constante,est introduit goutte a goutte a4 la partie supérieure de
l'appareil & une vitesse réglée par un robinect.

L'opération corience dés que la solution coule goutte & goutte
dans 1l'¢prouvette graduée sous l'effet de la dépression provoquée par
la ponpe a vide.

Pendant l'extraction avec les systénes classiques a contre-cou-
rant,la ratiére a extraire reste toujours en contacf avec le nmiscella
et la différence de concentration de l'huile dans les dcux phases est
faible.Lorscue le solide est en contact avec la solution pauvre ou

solvant,la différence de concentration est plus inportante de sorte
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qu'une plus grande quantité A'huile passe dans le niscella,De plus
lorsque 1l'huile est cxtraoite sous vide la vitesse Alextraction est aug-
nentée,Le tableau 6 rend conpte de ce résultat,en conparant les valeurs
obtenues par la nméthode dAVULLMAIL (extraction au Soxhlet) avec celle

qui est proposée,
Hous constatons que le nouveau procédé fournit des résultats

neilleurs que ceux obtenus avec la néthode A'ULLMANN,ce qui justifie

n
son intér8&t & la fois du poit de vue technique et écononique,.

I1I.2~-RECUPERATION DU SOLVANT

a)La récupération du solvant 3 partir de l'extrait (le miscella)

=L -

se Tait par distillation.Les tenpératures d!'ébullition du solvant et
de 1lthuile &étant trés éloignées,le nontage qui a servi & faire nos
expériences a &té utilisé pour effectuer la séparation huile-solvant
L cet effet,le réservoir contenant le sac en toile a &¢té nis hors
circuit.Les vapeurs de solvant condensées dans le réfrigérant sont

recueillies dans un ballon placé juste en dessous.

b)Récupbration du solvant a partir des tourteaux

A la S,N.C,G. les gaz provenant des tours de distillation et
de cuisson des tourteaux sont réceptionnés dans des condeunseurs.
Le refroidisserment sc fait & 1l'eau de rner.Les gaz non condensés sont
acherinés vers des réservoirs & réfrigération directe par pulvérisa-
tion d'une saunure réfrigérée.l'enserible passe dans un s¢parateur
hexane liquide—eau saunure.Les gaz incondensables contenant de lleau
passent dans un condenseur a amroniac liquide (-14,-16°C).La phase
liquide passe dans un séparateur hexane-cau.Les gaz incondensables
restants sont ensuite envoyés dans deux bacs & charbon actif travail-
lant alternativement.
A, S, KONSTAS et S, A, KOWSTAS (revue des Oléagineux Février 1571)

exposent une nouvelle néthode de récupération des pertes en solvant
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dans les gaz incondensables,

Le procédé consiste a utiliser 1'huile végitale produite dans
1'usine néne pour absorber les vapeurs d'hexane qui s'échappent dans
les gaz incondensables.

Lo figurc représente une installation dlabsorption de l'hexame
utilisant 1'huile végétale produite dans 1l'usine d'extraction.

Les gaz incondensahlos provenant 4du condenseur des vapeurs
dthexane passent tout d'abord par wn réfrigérant supplénmentaire re-
froidi par une circulation d'eau dont la tenpérature ne dépasse pas
en général 20°C dec fagon que la tenpérature de ces gaz n'eicéde pas
25-30°C, Ce réfrigérant d'une surface de quelques nétres carrés ga-
rantit que,néne dans le cas d'une ¢éventuelle surcharge du condenscur
des vapcurs,la tenpérature des gaz ne dépasse pas la linite fixée,
Ces pgaz sont ensuite introduits dans une colonne d'abscorption a gar-
nissage (anneaux Rashig,selles de Berl,...).Les corps dc renplissage
sont arrosés avec l'huile provenant de l'usine néne.

La solution d'hexane provenant de la colonne d'absorption est
réintroduite dans le systéne de distillation du niscelia ou elle est
nélangée avec lthuile provenant de 1llextraction.

Ce dispositif ne demande avcune surveillance et pernet une
inportante réduction des investissenents et une énorme simplification
de 1l'aprareillage de récupération du solvant des gaz incondensables,

Cet appareillage sc riduit essentiellement a ume coloune d'ab-
sorption et une petite pompe de circulation d'une partie lde l'huile
produite.Cotte huile doit avoir la température arblante,S1 la tenpé~
rature de lihuile de la distillation du miscella est &levée,il suffit
de prévoir une large tuyauterie entre le réservoir de cette huile et

la colonne A'absorption possédant une surface d'échange assez grande,
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EI1.3- THOISIEME CAS D'OPTIMISATION

)

durée du cycle et la quantité produite sont imposées
IIT.%.1 Probléme

E?
L

Le solide A et le solvant B sont mis en contact pour donner
un miscella C avec un rendement qui dépend du profil de la tem-
pérature et de la pression.La durde du cycle et la quantité
d'huile produite au cours de ce méme cycle sont fixées.On =e
propose de calculer le programme de réglage de 1l'unité pour la
duréedu cycle de telle sorte que le nrix de revient soit optimal

Anpelons: Sk o )
= Uy ,u,,X: les débits des produits 4,3,C

u3 ; la pression

u le debit du fluide utilisé pour réchauffer

4
1'unité.
Les cotits qui vont intervenir sont les cofits des produits A,B;
le coft du chauffage ,le coflt de la séparation solvant-huile
par distillation et de la separation solvant raffinat ainsi que
les cofits fixes horaires q
Le prix de revient pourra s'exprimer alors :
Pr = f(ulsugs’udr:y-,Q)
Supposant que x s'exprime par:
()= g(ul,uz,uz),u@,t)
Le probléme du réglage optimal se formulera de la maniére suivante
Trouver : ui(t) i=" 32, 5.4
de telle sorte que pour : 0Lt &T

C

L
c
/ﬁ f(ul,uo,uﬁ,y,q) dt soit minimal
U O L= b

Tandis que :

il
c

x.dt = P
C
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avec corne contraintes:
X = rr(ul,u?,,u%,{lzp,1:)

0
0
u

Ces inégalités représentent des limitations physiques ou
technologiques imposées au choix des variables de réglage.

I1I1.3%.2— Solution numerique

Découpons 1'intervalle (O, TC) en Il périodes d'échantillon
nage au cours desquelles les réglages sont maintenus .constants.

Le probleme est alors reformulé

1

Trouver ui(n45), 1=ty d
o= 0 sewyki = 1)

de telle sorte que :

S f(u,(n8),u,(n),u,(n8),x(nd),q). &
soit minimal ta ndis que:

-1
Z' g(ul(n/}-) e N Pc
Nn=0

L'expression des autres contraintes demeure. inchangée

A tout instant,nd au cours du cycle,1'état du processus peut
se caractériser par la quantité p de produit C qu'il reste a fa-—

briquer afin d'atteindre 1'objectif de production Pc

I1 reste & produire p kg dans l'intervalle (na,N Q) ,quelle
que soit la manikdre dont ont été réalisés les (Po—p)kg'déjé
produits comment 1'unité doit—elle 8tre réglée pour produlre ces
p kg avec un prix de revient minimal?

Partant de 1l'hypothése que p kg restent & produire & partir
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- 5 N - . :
de nAo et désignantpar Hn(p) le prix de revient ontimal de pro-
duction de p kg entre les instante nA et No (Na = T ), le choix
k=

optimal de u,{n/\) scra la solution de 1'équation suivante :

i
(u 9\,U (nA) u (n*) x(n“),Q)[}+H (p-x(nn).s) (1)

N

H'(p)=Min [f :
n s (nﬁ) i Tk L
x(n8) = g(uy (n4),u,(n8),u,(n2),u,(n0),nt)

-

L'app 1lcat10n de cette formulc pour n=N-1,N-2,...,2,1,0
résoud le probleme.
Pour n = -1 le second membre de (1) ne comporte plus que

le terme en f et la contrainte de production n'est plus prise en

compte
HY  (p) = Minf
ulL(H—l)a]
soumise aux inc galités n'est correcte que si, en plus, le choix

de Uy conduit & une valeur de |x(N-1)A yﬂ égale a la valeur

choisie de p. La solution numérique consiste donc a calculer
N

iy
(I-I)H et I”Non connalt approximativement la quantité maximale

(p) pour un certain nombre de valeurs utiles de p. Entre

qu'il est possible de produire d'une maniére optimale ou non.
Eonstituer ensuite une table de la fonction Hg 1(p) ¢t des valeurs
ptwmalcu de réglages corrcspondants uy + (N=1)A ' puis on calcule
2(p) pour un autre ensemble de valeurs utilee de p en utili-
sant la formule dec recurecnce.
D'une maniére générale, pour une valeur donnéec du nouvel

A ) argument de HE_I résultant

d'un certain choix des variables de réglage nc coincidera pas

enscmble la valcur de p—xL(H—2)&

1

) rI'
avec une valeur de 1' cnsemble nour lequel la fonction H a

=1
été calculée dans 1'étape précédente. I1 sera alors nécéssaire

de procéder par interpolation (ou m@me pqr cxtra polation) pour

obtenir unc valeur avprochéc de H§ B —x;(h—
T

ainsi de proche en proche jusqu'a HO(p

yon proceédc




RESULTATS EXPERIMENTAUX

A-Doternination du rendement ontinal dl'cxtraction connaissant

le prix du kg d'huilc brute.
Posons : P, = 11D4&/kg
P, = 3DA/hr
F = 1DA/hr
P, = 0,4DA/IWn
P, = 0,8Da/kg

N -
Les valeurs icCK,(3 , O sont domnées dans leo tableau N5

e i(BOH) + P8 + P X +(Po+r+}'?fc)tc
s o+ t
00,0718 ¢ + 5,07
£+ 50
£(HY) = Py oH'(t )
1 )

— H!
=11 B (to)

A chaque wvaleur de ’cc correspond une valeur de H!,donc une
valeur de f(te) et une valeur de f(H'!'),La figure 11 nontre que pour
ux tenps tc inféricur a 21 minutes,ce qui correspond & un débit d'hui-
le supérieur a 0,080 kg/rm,les recettes llenportent sur les dépenses
On devra donc effectuer llextraction durant une période inférieurec
a 21 mn pour que le fonctionnerent de 1l'unité soit bénéficiaire.

Le tableau N°5 donne pour l'extraction a 1lthexame de 1,8 kg

solide avec une puissance de chauffe de 0,78 LW :

a = 9,29

b = 0,24

3

Q ,2 L

=== H = 0,29(21) = 0,6 kg

La quantité de natiédres grasscs présente dans le solide est
1,8 x0,42 = 0,75 kg



QUAN 7‘-? Fif :r-_ T o P»:;/-.s' SAMCE, i e -u"*-’-‘““‘"""—‘_"""‘;
e SOLVANT e o) (2 ‘/;’)7 a 5 Le "gfé— ":
SOL/IDE c Fe (, Lw b pé 5
. g VT/JF M) wh 7N ./ma./:) DA kg |
1,5 HEPTANE | 738 650 0,965 | 9,023 | 012 2,34 38 20,6 |
|
I
1,5 YEXANE L3 50 0,7 0,023 | 0,25 0,23 1.9 14
|
1.5 HEXANE | 0,& 50 0,F 0,01 | 9206 | 2,1% | 14 15,1 s
_. R |
7.8 YEXANE | ¢ 6 50 0,325 | 0,01 0,23%| 6,23 | &1 LT
1% HEXANE | 078 50 0325 | 06013 | 0,23:| 924 | 2 70,9 |
: |

7.5 wexanve | 1,38 50 0,18y | 023 | 022 | 024 | 34 704
s {

TABLEAL N2 5
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dtou le rendenent optinal:

0,6 A
opt ~ 0,75 BOE
t =21 nn
opt
“é-;,\t = 0,080 kg/on

B- Qﬁ;orminatiqgmgg“;ggdeUOQE'outimut dlextraction correspondant

a4 un prix de revient du kg d'huilc brute nininal.

Les résultats obtenus avec l'lextraction en Soxhlect sont consignés

dans le tablcau N°l

Extractionavec soutirage continu

A un termps te nous effectuons un soutirage durant t rninutes.Par

pesée nous Aéterminons la quantité de mélange soutirée:in,L'indice de
rifraction du mélange nous donne la fraction nassique de 1l'huile dans
ce nélange grace a la courbe dlétalonnage: indice de réfraction en
fonction de la fraction massique de l'huile dans le nélange.Le produit
de la nasse du rélange par la fraction massique nous donne la quantité
Alhuile soutirée.Le débit d'huile au tenps te est connu en faisant le

rapport de cette quantité d'huilc par le tenps de prélévenent t.

o
n?z g—~§> h 4
H! = EK
t

Par intégration graphique grace A la fornule de SIMPSON nous

déterrinons la quantité d'huile recueillie jusqu'au temps te.

S
L

/e
H = 11 a
H bl (te)_t

a : pas du calcul = 1 minute
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of)
CIE

Srenes de colza

7'-/2,5 '%ﬁ'ff‘.ﬁr A’ HEPL TANEC
Nombre de r)/c'/e_r A Exlraction - 3

EXTRACTION EN  SOXHLET

| AuScANCE || ENERGIE | QUANTITE TEMPS remes | EnvereliE TEMPE e |
e toltale con- | A HUILE a”ex{rac‘/‘/b,y Se Pfe’c/?g.{{;"; e /jft"r_"z‘c!db(/} contbact
CHAUFFE Sommee (ﬁW/‘) recuedl e en fevreg Le en br /,le m Awh nel en hr
v Ag /
0,78 2,06 Y S 7 3,63 0, 42 0, 7Z 2.3
‘_
2, 6 3,36 0,5¢§ 5, 85 1.21 0,#3 3,9
0,8 2,69 056 3,35 0,8 0,64 L) BF
0, 97 Z 63 .55 2,9 0,76 ), 69 1,9
C 99 £,42 g 9% 2 45 0,65 0,64 7,56
3 2 1. 45 1 24
7.3 g, v I o 0.4 F 0,37
TABLEAU N2 7
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Sk

E : sorme des ordonnécs extrénes = Hé + H{ avec n pair
4

T : sorre des ordonnées dtindice inpair

P : sonre des ordonntes At'indice pair

lTous calculons ensuite logte ct logﬂ(te) (Tableaux 2 ,3,4)
pour 4 ou 5 valeurs qui nous pernettent de calculer "a' et "b¥,
Pour cecla nous avons utilisé un programne pour calculatrice électro-
nicue de la néthode des noindres carrés.Grace & la forrule donzant
teont nous avons calculé ce tenps optinaljle prix de revicent optinal
estAobtonu aprés avoir déterminé la quantité dthuile extraltec jusqula
ce tenps oPtimal;

Los résultats sont rasserblés dans le tableau I° 5.

COLiCLUSIOLS

T e e e

Influence du rnode d'extraction

Dans le cas de l'extraction en

Soxhlet le tenps de contact liquide-solide,le débit de solvant,la
terpérature au sein du réservoir sont fixés dés que la puissance de
chauffc est fixée.Le tableau °1 confirme que la quantité d'huile
recueillie cst dlautant plus grande que le tenps de contact est plus
grand c'est adire que la puissance do chauffc est plus faible.Ainsi
dans lc cas le plus favorable une quantité de 0,50kg A'huile est re-
cueillie au bout de 5,55 heures.

Dans lec cas de 1textraction a 1l'heptane de 1,5 kg de graines
broyées,avec un soutirage continu,la quantité d'huile rccueillie au

bout de:

%% + 1 =1,7 heures
termps de préchauffage = 42 ¥in )
tenps dlextraction = 60O mn;

cst:
0,12 (60)°22% = 0,48 kg

Domc éconoriquerient il est préférable d'effectuer les extractions

avec soutirage continu.
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SR 79 2,63 7,362 —0, 455
. Y
Wy R N 55 5,16 1,518 | 0,436
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<
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A ¥ u o - ,
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N 3J
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Influence de la naturc des solvants

[ e e e o bt — e

Le graphe de la figure 12
montre qulau bout dfun tenps te la quantité d'huile extraite 2 1'heoxa
nc est suplricure a celle extraite a 1'heptane.Si nous tenons corpte
des observations faites par R, FRAMGOLS,nous pouvons dire que la ten-
pératurce dlextraction doit &tre la méne dans les deux cas,

Signalons d'autre part que le riscella obtenu avec l'hexane est
plus clair que le niscella obtenu avec l'heptane.Ce deraier serble

dissoudre une petite partic du solide.

Influence de la quantité de solide ot de la puissance de chauf

Le tablcau 1i°5 1ontre que lc prix de revient rininal du kg Adthul

le Brute est dtautant plus faible que la quantité de solide traitée
¢st plus grande,

Le tableau iP5 (1,8 kg de solide) rontre que lc prix de revient
minimal du kg d'huile est 4'autant plus petit que la puissance de
chauffe est plus grande car toutes choses Gtant ¢gales par ailleurs
la quantité dthuile recuecillie augnente avec la puissance de chauffe,

Cela est sans doute dfi aux deux facteurs swivants:

-Le 1&bit de solvant croft avec la puissance de chauffe,Cec qui
entraine une plus grande différence de concentration cntre le solide
et la solution donc un plus grand flux de matidre.

~-La te

pérature d'extraction au scin du réservoir crott lgale~
nent avec la puissance de chauffe,car le tenps de séjour d'un ¢lénent
de volune de solvant & 1'extéricur du ballon de 20 litres,est plus
faible.Ce temps étant faible,la quantité de chaleur transfirée au
nilieu armbiant est plus faible,Cormre la diffusivité augnente avec la

température,la quantité d'huile transféréc est plus grande.

En conclusion les conditions optinales de travail sont:

~SOLV AT ;. HEXANE
-MODE D'EXTRACTIOIT: SOUTIRAGE CONTINU
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~QUANTITE DE SOLIDE : S8 =1,8 kg

[o TR T | 5
1,386 kW

~-FULSSANICE DE CHAUFFE P =
~TEMPS DtEXTRACTION I = 34 rminutes
ecgt
'RIX DE REVIENT (Pr : TV Auias
~PRIX DE REVIENT : Eﬁ" = 10,4 DA/kz
opt
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I. INTR.DUCTION

L'extraction liquide -liquide est un procédé physicue de fractiionnement
qui permet de fazire une séparation des constituants d'un mélanze homogéne suivant

leur solubilité rslatiye en présence d'un solvant.

La nature chimique des constituants joue un rdle primordizl sur leur
solubilité. Les séparations obtenues par exiraction liquide- liquide seront donc

d'une nature difrérente de celles obtenues par distillation.

I1 est possible en particulier de séparer les coustituonts d'un azéotrc je-
qui sout généralement de nature chimique différente. A titre d'exemple, il est im-
possible de séparer compléteront par distillation un mélange & {éthanol et de
benzene, par contre une extraction par l'eau permettréﬁg%paration aux prix toutefois
d'opérations supplémentaires, car il sera ensuite nécessaire d!climiner 1'eau des
fractions obtenues.

Cette nécessité d'éliminer le solvant des fractions obtenues par extraction
liquide-liquide fait que 1'on pensera en premier & la distillation comme procédé
de séparation.

Le systeme le plus sinple que nous pourrons rencontrer en extraction li-

nide- 17 quide sera donc un systére ternaire.
1 ¥

II. Les équilibres Liquide- Liquide ternaires

In systeme ternaire, se sépare en deux phases liquides et une phase vapeur
& une varience égale a deux d'aprds la régle des phases n+ 1- (P-1)=n+2-@
=3+ 2=3=2 Lla température étant fixée, il suffira de choiiir une concentpa-
tion une cecmposition du systéme pour que la pression , la nature et la quantité des

trois phases soient déterminées.

_ -
II. 2) Hodes de représentation :

» - ” . . . - - L= ’
Ce mode de représentation des équilibres liguide liquide dcit:

- mettre en &évidence l'isotherme de solubilité

- représenter les phases en équilibre,
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— et permetire les calculs de séparation qui sont géndralement effectués

graphiquement.
a) Diagrammes tridngulaires:

C'est le mode de représentation classique des systeénes ternaires,son prin-
cipal avantage est de permettre la figuration de tous les systemes ternaires, quelles
que soient les concentrations envisagées,Dans ce type de diagramme, les trois cons-—
tituants ont la m8me importance et sont représentés par un triengle équilatéral,
L'isotherme de solubilité divise ce triangle éﬁuilatéral en dew: ou trois rééions,
suivant que le solvant S partiellement miscible avec 1'hydrocarbure A, est compléte-

ment miscible avec l'hydrocarbure B ou non.

Les phases en équilibre ( raffilat R, pauvre en solvent et extrait E,
- 3 Id - * ~ - 3 -
riche en solvant, sont wises en évidence par guelques lignes d'eguilibre qui

. - - s - 1 - . -
Jjoignent des points repreésentatifs des phases en equilibre.

La ligne d'équilibre RE passe par le point il représentatif du mélange
o q E = - p A :
raffinat

=L extrait

initial et le rapport des phases en présence est domné pax-:g; =

g - . . & < o o = . + - ’
Lorsque 1l'on modifie 1la composition du melange initial les points E et R se déplacent
sur 1l'isotherme de solubilité et peuyent se rejoindre en un poiirt Pe pour lequel

les deux phases sont identiques ce point est appelé peint critigue.

b) Coordonndes rectangulaires

Dans certains cas particuliers, on préfére la représertation en coordonnées

rectangulaires. Plusieurs modes de représentation ont été nronosés par divers auteurs

le plus important semble étre celui de Janecke dans lequel on porie en abuscisse

G T
- B 5 z

Xz————= __Corps B les pourcentages étant

osd fo (R & = - = » ) S

7oA+ B corps A+ corps B des rractions massiques

et en ordonnée
y= » 8 solvant
%A+ %B corps A + Corps B

Les calculs sont effectues de la méme maniére que pour le diagramme trian-

gulaire, mais il faut remarquer que les bilans
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alnsi calcules ne sont valables que pour les puases débarassées du solvant; comme
dans le diagramme triangulaire la ligne d'équilibre RE passe par le point M et

le rapport des phases cn présence est doiné par -

ME = raffinat sans solvant
IR extrait sans solvant

II.3- Courbe de distribution

Dans ce systéme de coordonnées, on porte en abscissda fraction masgique
de B dans la phase ra’rinat 'XBR . et en ordonnées ceblede B dans 1a phase extrait .4
» ces concentrations peuvent €tre des concentrations vraiesou des concentratigns
calculées sur les quantités totales des corps fet B sans solvant. La courbe de
distribution prend alors dans ce dernier cas le nom de courbe de sélectivitd.

I s X . T,
II1.4 Détermination du point critique:

Sa détermination expérimentale de 1'équilibre liquide-liquide ne donne
qu'un nombre limité de lignes d'déquilibre.

Pour obtenir toute lisne d'équilibre uécdssaire b partir des quelques
resultats expérimentaux il faudra utiliser des néthodes d'interpolation. Toutes ces
méthodes ont pour but de transformer une ligne d'équilibre en un point. La famille
des lignes d'c¢quilibre est ainsi transformée en une courbe dont la courbure devra
étre aussi faible que possible pour faciliter l'interpretation. Dan le cas le nlus

favoraple, cette courbe est une droite.

I1.5- Linite de séparation obtenue

L'évaluation de la sépsration obtenue ne peut se faire qu'aprés eligina-
tion du solvant contsnu dans le raffinat et dane 1'extrait. Cette sdparation peut
étre évalude, solt sur le diagramme . triangulaire ou les projections de R et E
sur le c6té AB nous do:inent les points r et o, représentant lec raffinat et 1'extrait
sans solvant.

11 est possible d'awéliorer la séparation obterme par un étage d'extrac—
tion en modifiant la tcmpérature ou le solvant

a) Iufluence de la tempbrature

-, - = 5 . - § - . .
Ln geérneral une diminution de la tempédrature onératoire se traduit par une

diminution de la zone de miscibilité sur le diagramme ternaire (- ' iinsi avec
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un diagramme du type (de 1a figurefﬂil sera possible, par une dininmation de lao
température d'avoir un extrait limitéXBIL supérieur & celui uue 1l'on aurait & une
température plus élevée jen général, le degré de séparation augmente quand la tempe-
rature diminue,

b) Influcnce du solvant

i . - e - . - - . 3
La nature du solvant utilisé influe sur les caracteristiques de 1l'equili-

bre liquide-liquide ,isotherne de solubilité ct ligmes dtéquilibre,

III Etude du tpansfert entre dux fluides

Le phenoméne de trausfert se fait par diffusion. En gineral la concentra-
"

tion du constituant qui diffuse varie de part ct d'autre de 1'interface d'ou 1l'exis-
q p

tence d'un transfert dans les deux fluides.

héorie des deux films (fig;ure 4 )

Lorsque deux fluides I et II circulant a des vitesses différentes J1,U02
viennent & &tre mis en contact, il se forme dans chacun une couche limite de part

et d'autre de 1'interface ainsi formé,

Trois hvhothéses sont faites

a) de chague cbdté de 1'interface, le transfert s'éffectue & travers un film en

régime laminaire, et se fait par diffusion molcculaire.

b) Dans ces films le transfert est permancn: et stationnzire Tout ce qui entre ou
sort par la frontiere d'un filrisort ou cntre par 1l'interfasce : il n'y a pas d'ac-
cumulation due & la convection.

i £ o= - 7 B
o .[!.'— 1:..]: .(-‘Li‘"_':o ) —_ "1‘-.1‘]:(}0 —yi ) .
KL et giI sont les coefficients de transfert de matidre individuels pour les deux

phases

c) 3 1'interfa®. , les phases sont en ¢quilibre.
Expérimentalement il est impossible de mesurer xi ct yi car le gradieut

de concentration se manifeste sur une distance cxtrémement faible.

WHIT 4ll a suggéré que les concentrations interfaciales xi et yi sont celles de
1'équilibre et que la résistance au transfert d .ns chaque phase cst mesurée par son

coefficient de transfert. La résistance totale au transfert est la somme de ces

wo e : ' : S ) JREE R e A



wie j 2. v7

_ _ :
0 7 M Y f it B8 Le f gf B s | €7 A BESS Ty 5 B81 Koy 18N B8 wn” A8 g



foromy

‘ resistances. x et y sont le: fractions molaires du congtituant A dans les
fluides (I) et (II) res ectivement.

In tragant la ccurbe d'équilibre pcur le constituant A. Ie point (ﬁiguro5)

b

Q (xi, ¥i). appartenant & la courbe d'équilibre représente lex conditions & 1'équi-

.y ; . Y - it . \ ity
libre. Le point P (}:E_%yoj represente les conditions & 1'extérieur du film. La pente

V. =y
- oo
0 - - Y . ’ ’
de PQ est.t = - =~ ( i'aprds la relation précédente ¥,
X, =X k.
€L c 4

rd
Pour determiner les coefficients de transfert individuelg kr et kyy on doit définir

les coefficients de transfart globaux par :

i ! I
Ky = LA et Kpp = L
c* o x y. =~ 3¥
0 0

x* : fraction mo.aire de A dans (I) en éaquilibre aven Yo dans (II)
¥ & 3 . " dans (II) en équilibre avec w, " /1)

En remplacant ¥y par sa valeur on aura :

Ao w S T
TS & B e
I”I .ao—-k ‘{II ¥
si Ja courbe d'équilibre est une droite de pente m (figure 6 )
V. -y
pea =l = = LA
o= -—--'---—;E- yi }"o = "('Kj X )
K, =X
I X xR~ X wx.tx, =x% %, =-xX
_I. — e——— = —— _-":._.,l — = ‘i + S
i { = : =X, X ~X
r{I }'c Xj_ Xy o
4 Y =¥ L
- 1 + e Q . T
rlor -—}:i) Tﬂl-:II
: 1
£l s ; - :
5 ¥ ' ] E
i KI I:I nkrr :

On aurait de néne:

R

-
H
e
Fi
—
L om|
.
r
H
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Ces deux relations traduident 1'additivité des resistances au transiert.
IV.. UNITES DE TRANSFS

Dans ce paragr p..e nous nous proposons d'évaluer 1'efficocité globale
d'un appareil & contact continu fonctionnant & contre courant.
On dit gu'un appareil est & contact continu si le contre courant cxiste effective-
ment en tout point.

VI 1 - Bilan nati®re, courbe opératoire

Un pourra comparer l'extracteur & une colonne schématisde par la Tfigure 7 Soient x et
¥ les fractions molaires d'un constituant donné dans les fluides (I) et (11)
respectivement et QI et QII les débits molaires des fluideg.A 1'entrde duns la

colonneces différentes grandeurs porteront 1l'indice o et & la sortie 1'indice 1.
En faisant le pilan matidre on aura :
1 o) .
Qp* * Qrp¥y = Qg% Qppd

La relation ci~-dessus est 1'équation de la courbe opératoire . Géndrale-

ment QI et QII débendent de x et y.
Qr

Si QI et QTI sont constants, la courbe opératoire sera une droite de pente -
1

IV 2) Unités de transfert H.U.T. LUT

Poir évaluer le transfert total éffectué dans une colomne, nous allons
la diviser en sections d'épaisseur infiniment petite et écrire gquc dans cette section,
la quantité du constituant A perdu par-1'fm des fluides est passée dans 1'autre
par suite du transfert.
B31 S est la section de la colonne, le volume de la section est V = Sdz
A 1'intérieur de cette section, les deux fluides sont séparés par un interface dont
l'aire sera :

di = aSdz

ou a est 1'aire interfacials par unité de volume.
Soit HA la densité du flux molaire du constituant A dans la section;la quantité de
ce constituant perdue (ou gagﬂée} par le fluide (I) sur la distance dz est :

d(QIX) = I‘]A dA comme I\aA = kI (X - Xi) = kII (yi - y) = 1% (X - x¥) = ,_:;II(bf*_y)



d(Q1x) = k1(x—xi)dA

k1(x—xi)8.a.dz

]

K1(X—X*)S.a.dz

IV.3)Transfert d'un seul constituant

On rencontre ce cas lorsque cha-

Que fluide est conposé d'un inerte et d'un soluté seul susceptible de
franchir l'interface.Sauf dans le cas de concentrations trés faibles

les débits par unité de section @

e % of: - Fo i3 Oy
LT £1. =22

ne sont plus constants lc long de la colonne.
ous utiliscrons les débits en inerte p! et q!' et les rapports

rnolaires:
x y

Iry

nous avons ! QqX = qi X

U= rf

" llous alloms évaluer la variation de arx

dx dx
a(g,x) = d{qiX) = q! &X = ql ——s = q, =
I I I I Q-2 s SR

le bilan local du transfert s'écrit naintemant:
dx
d )= —_— = I, yal(z=x,) dz = LAl X=X
(arx) = qp ly s a(z-% ) Ky eal
Y=zt
dans le cas de la théorie des deux films ou un seul constituant est en

= _ C ;Dﬁ"" .
iy =5 T iy
1 ™M
: Cl'DAB
=

5, (V=)

Q)

dz

rouverient:
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(1HX)M étant la noyenne logarithidique de (1-x) entre l'interface &
1lextrérité du film dans le fluide (I).

Dlaprés 1'équation du bilan local du transfert on a @

- dx

Ka e 5 -
L dal = (1-x) (x=x.)

i
1
q'on peut &crire aussi:

k, ea(1=Xx) (1-x), \

! i az = N dx
q (1=-x) (x-x )

aprés intégration on aura:

&

k1.a(1—x)M (1—K)M dx

E =
qI X

(1-x x—xi
o)

—~——= lc norbre dl'unités de transfert est dA¢fini ainsi par:

X

1 (1-x) (x-x, )

et la hauteur ¢quivalente & une wnité de tramsfert est définie par:

LA

l;I (1—-x )H. a

Pour avoir les grandeurs globales,il suffit de changer X; en

X* et kI en KI (1—X)M,devenant la royenne logarithmique de (1-x)

et (1-x%).

IV,4)Calcul du norbre d'unités de transfert

Ce calcul est possible

dés qu'on connait la courbe d'équilibre et la courbe opératoire



x X
1 (1-x), 4 1 ds
N = =
OI i * | 7 v ( 1 "X* )
x, 1-% -X 5. (1-x)1n e

a)Intégration graphique:

e 5 :
18T cas si x est petit

(1-x) et (1 -\') So*“rt voisins de 1

.,*

érie
2 cas 81 X et y sont voisins
At i At

En faisant un développerient limité de (THK)lnL%E%f) en fonctia

de (x-x¥): o
(1-X)ln

(y—x ) - 1 (x =% ) + @(x~-x )3

2
En sc linitant au terne du prerier ordre on trouve:

X
N = | ax
oI Jy  xex¥

S
o}

On retrouve la néne relation que dens le cas 1 3donc on peud ftracer

:lg*: £(x) ot on calcule ltaire 1imitée par cetie

courbe,X ¥, ot 1laxe des abscisses

Si on ne peut pas faire 1'une ou llautre des approxinations

Ae & . ek
précédentes on tnapore (1-—:{)111‘I 2 = f(x) et on calculera llaire

de la néne naniére.

b)Intigration nonérique

équation de la courbe dtéquilibre: ¥ = nx* + P
&quation de la courbe opératoire :qI(x—xo) = qII(y—y1) (2¥
ol At et 411 sont supposés constants.
Dtaprés 1l!'¢quation (2) onat ¥y =vyq ¥ s (X—XO)
911
rﬁ* + p=y, t —EE (x~x ) ==> %% = iq Arg_ ) (x=% )*zl:—g
- 1 q 0 T II o n



Y =D
% 1 .

xex” = % = (x-xo) e
. ; - lquI ~ i
: £ r o :
E dx [ 1 w iﬂxlny1+ﬁE;Ixa +P E
?OI: * =T q D (iI :
: (x=x") 1_ _—waﬂ "X Hy1+ —Z + P l§
' x Grre] 11 d
. 0 - :

V - Hxtraction & contre —Courant -

V 1. Définition
L'extraction a contre courant est une opération physicochimique au cours
de laquelle un transfert de matitre s'éfrectue entre deux liquides circulant dans
les sens opposés.
exenple
= s = s . -
Ilextraction & contre courant se fait dans une serie de melangeurs— Gccail—
teurs—1, T )
T
Nous admettons que chaque mélangeur - décanteur corespond & un etage

théorique.

V. 2) Bilans de matiere

Bilan des produits entrant et quittant 1'extractcur.

F+8= B1+R =H

*e -~

Bilan des produits entrant et quittant 182 etage:
F+ By =51+ h1
bilan des produits entrant et quittant le n 2
R + S=EFEn+ Rn
/ Il"'1
ces equations peuvent sécrire.
FoE.=PF -8S=Ry-bo=Ry-Bz=.c.0c0re=
2 ;11— 4.3 i 1{1 2 Ra 143 P
V. 3) Coordomnées trisngulaires:
£ =b1+P
Rﬁ? S +P
Ry= Byp  * B

Les relations définissent un mélange fictif ¥ $résenté par un point T
2 2 - 4 s . vt T
situé sur FEj et Rn S. Toute droite obtenmu® en joignant le point figuatif d'un

Raffinat Ri au point figutif de 1'extrait Bi+1 croisant le raffinat passe wor Tas




i
Ce pont P est eppelé pdle, foyer ou point opératoire.

V. 4) Coordomndées rectangulaires

Si le nombre d'étages théoriquesest assez élevé la construction graphique
en coordonnées triangulaires deyient extrémement confuse, il est alors plus avanta-
geux d'utiliser un diagrmime rectangulaire.

1) Courbe de distribution(figu:i 2 )

-~

Flle 1lic les concentrations en B des phases en équilibre, cl'est 2 dire
quittamtun étage théoriquce
Une ligne d'équilibre Rm Em du diagramme triangulaire est représcitee par un point
de la courbe de distribution.

2) Courbe opératoire

Clest la courbe lieu des poiits ayant comme coordonnees lcs conceutrations des raffi-
nats uuittant les divers étages Rm et celles des sxtraits Em + 1 croicant ces
raffinats. Tout point K de la courbe opératoire correspond sur le dicgrarme triangu-

laire & une droite Em + 1 Rm passant par le pole.

Eguation de la courne opératoire :

Le bilan rolatif du corps B des liguides entrant et quitte® la portion de la colonne

comprise entre 1 et m inclus s'éerit :

R, £ .

= 2y b o X = y, S

XpE_ i BR, BE, T g “5p
o n+1 } 1 1

%) L'hydrocarburc . ot le Solvant S sonf irmiscibles
Si 1'addition de faibles quantités de soluté B aux ligquides 4 et 8 nlaugmente pas
leurs solubilités mutuelles déjh faibles, la construction graphioue cut alors étre
simplifiée en choisissant des unités convenables pour exprimer lcs concentrations.
X
XBE BR
:z-—— et X:X
Soit la charge F introdvite dans l'appareil, elle conticnt unc quantité de corps
A qui reste sensiblement constante au cours de 1l'écoulement des raffinats dans la
colomne et se retrouve inchangée dans le raffinat final.
Do nfre les extraits et le solvant contiennent la &re quan-
tité de solvant,le bilan relatif en B des produits entrant ct quittant

la portion de colonne conprise entrc lcs étages 1 et n inclus ¢tant:
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X + B = B X .+ R X
BF h+1ABLm+1 1°BE, ~ "rBR_
or F = é— y R, = "'""-‘-A' ’ E]-w}.‘] =S 2
X By '- Xl
& ARR P
Daac AJIF + Syr_zﬂ = Axr?:+ Sy.l

Ltéquation de la courbe opératoirec est :
A

&3 — i AT _2—'\?’
Yort 58 Fp * 71

< F

Extraction & contre-courant avec reflux

- < » L] L3 -
I1 est souvent intérressant dl'obtenir wa extrait plus riche en solute
que llextrait EF obtenu par extraction a contrec courant sinple.,Cecl
peut 8tre réalisé en rccyclant dans la colonne une fraction de l'extrait
débarassé totalerent ou en partie du solvant,le reflux de raffinat
est obtenu en recyclant dans l'appareil une partie du raffinat saturte

de solwvant.

VI.Mode opératoire

VI.1-Déternination des lignes d'équilibre

La charge F(70% rassique en benzene ot 30% enéthanol) et lleau sont
rmiscs en contact dans une batterie de nélangecurs-décanteurs.,L'agitatia
est réaliste par des ponpes pernettant dfobtenir un nélangecage correct
des deux phases.On soutire l'lextrait et le raffinat lorsquc le régine
est pernanent.L'extrait ct le raffinat sont pesés séparénent pour obte

nir un bilan natieére.

VI.2-Traiterent du raffinat

La phase raffinat pauvre en eau et riche en hydrocarbure cst peste
Puis nous resurons son indice de réfraction.On porte cette valeur sur
une courbe d'étalonnage que nous avons tracéeau préalable(fig.o):

Indice de réfraction en fonction du % noids d'éthamol dams le nélange
&thanol-benzene.On peut alors diterminer la composition du nélange

des hydrocarbures,.
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VI. 3. Traitement de 1'extrait

Gl

La phase extrait riche en cau et pauvre en hiydrocarbure cst la méme facon
pesée avant et aprés élimination du solvent qui se feit par distillation. Son indi-
ce de réfraction nous permet. de déteruiner la concentration cn éthanol.

Les phasecs en équilibre (raffinat R et extrait E) sont mises en évidence pas qucl-
ques ligres d'équilibre qui joignent les points reprééentatifkdes phases en cquili-

bre.

Fa
VI 4. Determination du Point critigue

La détermination du point critique est indisvensable pour le tracé défii-
tif dc 1'isotherme de solubilité,les lignes d‘fm:ilibre: determindes expérimentale—
ment ne nous permettent pas d'obtenir eatidrement 1'isotlorme de solubilité; ¢
utilise une métiode graphaque pour situer le point critique et de yérificr 1'cxacti-
tude par unc méthode expérimentale.

VI 4.1 - Héthode graphique fig 9

Nous ayons utilisé la métlode proposée par les International critical Tom~
bles ¢t par sherwood, cctie méthode consiste a tracer & partir des points reprosen-
tants la composition des raffinats des paralléles & la branche BS et 3 partir des
points reprisentant la composition des extrasits dos “paralléles & la branche AB.
1'intersecction de ces paralleles nous donne unecourhe gui doit couper 1'isotlicrue
au niveau du point critique.

Dans le tas le plus favorable, cettc courbe est une droitec.

VIL.2 Hthode expsrimentale

lous allonsdéterniner la position exacte du point critique 3 1'aide de la
méthode de titration par apparition du trouble .
on verse duns un bécher une guantité connue d'un mélange Ethanol-cay dans decs pro-
portions obtenues en tracant la droite APLN ( fig 10) I

A(Benzene)

P(point critique obtenu graphjquement)

) point coupant ls branciie BS) c'est ce point que¢ nous dowme la conposi-
tion du m&lange Sthenol - eay.

", . : s . ] - : <
Un ajoutcensvife & 1'aide d'une burette gradude du benzene, on evoluc alors
sur la droite NA jusqu'a 1l'appoeition d'un trouble, on est alors au point P cxpéri-

<
mental, la decant ation est tros lente et si 1'on obtient deux phases identigues cn
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quantité et qualité on peut conesidérer que nous sommes bien au
point critique.Sinon suivant la quantité des phaves obtenues on
peut se situer au dessus ou en dessous du point critique.

Pour la determination des deur points extrémes de 1'isother-
me gituds sur la branche AS,on utilise 1a mé&me réthode en ajoutant
tentdt l'eau dans le Benzene tantdt le benzene dsne 1'eau.

VI.5-Méthode de calcul pour la détermination de nouvelles

lignes d'equilibre

A partir d'une composition du raffinst on déduii la composi-
tion de la phase extrait en utilisant la construction du noint criti-
S0it E et R,les points qui représentent l'extrait et le gus.
raffinat. Le point F représente la charge ( 707 en Benzene et 30%
en Ethanol ). .
La droite FS coupe la droite RE en M et en appliquant 1la

régle de levier on aura:

10

-—---——--ljj — —S- :A =] T

U T ( Taux de solvant )
MR _E_ 3

ME R

Les droites SE et AB se COUPENT en e de méme SR et AB se
coupent en r et e représentent les compositions du raffinat
et de 1l'extrait sans solvant,
F+S_- R+ E

avec E = B.R

F+ 8S=R(1+ B)
Ite B0 OER =R o
R i 1l + A N
1+A=F(1+B) :::{}B*F(lJrB)
De méme: ] e



VI.6~- Application

Une charge F, mélangc dcs corps A et B est traitée par
un solvant S de manidre & produirc un extrait El dc composition
fixéc. Les débits respectifs de charge et de solvant sont connus
1'c¢xtraction se fait dans unc batteriec de¢ melangcurs-dccantcurs
fonctionnant Acontre-courant.
Quelle sera la composition du raffinat Rn obtecnu ¢t combicn
d'ctages theoriques seron nécessaire pour effectucr cette extration

VI.6.l-compnosition du raffinat

Lc bilan é tabli pour la séric cntiére donnc:
" = E R = T‘.l.-
e s By = ol
M rcprésentc le mélange global F + S,il est situé sur la droitc
FS du diagrammc triangulaire.Par application de 1la réglc du levier
R, Byl

de placcr R sur l'isothermc de solubilité.

sont alignés;par suite El&t M étant connus, ilest facile

Cctte construction graphique donne donc la composition du
raffinat ainsi que les poids rcspectifs de chaque phase par 1l'ap
plication de la réglec de levicr.

VI.6.2- Efficacité dc 1l'anpariel

Du premier étage sort un raffinat R, en equilibre avce 1l'extrait

1
El(Fig:13).Sur lc diagramme triangulaire E1R1 cst donc une ligne
d'equilibre qu'il c¢st facile de traccr puisque By est connu.

5 2
passe par le pdle P,qu'il suffit de placer pour détermincr la

croisc 1l'extrait E, qnittant 1'étagc suivant.Ladroite R1E2

position de¢ E, sur l'isotherme.E cst c¢n équilibre avec R,, donc

2 2
cst unc ligne d'égiilibrej;dans notre cxcemple Hrct R2 sont

1

Sty
confondus,la construction graphiquec nous ayant amcnés a tracer

deux lignes d'équilibrejnous cn concluons que 1l'appareil & utiliscr
pour effectuer la séparation nronosée doit avoir une efficacité

de deux étages théoriques.






VI.6.%-Position du nble

La position du pdle dépend:

-De la pente des lignes d'équilibre

-Du rapport des quantités de solvant et de charge
Noug allons examiner l'effet du tesux de solvant (8/F) sur 1la pO-
sition du pbéle. Prenons comme exemnle le cas d'une charge F
traitée par des quantités croissantes de solvant,le raffinat
final étant RH.L'eXQmen de la figure:14 montre que le point N,

reprécentant le mélange global,se raopproche de & quand le taux

le]

de solvant croit ;tandis que le pble situé sur RrS s'éloigne
1
d'shord de A vers la gauche;puis s'approche de S per le droite.

i)

Quand M tend vers J,P tend vers S,position limite correspondante

au "Tauy meximum de solvant'.

En effet pour M en J,la quantité de solvant est telle
p q
qu'il y a disparition d'une mhase.

VI.6.4=Tovuy minimum de solvantb.

En supposant qu'au cours de la construction graphique précedente
une des lignes d'équilibre nasse par le pble.La construction est
arrétée,nous obtencns un nombre infini d'etages théoriques et il

lui correspond un taux minimum de solvant ce que nous allons mon-

trer &4 1'aide de la figure 15.

Sur cette figure,nous avons tracé une série de lignes d'équi
libre jusqu'z leur intersection avec la droite RnS.Toute une por-
tion de EnS cst coupée par les lignes d'équilibre.Le segment de
RnS ainsi balayé est limité du c8té gauche par PL (point d'inter-
seetion le plus élyigné de Rn)

Sur RnS,tout point & droitec de PL se trouve donc sur une

ligne d'équilibre,alors que chaque point & gauche de P. n'cst pas

L
situé sur une telle ligne.
En conclusion pour que la constructkion grephique soit possi-

ble,il faut que le pllec soit i gauche de PL.
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I1 est donc nécessaire d'utiliser un taux de solvant supe-
ricur & celui correspondant a P, qui définit ainsi 1la quantité
minimum de solvant & utiliser pour trmiter une certaine charge F.

Finalement M,point représentatif du mélange global doit sec
placer entre Mp ( taux de solvant minimum ) et J ( taux de solvant
maxinum ).

En coordonnds rectangulaires le teuy minimum de solvant se
traduit par un point commun entrc lcs courbes de¢ distribution et
operatoire. La construetion s'effectue par paliers d'unc maniere
analoguc & celle de Mac Cabe et Thiele utilisde ¢n distillation.

On ~ura donc un nombre infini d'étages car 1l ne nous est vas
soesible d'atteindre lc point d! intersection decs deux courbes.

VI.7- Courbe opératoire Figure 16

Dans lc cas géneral,on ne peut nas utiliscr 1'equation de
12 courbc operatoire poursa construction car Em+1 et R, ne sont
nas conctante ¢t leursvarietions sont inconnues.

Unc construction graphique aisdée pcrmet hecurcuscment de
determiner cctte courbe.

Tn coffct le diagramme triangulaire ct le pblc P étant connus
i1 suffit dec tra cer des droites passant par P et coupant 1l'isother-
me d'equilibre pour situer les points Em+l et Rm.Une cimpnle lecture
du graphique triangulaire donne alors les concentrations de ces

phases,ce qui nous permet de tracer la courbe overatoire.

ABPAREILLAGE

1.Assemblage de 1'extracteur:

L'extracteur utilisé fonctionne
% contre courant et d'une moaniere dicscontinue.lIl se compose:
—de la table

-des systémes de separation
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- des pomﬁes

- des réservoirs

du Tableau de commande
1.1. _La Table

ille est en acier, le jlateau de a table est en boid eut recouvert

. ' e - £ . - . .
d'une plaqued'acier traite empechant la corrosion Provoquee par certains solvants.

\ . s
1.2 Systemes de séparation: fig 11

Les systemes de 3uparat10n sont des pots en verre. La modification de

gss
la surface de saparatlon des phases s'obtient & 1'aide couverclet munis d'un rodage

wr

la douille & laquelle le couvercle od attachée librem mt est maintenue grace a un

bouchon de matiére plastique. Chaque bouchon est pourvu d'un trou d'aeration.

1.5 Les pompes fig 12

Les pompes sont de type a circulation de conception simple;le bouchou
est revétu de téflon. Elles permettent le melang*agv du solvant avec la charge pour
permettre unc separatlon efficace, elles sont misesen rotation graf®y 2 potcurs
5lectriques
1.4 Re’servoirs fig 12

Ce sont des bacs ge

400 mm de longueur

100 .m de largeur ct

500 mm de hauteur

Ils permettent 1'alimentation des systémes de sdparation grace 4 des
pompes d'admisdion

2.5. [Table de commande : fig(12)

rd
les commandes des moteurs d'admission et de melangeage sont electriqugs.

2- Hise en ocuvre:

Les bouchons, en PVC, les douilles et les couvercles doivent &tre rotirsS.
pour permettre aux liquides lourds de reoplir jusqu'au milieu des systémes de sépara-
tion. Remplir ensuite avec le liquide logcr boucher ensuite le rodage en yerre du
systéue de separntlon avec le bouchon en PVC en tournant le ccuvercle. Tourner ensui-
te la douille de manidre 3 placer la surface de séparation & la ha iteur voulue.la - -

%
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i 3 - - . - 3 - A
regulation exacte se fait pendant que 1'appareil, travaille en tournant 10111 -

tre par milliuétre en obscryent la surfacc de séﬁarxuion des phases. Unc manipu—
lation trop brusque et approximati, e entraine une perturbatién dans les systéucs
de séparation, parcequ'une quantité assez grande dc liquide passe d'un séparatcur
& l'autre en procédant sans & coup, l'extracteur atteint son ﬁquilibre en > ou 4
heures;les surfaves ne drivent plus se mouvoir de maniére notable - si on coustate

- > . - -
de trop grands mouvements, reduire 1'admission.

b- La mise en osuvre de 1'extracteur peut avoir licu également lorsque les syste es
de sénaration sont vides, si on place los trop pleins des couvercles au milicu

du separatéur grace & la douille ot si on met en marche toutes les pompes de me-—
lange . ainsi que la pompe d'admission on attend Jusqu'a ce que la phase lourde
s'écoule par l'autre cgté: In suite seulement peut commencer le remplissage de

la phase légtre, cette méthode dure sensiblement plus longtemps que celle indiqude

ci-dessus.



VIII. RESULTATS EXPERIMENTAUX
F= 3,7 == F =4,7 1/h
S =50 === § =1,28 1/h

Calcul des débits massigues

liasse volumique du mélange F

Masse volumique du solvant S

Macse volumique de l'extrait E
q

Masse volumique du raffinat

F = 4,7.0,851 kg/h
S=1,28.1 kg/h

Application de 1la régle du levier

MS 4 kg/h

0,32 1. T 0;%2+1 1

M3= 16,8

WF _ S8 _ l.28ke/h _ 4 o,
s o — r

. iF= 16,8.0,32 = 5,4

22

Indice de refraction du melange F n

t22

Indice de refraction du raffinat R nR

On a vu dans la partie théorique :

1+ A
o SO s e o
= P10 s
B = Fub(e—rt)
1+ 3B
avec A = S/F = %é ~ 0,32 (Taux de solvant )
no mfm o MR 9,0 g
of | Bis BRI yar s Ve
_ 1 4+ 0032 — "-1932 o 1
R= 4558 = 1,65 = 27 ke/b
1 + 0,32
— 3 ! = 1
= LI-.O)(J)( 14 0,95 ) = 2!57 (g/h

d]? = 0,851 g/cm
dg = 1 &/ cm
d. = 0,916 g/cm’
d, = 0,871 g/cm”
= 4 kg/h
= 1,28 kg/h
22,2
ARy ol il =
= $542 = 16,8
(o] ———
l’ 4/7 - XER
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Bilan de matiére global
F + S = R + E
(kg/h) 4 + 1,28 = 2,00 + 2,57 (kg/h)
Bilans partiels
En éthanol:

Roxpp +  EeXpp = S.xpg +  Foxpg
2,7.0,01 + 2,57.0,456 = 0 +  4,0,3
1,2 kg/h = 1,2 kg/H
En benzene:
r.XBF + S'XBS = R'XBR + E'XBE
4'0’7 + O &= 2’7-0,99 + 2,5700,058
2,8 kg/h = 2,81 kg/h
En solvant:
F'XSP + S.XSS = R'YSR + E.XSE
0] + 1,28.1 = 0 + 2,57.0,4G66
1,28 kg/h = 15275 keg/h
Valeurs de la courbe opératoire
« X =: {5456 X =0,128
T Bt I ok
XE = 0,324 XER1 = 0,084
. Tmg=0
WXER = O3 0L
Tl

La méthode de Simpson nous permet d'écrire:

i %( Eo 4. % 2.7 ) = NI |
' i

: pas ou largeur de 1'intervalle

=

Ordonnées extrémes :
! N.U.T = 4,42

ordonnées d'ordre impair

b H =

ordonnées d'ordre pair
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. s 3 7
.10 | (E-x )70 T
70 70 133,32
44,2 | 37,5 2E b
Fe 5 65,0 15,4
703,8 97 £ 10,95
135 17t 5 e
766,2 742,45 7 07
797 2 765,0 606
229 ol 2
260 207,57 4,82
297 225 4,45
S5Ze 5 star ] 4,22
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CONCLUSIONS

e el el e e e

Cette étude sormaire sur ltextraction liquido=liquide nous a
pernis de nmontrer qu'il est possible de séparer les constituants
d'un azéotrope qu'on n'aurait pas pu faire écononiquenent par un
autre procédé de séparation ,

llous avons remarqué que l'efficacité de ll'appareil dépend

~du systeéme choisi _
-~ et du rapport des quantités de solvant et de charge?
La construction graphique nous a donné:
le nonbre de rlatcaux théoriques n=2
Ce qui correspond a une cfficacité de un cinquiénme de platecau par
étage experimental,
Cette difference assez grande par rapport auxprevisions du
constructeur provient de:
- 1l'inportaunce des débits de charge
~ le systéme étudié nécessite seulernent un extracteur 2 trois

-

ctages

e s e T T e e
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