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Distillation - Rectification

Exercice 1

La séparation d’un mélange binaire benzéne—toluéne est réalisé au moyen d’une
colonne de rectification a la pression atmosphérique avec 2 alimentation F; et F, et un

soutirage S| ayant pour debits F;=F,=S; =100kmol/h et pour titre X1 =0.7, X¢=0.3, Xs=0.5.

En régime permanent la colonne doit fournir les constituants séparés titrant

respectivement xp =0.95 et xg=0.05 a des débits identiqgues D=B=50kmol/h.
1. Etude des propriétés du melange étudiée

Le tableau ci-dessous fournit les pressions de vapeur saturantes (mmHg) en fonction

de la temperature (°C) des constituants purs de benzéne (1) et toluéne (2).

T(°C) 80.1 100 110.6
Psat (MMHg) 760 | 1344 | 1770
Psa” (MMHg) 2915 |557 | 760
1.1. Quelles sont les températures d’ébullition de ces constituants a la pression

atmosphérique ?
- Quel est le constituant le plus volatil ?
- Que peut-on dire sur le comportement thermodynamique de ces deux
constituants au cours du mélange ?
1.2. Compléter le tableau joint a la courbe d’équilibre en calculant les titres
molaires de vapeur (y) en équilibre avec le liquide de composition (x). Expliquer

comment vous effectuer ce calcul.

2. Etude de la colonne a 2 alimentations et 1 soutirage intermédiaire

2.1. A partir du schéma ci-contre établir les équations des 4 droites opératoires en

effectuant des bilans molaires dans les 4 domaines considérés. Pour simplifier



I’écriture on ne fera pas figurer les indices sur les titres des phases qui se croisent.

L’équation yn =f(Xn+1) s’écrira y=f(x).

2.2. Etablir les expressions de f;, f,, fs (fraction du débit du courant concéder a I’état

vapeur) en fonction des débits interne de vapeur dans la colonne.

De la méme facon établir les expressions liants (1-f;), (1-f,) et (1-f;) avec les débits

internes de liquide dans la colonne.

2.3. Sachant que les trois courants F1, F2 et SL sont a état de liquide bouillant et le débit de

vapeur V dans le bouilleur est mesuré a 100Kmol /h.

- conclure sur des valeurs des débits de vapeur V, V1, V2, V3 en Kmol/h.
- conclure sur les valeurs des débits de liquide L, L1, L2, L3 en Kmol/h.
- conclure sur la valeur du taux de reflux R.

- calculer le débit minimum de la vapeur Vi, pour effectuer cette séparation.

2.4. Tracer les 4 droites opératoires et 3 droites d’état thermique des 2 alimentations et

du soutirage

- Déterminer le nombre de plateaux théorique nécessaire pour effectuer cette séparation
dans les conditions expérimentales retenues.
- conclure sur la position optimum des alimentations et du soutirage dans la colonne

(numeérotation des plateaux croissantes du haut vers le bas de la colonne).



3. Etude de la séparation avec 1 alimentation équipée d’un mélangeur et d’un diviseur

de courant

Pour obtenir la séparation souhaitée il est possible d’opérer en 1’absence du soutirage
intermédiaire. Le schéma ci-contre propose d’opérer avec une seul alimentation F obtenue
apres le mélange préalable des 2 alimentations F1=F,= 100 kmol/h, puis, le soutirage d’une
fraction de ce courant S =100 kmol/h correspondant au débit du soutirage intermédiaire dans

la configuration précédente.

Les obligations pour les titres et les deébits des distillat et résidu restent les mémes, D=B
=50kmol/h, xp=0.95, xg=0.05.

3.1. Calculer de I’alimentation F.

3.2. Cette nouvelle configuration oblige a augmenter le taux de reflux. On choisit dans ce cas

R’ =2R avec R : taux de reflux calculé dans la question précédente.

- Tracer les droites opératoires et la droite d’alimentation.
- Estimer graphiquement le nombre de plateaux théorique.
- Déterminer la position optimum de I’alimentation F.

- Calculer le débit de vapeur V au bouilleur.

- Calculer le débit de vapeur minimum Vi, pour effectuer cette séparation.
4. Comparaison des deux configurations
4.1. A partir des données ci-dessous calculer les puissances Qg et Q’s (en MW) a

fournir au bouilleur en régime permanent pour effectuer cette séparation.

4.2. Indiquer les avantages et les inconvénients de chaque configuration.



Données : Enthalpie des corps purs en Btu/1b.mol
Liquide bouillant vapeur saturante
Toluene pur 8075 21885
Benzene pur 4900 18130
Avec : 1 Btu =1.055 KJ
11b=0.4536kg
Courbe d’équilibre Liquide—\Vapeur du mélange Benzene -Toluene

Calcul des titres y=f(x)

Rectification continue d'un mélange binaire
Toluéne - Benzéne
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Correction

1. Etude des propriétés du melange étudie
1.1.  -Benzene: 80.1°C, Toluéne: 110.6 °C

-Constituant le plu volatil : benzéne car Psy benzéne >Pgy toluéne
-Mélange idéal car composition chimique proche pour les deux constituants :
Vm:hmZO, soit E11=Ex=E1,.

1.2.  La colonne présente un gradient de température avec les valeurs extrémes

Thaut=80.1°Cet Tpas =110.6°C. Le coefficient de volatilité va donc varier selon les rapports

a =2 ayec:
Pgat

T=80.1°C 0u=2.61 } a:En ® -0 .45
T=100°C =241 ou
T=110.6°C 05=2.33 G=3/0; o, o, =2.45

Calcul des valeurs pour le tableau (voir Tableau joint) :
Ty

Y= ens avec 0=2.45

2. Etude de la colonne a 2 alimentations et 1 soutirage intermédiaire

. L D
2.1. Domaine | y= —X+—Xp
v v
. _ L, D.xp—F, .xp,
Domaine 11 y= v, x+—~v_
. L Fp x -Bx
Domaine Ill ~ y= 2 x+2—2 "%
V2 Vz
. _ Lg B.xp
Domaine IV y= v, X +—v5
V=W, L, —L
2.2 f1: = 1- f;|_= =
F, F



v, -V, L.-L

fs= =—2* 1- fg= =—2
5L 5L

W, —V Ly —L

f2: z = 1- f2: E 2
FE FE

2.3. * F1=F,=S, =Liquide bouillants — f,=f,=fs=0

> V=V1=V,=V;3= 100 kmol/h

- |——» 50=D
| 50
100 T 11
Fp = 100 —*
o | 1 | liso
+ A & 100=S
100 | ] + 50
Fy= 100 —»
1 T {7 [
—» 50=B

* B=50 kmol/h
L3=V3+B=150 kmol/h
Lo=L3-(1-f,) F=50kmol/h
L,=S,=L,=150kmol/h

L= Ll-(l-fl) F1:50km0|/h

* YF1= —2¥e =0.851

1+(a+1)Xp,

Emin — XD “¥F: =0.396 —> Ruin=0.6556

Rmin +1 ip —Xp,

er:l.i.l!l _]-m_i_n :Rmi.n_ D :> me:(Rmm+l)=8278km0|/h

Rmin +1 Vmin Ymin

2.4. Equation-droites Pentes Abscisses
= - L _ R _ —
I: y=0.5x+0.475 R= T_1':> m—0.5 Xp=0.95
I1; y=1.5x+0.225 = =15



I1: y=0.5x+0.275 =105

v:
IV : y=1.5x+0.025 ==15 xg=0.05
Alimentation F; f1=0 = pente = XF1=0.7
Alimentation F, f,=0 = pente = Xp2=0.3
Soutirage S. fs=0 = pente = Xs=0.5

Nombre de plateaux : 11 :10+1- voir le tracé
Position des alimentations F1 : entre le plateau 2 et 3

F, : entre le plateau 5 et 6
Position soutirage S :entre le plateau 4 et5

3. Etude de la séparation avec alimentation équipée d’un mélangeur et d’un diviseur

de courant
3.1. F=D+B = Fg=D.Xp+B.Xg
gF: D.XDI—'B.XB - 05
3.2. R=2R=2
Equations/droites Pentes Abscisses
Alimentation F f=0— pente = gr=0.5
. _ R _2_ _
Concentration pente =3 xp=0.95
Epuisement
y=0.66x+0.32 0.66 xg=0.05




Nombre de plateau : 10 :9+1 (voir figure)
Position optimum de 1’alimentation entre le plateau n°4 et n°5(voir figure)

Tout au long de la colonne V et constante

Avec V=LAD et R*="—= 2R ==>V=D(2R+1)=150kmol/h

Bmin —%p —¥FF
Rmin t1 Xp —Xp

— % Ry, =1.141
iXp
yF=1+.::1—1}xF

=0.710

Vmin :D(Rmin +1):107.066km0|/h.

4. Comparaison des deux configurations
Dans le bouilleur VV=100kmol/h et V =150kmol/h
Dans les deux cas on a du toluene presque pur (Xg =0.05)

Enthalpie de vaporisation pour le toluéne pur

1055 ~32119.8kJ/mol

0.4536

AHy=H,-L (21885-8075)x

100

Qs=V. AH, =—-.32119.8=892KW=0.89 MW

3600

150

Q= V. AHFE.32119.8=1335KW=1.33 MW

Soit Q,B=1-5 QB

Paramétres Configurationl Configuration2
(2 alimentation +1 soutirage) (1 alimentation)

Taux de reflux 1 2

Nombre de plateaux 11 10



Position des alimentations

Et soutirage

Débits au bouilleur

L (kmol/h)

V (kmol/h)

F1:n°2-n°3

F, : n°5-n°6

SL 1 n°4-n°5

150

100

Puissance fournie au bouilleur(MW) 0.89

F : n°4-n°5

200

150

Dans les deux cas il faut traiter une charge de 100kmol/h titrant 0.5 le passage de la

configuration 1 a 2 est réalisée avec R’=Rx2.les débits de distillat sont les mémes. Le nombre

de plateaux est proche. L’augmentation du taux de reflux augmente les débits internes

(L=150— L’=200) et (V=100— V150) soit L’=L x — et V=V x 1.5.

1.5

Par conséquent 1’énergie a fournir est supérieure dans la configuration 2 avec Q’B=QBx1.5.

Le mode opératoire n°1 donc plus intéressant puisque pour les méme débits et les méme titres

des distillats et résidu, la consommation énergétique est faible. 1l est donc préférable de

maintenir les deux alimentations séparées plutot que de les mélanger avant de I’introduire

seule dans la colonne.

Distillation du mélange Benzéne-Toluéne

Colonne a 2 alimentations et 1 soutirage intermédiaire.

Calcul des titres y=f(x).

X 0.1

0.2

0.3

0.4

0.5

0.6

0.7

0.8

0.9

y 0.21

0.38

0.51

0.62

0.72

0.79

0.85

0.91

0.96
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Distillation du mélange Benzéne-Toluéne

Colonne a 1 alimentation équipée d’ un mélangeur et d’un diviseur de courant.

Calcul des titres y=f(x).

0.1

0.2

0.3

0.4

0.5

0.6

0.7

0.8

0.9

0.21

0.38

0.51

0.62

0.72

0.79

0.85

0.91

0.96
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Exercice 2

On désire séparer, en discontinu, I'éthanol contenu dans 1000 kg de mélange eau -
alcool a 25% poids en alcool. On souhaite de plus récupérer 80% de I'alcool dans le distillat.
On dispose pour l'opération d'une colonne a 6 plateaux théoriques (dont le bouilleur) et on

choisit d'opérer de maniere a ce que le distillat ait un titre massique en alcool de 90%.
1°) Déterminer le titre molaire et massique noté Xa.4, de I'azéotrope eau-alcool.

2°) L'installation est demarrée a reflux total. En considérant que la composition du bouilleur
est identique a celle de la charge, soit 25%, déterminer la composition du produit obtenu en

téte avant que I'on ait commencé a soutirer du distillat.

3°) Déterminer les masses, titres massiques, nombre de moles et titres molaires du distillat, du

résidu et de la charge.

4°) Verifier que pour obtenir la qualité de distillat souhaitée, il faut appliquer un taux de
reflux d'environ 3,5 en début de rectification, et de 7 en fin de rectification.

12



Données: courbe d'équilibre liquide-vapeur du mélange eau-éthanol; Mey=46g.mol™;
Mea,=18g.mol™.

Eau/ Ethanol a 760mmHg
100
a5 3
an 4
a5 1
&0 3
= 753
g
E 70 3
Z g5 ]
2]
E &0
g 55 4
g 503
g 453
£ 40
2 353
g 0]
E 25 3
20 4
15 3
103
5 3
i} " " " " ; " ; " y " y " y } y } y } "
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 G0 BS 0 7S 80 85 490 95 100
Fraction molaire en éthanol dans le liquide
Courbe d'équilibre liquide-vapeur Eau-Ethanol
Correction

1°) La lecture de la courbe d'équilibre donne le titre molaire de I'azéotrope eau-éthanol, soit
environ 88%. Le titre massique sécrit X,,"**=88x46/(88x46+12x18)=95%.

2°) On considere  que la  composition initiale  du bouilleur  est
xB,imo':(25/46)/(25/46+75/18):11.54%. On effectue alors la construction de McCabe et Thiele
en partant de xg,;™'=11.54% et s'appuyant sur la bissectrice (reflux total), en tragant 6 étages
théoriques. On trouve ainsi la composition du distillat initial xp;™=81.5%, soit

Xp,i °=81.5%46/(81.5%46+18.5%18)=91.8%.

13



Eau/ Ethanol a 760mmHg

Fraction molaire en éthanol dans la vapeur

i 5 10 15 20 25 30 3540 45 a0 25 60 g5 70 T &0 85 40 a5 100

Fraction molaire en éthanol dans le liquide

Construction de Mc Cabe et Thiele a reflux total

3°) On récupére 80% de l'alcool dans le distillat, ce qui s'écrit D xp = 0.80 F Xg (1). Nos trois
inconnues sont Xy, D et W. On écrit les équations de bilan matiere global et en éthanol, ce qui

nous donne trois équations a trois inconnues.
F=D+W(2),etFxgr=Dxp+W xw(3)

De (1) on tire D = 0.80 F x¢ / xp = 0.80x1000x0.25/0.90 = 222.2 kg

De (2) on tire W = F - D = 1000-222.2 = 777.8 kg

De (3) on tire Xw = (F X - D Xp)/W = (1000x0.25-222.2x0.90)/777.8 = 6.43%

On en tire le tableau suivant exprimé en masses:

Masse (kg) | Titre massique Masse éthanol (kg) Masse eau (kg)

Charge 1000 25% 250 750
Distillat 222.2 90% 200 22.2
Résidu 777.8 6.43% 50 727.8

14



et le tableau suivant exprimé en moles:

Moles Titre molaire |Moles d'éthanol Moles d'eau
Charge 5435+41667 |5435/47102 | 250/46e-3 750/18e-3
g =47102 =11.54% =5435 =41667
Distillat 4378+1233  |4348/5581 200/46e-3 22.2/18e-3
=5581 =77.9% =4348 =1233
Résidu 1087+40433 |1087/41520 |50/46e-3 727.8/18e-3
=41520 =2.62% =1087 =40433

Eau/ Ethanol a 760mmHg

Fraction melaire en éthanol dans la vapeur

1} a 10 13 20 25 30 33 40 45 al 25 &0 B3 70 T3 g0 g3 90 93 100

Fraction molaire en éthanol dans le liquide

Construction de Mc Cabe et Thiele a R=3.5

4°) En début de rectification, le titre molaire du bouilleur est xg,;™'=x""'=11.54%, et le titre
du distillat souhaité est 77.9%. Pour un taux de reflux de 3.5, on a Xp/(R+1)=0.779/4.5=0.173.
Lorsque I'on effectue la construction de McCabe et Thiele en partant de 11.54%, s'appuyant
sur la droite opératoire passant par (0.779; 0.779) et coupant I'axe (0;y) en 0.173, on trouve 6

étages théoriques. C'est donc bien le taux de reflux a appliquer en début de rectification.

15



Exercice 3

On désire rectifier en continu dans une colonne a plateaux fonctionnant & pression
atmosphérique un mélange méthanol - eau a 60 % poids de méthanol. L'alimentation est
liquide & son point d'ébullition, son débit est F=2000 kg.h™. On souhaite un distillat de titre

massique en méthanol xp=98 % et un résidu de titre massique en méthanol xyw=2 %.

1°) Déterminer tous les débits et compositions massiques et molaires, les présenter dans un

tableau.

2°) Déterminer le nombre minimal de plateaux théoriques pour réaliser la séparation a reflux

total.
3°) Déterminer le taux de reflux minimal pour réaliser la séparation demandéee.

4°) Déterminer, pour un taux de reflux égal a 1,4 le nombre de plateaux théoriques
nécessaires et le plateau d'alimentation (les plateaux seront numérotés de bas en haut, le

bouilleur étant le plateau n°1)

Eau/ Méthanol a 760mmHg

Fraction melaire en méthanol dans la vapeur
o
o

u] a2 10 15 20 25 30 33 40 43 a0 a3 60 63 70 73 a0 &3 a0 93 100

Fraction molaire en méthanol dans le liquide

Courbe d'équilibre liquide-vapeur Eau-Méthanol

16



5°) Faire le schéma détaillé de I'installation en respectant les points suivants:

la colonne fonctionne a pression atmosphérique,
le condenseur est a faisceau tubulaire horizontal, I'eau circule c6té tubes,

les condensats, récupérés dans un ballon de reflux, sont repris par une pompe

centrifuge en charge.
le rebouilleur est alimenté par de la vapeur vive et fonctionne en thermosiphon.

I'alimentation est préchauffée a son point d'ébullition dans un échangeur multitubulaire

par une partie du résidu, l'autre partie bypassant I'échangeur.
la température de téte de colonne est régulée par action sur le débit de reflux.
la température de fond est régulée par action sur la vapeur de rebouillage.

prévoir toutes les régulations et equipements de sécurité nécessaires.

Données: courbe d'équilibre liquide-vapeur du mélange eau-méthanol; Mpen=32g.mol™;
Mea=18g.mol™.

Correction

1°) On écrit les équations de bilan matiére global et en méthanol, ce qui nous donne deux

équations a deux inconnues:
F:D+W(1), etFXF:DXD+WXW(2)
De (1) on tire W = F - D, et en remplacant W dans (2) on obtient:

F xg = D xp + F Xw - D xw, soit encore:
D = F (Xp-Xw)/(Xp-Xw) = 2000x%(0.6-0.02)/(0.98-0.02) = 1208.3 kg.h'l, et
W = F - D = 2000-1208.3 = 791.7 kg.h™.

On en tire le tableau suivant exprimé en masses:

Débit | Titre Débit de methanol Deébit d’eau

(kg.h™) |massique |(kg.h™) (kg.h™
Alimentation 2000 60% F xg = 1200 F(1-x¢) =800
Distillat 1208.3 98% D xp=1184.1 D(1-xp) = 24.2
Résidu 791.7 2% W xw = 15.8 W(1-xw) = 775.9

17



et le tableau suivant exprimé en moles:

Débit Titre Debit 9€ Dabit dreau
1 . méthanol 1
mol.h molaire 1 mol.h
mol.h
Alimentation 37500+4444437500/81944 11200/32e-3 800/18e-3
=81944 =45.8% =37500 =44444
Distillat 37004+1343 |37004/3834711184.1/32e-3 24.2/18e-3
=38347 =96.5% =37004 =1343
- 495+43104 495/43599  15.8/326-3 775.9/18e-
Résidu 3

= = 0, =
43599 1.14% 495 ~43104

Rq: on calcule les débits molaires de chaque constituant en premier (1200/32e-3=37500 et
800/18e-3=44444), puis le débit global (37500+44444=81944), et enfin le titre molaire en
constituant volatil, c-a-d en méthanol 37500/81944=45.8%). On pourrait également convertir
les titres massiques en titre molaires, on trouverait les mémes valeurs
((60/32)/(60/32+40/18)=45.8%).

Eau { Méthanol a 760mmHg

Fraction molaire en meéthanol dans la vapeur
[4)]
o

u] a 10 15 20 23 30 33 40 43 a0 a3 60 63 70 T3 g0 g3 a0 93 100

Fraction molaire en méthanol dans le ligquide

Construction de Mc Cabe et Thiele a reflux total
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2°) Pour déterminer le nombre minimal de plateaux pour réaliser cette séparation (c'est a dire

a reflux total, le texte est volontairement redondant), on réalise la construction de McCabe et

mol

Thiele partant de xw™'=1.14%, s'appuyant sur la bissectrice, ce jusqu'a xp™*'=96.5%. On

trouve un nombre d'étages théoriques NET=6, soit NET=5+bouilleur.

Eau/ Méthanol a 760mmHg

100
a5 3
an 4
g3

an
75
70
65
B0
55
50
45
40 4

Fraction molaire en methanol dans la vapeur

0 5 o 15 20 25 30 35 40 45 S0 55 &0 g5 70 T &0 85 40 a5 100

Fraction molaire en méthanol dans le liquide

3°) Pour déterminer le taux de reflux minimal & appliquer pour réaliser la séparation
demandée, on trace la droite opératoire d'enrichissement qui coupe la courbe d'équilibre en
X=Xg=45.8%, et on détermine la valeur de son ordonnée a l'origine, 0.570, qui est égale a
X"/ (Rmin+1). On en tire Rmin=xp™°/0.570-1 = 0.69.

4°) Pour un taux de reflux R=1.4, on a xp™/(R+1) = 0.965/(1.4+1) = 0.402, qui est
I'ordonnée a l'origine de la droite operatoire d'enrichissement. Elle passe également par le
point (0.965;0.965). L'alimentation est a son point d'ébullition, donc la droite d'état thermique
est une verticale passant par x=xg=0.458. La droite opératoire d'épuisement passe par le point
(0.011;0.011), et coupe la droite opératoire d'enrichissement a son intersection avec la droite

d'état thermique.
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Le tracé des étages théoriques en partant de (Xp;xp) donne NET=9=8+bouilleur. Si le
bouilleur est noté 1, le plateau d'alimentation est le plateau n°4. La zone d'enrichissement
contient 5 étages théoriques, la zone d'épuisement contient 4 étages théoriques dont le

bouilleur.
Exercice 4

On désire rectifier en continu 10t.h™ d'un mélange a 80% poids de benzéne et 20%
poids de toluéne, de facon a obtenir un distillat a 98% poids de benzéne et un résidu a 97% de

toluene avec un taux de reflux de 4.
1°) Etablir le bilan matiére des divers courants et les représenter sur un schéma de principe.

2°) Déterminer le nombre de plateaux théoriques (ou Nombre d'Etages Théoriques NET) dans
le cas ou I'alimentation est préchauffée a son point d'ébullition.

3°) Etablir le bilan énergétique de la colonne, et déterminer le débit d'eau de refroidissement

au condenseur et le débit de vapeur de chauffe dans les conditions suivantes:

o l'eau de refroidissement rentre a 15°C et sort a 60°C,
« ledistillat est obtenu a 38°C,
o la vapeur de chauffe a une pression effective de 1.5 bar.

4°) Déterminer le NET (Nombre d'Etages Théoriques) et le débit de vapeur de chauffe pour
un taux de reflux de 1.4. Comparer R/Rnin dans les deux cas, et discuter du compromis codt

de fonctionnement - codt d'investisssement.
Données:

« enthalpie massique de I'alimentation & son point d'ébullition hg=153.4 kJ.kg™,

« enthalpie massique du résidu & son point d'ébullition hy=200.6 kJ.kg™,

« enthalpie massique du reflux et du distillat & 38°C hp=66.9 ki.kg™,

« enthalpie massique des vapeurs saturantes en téte de colonne Hy=539.2 kJ.kg™;

e pour la vapeur d'eau, P= (6/100)* et Lv=2535-2.90 en kJ kg™, P en atm et 6 en °C.

o Mpenzene=78 g-m0|'1, Mtoluéne:929.m0|_1.
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Rectification continue d'un mélange hinaire
Toluéne - Benzéne
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Courbe d'équilibre liquide-vapeur Benzéne-Toluene

Equilibre liquide-vapeur:

e équation d'Antoine: log(P°)=A-B/(C+0), P° pression de vapeur saturante en mmHg et
0 température en °C, avec pour le benzene A=6.90565, B=1211.033, C=220.790, et

pour le toluéne A=6.95464, B=1344.8, C=219.482,

e ou courbe d'équilibre liquide-vapeur du mélange Benzéne-Toluene,

¢ ou volatilité relative benzéne/toluéne a=2.55.

Correction

1°) On ecrit les équations de bilan matiére global et en benzene, ce qui nous donne deux

équations a deux inconnues:

F=D+W(),etFxr=D xp+W xw (2)

De (1) on tire W = F - D, et en remplagant W dans (2) on

obtient:

F X =D Xp + F Xw - D Xw, Soit encore:
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e D = F (Xe-xw)/(Xp-Xw) = 10000x(0.80-0.03)/(0.98-0.03)
= 8105 kg.h™, et
« W =F-D=10000-8105 = 1895 kg.h.
Le taux de reflux est R = L/D = 4, donc L = 4D = 4x8105 = 32420 kg.h™.

Les titres molaires sont donnés par:x™ = (0.80/78)/(0.80/78+0.2/92) = 82.5%

e xp™ =(0.98/78)/(0.98/78+0.02/92) = 98.3%
e xw™ = (0.03/78)/(0.03/78+0.97/92) = 3.5%

Rectification continue d'un mélange binaire
Toluéne - Benzéne
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Construction de Mc Cabe et Thiele a R=4

2°) La droite opératoire d'enrichissement passe par le point (0.983;0.983) et coupe I'axe (0;y)
en xp™/(R+1) = 0.983/(4+1) = 0.1966. La droite d'état thermique est une verticale passant
par x=x¢"%=0.825, car I'alimentation est & son point d'ébullition. La droite d'épuisement passe
par (0.035;0.035) et par lintersection de la droite d'état thermique et de la droite

d'enrichissement.

En tracant les plateaux entre les droites opeératoires et la courbe d'équilibre, on trouve NET =

9 = 8 étages théoriques + le bouilleur.
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3°) Le bilan enthalpique sur la colonne s'écrit:

« enthalpies entrantes = enthalpies sortantes, ou encore
e Fhg+ ® =D hp + W hy + O¢ (pertes thermiques
négligées)

D'autre part, les bilans matiére et énergétique au condenseur s'écrivent:

e V=L+D=RD+D = (R+1)D = 5D,
e etVhy= (L+D) hp + Oc.

En combinant ces deux équations, on obtient:

« ¢ = 5D (hy-hp) = 5x8105x(539.2-66.9) = 19.1.66 kJ.h"
', dou:

e ®»g = D hp + W hy - F h + ®C =
8105%66.9+1895x200.6-10000x153.4+19.1.e6

o ®g=-0.61e6 + 19.1e6 = 18.5e6 kJ.h ™.

Le bilan sur le condenseur coté eau s'écrit:

o Oc = Deyy Cpeau (TS,eau - TE,eau), soit

L] Deau = (DC/[Cpeau (Tsyeau = TE’eau)] = 19186/[418x(60-15)]
=101.5th™.

Le bilan sur le rebouilleur c6té vapeur de chauffe s'écrit (en notant G la vapeur):

®g =G Lv(g) avec

e Pe=(0c/100)", d'ou 0c=100 Pc** = 100x2.5°%° =
125.7°C,

e etLvg) =2535-2.90¢ = 2535-2.9x125.7 = 2170 kJ.kg'l,
o G =dg/lv = 18.5e6/2170 = 8525 kg.h™.
4°) Pour un taux de reflux R=1.4, on obtient xp™*/(R+1) = 0.983/(1.4+1) = 0.4096.

La construction donne NET = 11 = 10 étages théoriques + le bouilleur.
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Rectification continue d'un mélange hinaire
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Pour déterminer le taux de reflux minimum Ry,n, on trace la droite opératoire qui coupe la

courbe d'équilibre en x=xg, et on lit son ordonnée a l'origine, soit:

o Xp"(Rmint1) = 0.61, d'ou
e Rpmin=xp"™/0.61-1=0.983/0.61-1=0.61, et
e R/Rmin=1.4/0.61 = 2.3 (versus 4/0.61=6.6 question 2°))

On résout les bilans énergétiques comme en 3°),

e V=L+D=RD+D = (R+1)D = 2.4D,
e Vhy=(L+D) hp + @,

e  ®c = 24D (hy-hp) = 2.4x8105%(539.2-66.9) = 9.19.6 ki.h™,

e ®g=Dhp+W hy-F hg + dc = 8105x66.9+1895%200.6-10000%153.4+9.19.66
o ®dg=-0.61e6 + 9.19e6 = 8.58e6 kl.n™,

« G =dg/Lv(g) = 8.58e6/2170 = 3954 kg.h™.

Rectification continue d'un mélange hinaire
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Discussion: on choisit en général de fonctionner avec un rapport R/Rmi, de 1.3 a 1.5,

ce qui permet de minimiser le flux ®g (vapeur de chauffe), tout en conservant un nombre

d'étages théoriques NET requis raisonnable.

En 3°), R/Rmin est trés élevé (6.8), la consommation de vapeur également (8105 kg.h
1, pour un NET=9.

En 4°), avec R=1.4, R/Rnin tombe a 2.3, la consomation de vapeur est réduite de
moitié (3950 kg.h™) pour un NET=11.

En prenant R=0.93 par ex, on aurait eu R/Rmin=1.5, NET=13 et une consommation

vapeur encore réduite (~3000 kg.h™).

On voit bien qu'un taux de reflux excessif conduit a une surconsommation de vapeur,

sans réduire de facon significative le nombre d'étages théoriques requis.

Exercice 5

On reléve sur la colonne de rectification continue pilote d'un atelier les conditions

opératoires suivantes:

Titre molaire dans la vapeur
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Courbe d'équilibre liquide-vapeur Propanol-1 — Isopropanol
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« débit d'alimentation F=4200 g.h?,

« titre molaire en propanol-2 de I'alimentation xg"*'=30%,
« titre molaire du distillat xp™*'=55%,

« titre molaire du résidu xy™'=10%,

o taux de reflux R=1.4.

1°) Déterminer le nombre d'étage minimum pour réaliser cette séparation (a reflux total).
2°) Déterminer le taux de reflux minimum pour réaliser cette séparation.

3°) Pour le taux de reflux appliqué de 1.4, déterminer les débits de distillat et résidu D et W,
le NET et le plateau d'alimentation.

4°) Calculer ®¢c le flux de chaleur a enlever au condenseur en négligeant le sous-
refroidissement. Calculer également le terme de variation d'enthalpie des flux de matieres
Fhe-Dhp-Why. En déduire ®g le flux de chaleur a fournir au bouilleur, et l'intensité a
appliquer si le rebouillage est assuré par une épingle électrique alimentée en 220V.

Commenter.

5°) On souhaite modifier les réglages pour obtenir un distillat a 80% molaire en propanol-2.
Déterminer le nombre d'étage minimum et le reflux minimal pour cette nouvelle séparation.
Déterminer, pour un taux de reflux de 4, les débits D et W, le NET et le plateau

d'alimentation.

6°) Schéma: représenter la colonne avec tous les éléments de contrble, de mesure et de

sécurité nécessaires a son fonctionnement.

Données: volatilité relative oypor-poiny=1.8 0u courbe d'‘équilibre, Lv;=690.7 kd.kg™, Cp;=2.39
kd.kgt.°C?, Lv,=664 kl.kg™, Cp,=2.69 ki.kg™.°C™. Température d'ébullition du mélange en
fonction du titre molaire en propanol-2: (0%, 97.4°C), (10%, 95.2°C), (30%, 91.7°C), (55%,
88°C), (80%, 84.5°C), (100%, 82.4°C).
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Correction

Rq: les masses molaires du propanol-1 et de l'iso-propanol (propanol-2) étant

identiques, les valeurs numériques des titres massiques et molaires sont égales.

1°) La construction a reflux total donne NET,in = 5 = 4+bouilleur

2°) La construction pour Rin donne xp™/(Rmin+1)=0.298, d'ou Ryin=0.845

3°) La construction pour R=1.4 donne NET = 8 = 7+bouilleur (alimentation plateau 6,

bouilleur 1).

La résolution du systéeme d'équations de bilan matiére global et partiel conduit a:

e F=D+W,s0itW=F-D

e FXe=DXp+WXw=DXp+F Xw-D X, dou F (Xg - Xw) =D (Xp - Xw) et

o D =F (Xe-Xw)/(Xp-xw) = 4200%(0.3-0.1)/(0.55-0.1) = 1867 g.n™,

« W=F-D=4200-1867 = 2333 g.h™".
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4°) Le débit condensé est V=L+D, et le taux de reflux est R=L/D,
V=(R+1)D=2.4x1.87=4.488 kg.h™*. On obtient:

®c =V [Xp Lvz + (1-Xp) Lv1] = 4.488%(0.55%664+0.45x690.7) = 3034 kJ.h™.
En prenant pour état de référence I'état du distillat (liquide a 88°C), on a:

e Dhp=0

o Fhe=F [Xe Cp; (91.7-88)+(1-x¢) Cp; (91.7-88)] = 38.5 kd.h?,

e W hw =W [xw Cpz (95.2-88)+(1-xw) Cp: (95.2-88)] = 40.6 kJ.h™,
e Fhg- Dhp - Why = 38.5-0-40.6 = -2 kd.h™.

Le bilan énergétique sur I'ensemble de la colonne conduit a:

e ®g=-Fhg + Dhp + Why + ®c = 2+3034 = 3036 kJ.h ™,
e O®g=Uldoul=dg/U=23036/3600/220 = 3.83A.

5°) La construction a reflux total donne NET i, = 7 = 6+bouilleur

La construction pour Rin donne Xp™/(Rmin+1)=0.216, d'ou Ryin=2.7

d'ou

La construction pour R=4 donne NET = 11 = 10+bouilleur (alimentation plateau 6, bouilleur

1)
La résolution du systéme d'équations de bilan matiére global et partiel conduit a:

e F=D+W,s0itW=F-D

e FXp=Dxp+Wxw=D Xp+Fxw-D Xw, dou F (Xg - Xw) =D (Xp - Xw) et
e D =F (Xe-xw)/(Xp-Xw) = 4200%(0.3-0.1)/(0.80-0.1) = 1200 g.h™,

e W=F-D=4200-1200 = 3000 g.h™".
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Rectification continue d'un mélange hinaire
Propanol_1 - Isopropanol
1
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Exercice 6

On souhaite récupeérer le méthanol d'une solution aqueuse par distillation en continu

dans une colonne a garnissage fonctionnant sous pression atmosphérique (1.013 bars).

On alimente la colonne avec 50kg.h™ de la solution aqueuse.
Le taux de reflux est R=3.

Les titres massiques en méthanol sont de 90% dans le distillat, de 7% dans le résidu, et

de 37% dans la solution d'alimentation.

1°) Bilan matiere

Calculer le debit massique du distillat et du résidu.

En déduire le rendement de récupération du méthanol.

2°) Conversion et construction de Mc Cabe et Thiele

a) Détermination des conditions d'alimentation et de soutirages

Calculer les titres molaires en méthanol de I'alimentation, du distillat et du résidu.
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o Comment s'appellent les courbes (1) et (2) (Figure 1)?

o Déterminer les températures d'ébullition des liquides d'alimentation et de soutirage
(distillat et résidu).

b) Détermination de la hauteur de la colonne

o Déterminer le nombre de plateaux théoriques que devra comporter la colonne.

o Déterminer les hauteurs de garnissage au dessus et au dessous de l'alimentation si la

hauteur équivalente a un plateau théorique est HEPT=50 cm.

3) Bilan thermique

On supposera que le débit de distillat est de 18 kg.h™* et celui de résidu de 32kg.h™. On
supposera de plus que la colonne est adiabatique, et qu'il y a 5% de pertes thermiques au
niveau du bouilleur. Le chauffage est assuré par de la vapeur d'eau saturante sous 5 bar

relatifs. On suppose que les condensats sont évacués a leur température de changement d'état.

o Calculer la puissance thermique a évacué au condenseur.
e Calculer la puissance thermique a fournir au bouilleur.

o Calculer le débit de vapeur de chauffage a utiliser.

Données:

o Courbe d'équilibre liquide vapeur,

e Méthanol: Mmgmano=329.mol™, 04,=64.5°C sous 1 atm, Lv=1098 kJ.kg™, toxique,

dangereux et inflammable,

e Eau: Me=18g.mol™, 65,=100°C sous latm, P(bar abs)=(6/100)* Lv=2535-2.90 en

kd.kg™, avec 0 en °C, 2 le cas de mélanges (mélanges idéaux).
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Correction

1°) Les équations de bilan matiere global et partiel s'écrivent F=D+W et
FxXe=DxXp+WXXyy.

En écrivant W=F-D et en remplacant dans le bilan matiere partiel, on obtient
FxXe=DxXp+FxXw-DXXw,

d'ou D=Fx(Xg-Xw)/(Xp-Xw)=50%(0.37-0.07)/(0.90-0.07)=18.07 kg.h™.
On en tire W=F-D=50-18.07=31.93 kg.h™.

Le rendement s'écrit n=Dxxp/(Fxxg)=(18.07x0.90)/(50x0.37)=87.9%.

2°)a) Le titre molaire de I'alimentation s'écrit
xe™'=(0.37/32)/(0.37/32+0.63/18)=0.248, soit 24.8%. Les titres du résidu et du
distillat se déterminent par xw™'=(0.07/32)/(0.07/32+0.93/18)=0.041, soit 4.1% et
xp™'=(0.90/32)/(0.90/32+0.10/18)=0.835, soit 83.5%. Les courbes (1) et (2) sont les
courbes d'ébullition (ou de bulle, pour celle du bas) et de rosée (pour celle du haut).
Les températures d'ébullition sont lues sur la courbe d'ébullition pour les différents

titres molaires déterminés précédemment, soit 0.=80°C, 0,=67°C et 0,,=93°C.
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Figurel : Courbe d'équilibre liquide-vapeur Eau-Méthanol
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Fraction molaire en méthanol dans la vapeur

2°)b) On calcule xp™/(R+1)=0.835/(3+1)=0.209. On trace ensuite les droites
opeératoires d'enrichissement (qui passe par (0.835;0.835) et coupe l'axe oy en
y=0.209) et d'épuisement (qio passe par (0.041;0.041) et coupe la droite opératoire
d'enrichissement en x=xg=0.248). On trouve NET=3+bouilleur. La zone
d'enrichissement coomporte 2 étages théoriques, donc la hauteur de garnissage requise
au dessus de I'alimentation est de 2x50=100 cm. La zone d'épuisement comporte 2
étages théoriques, dont I'un est réalisé par le bouilleur, donc la hauteur de garnissage

requise en dessous de I'alimentation est 50cm.

Eau/ Méthanol a 760mmHg

Fraction molaire en méthanol dans le liquide

Figure 2 : Courbe d'équilibre liquide-vapeur Eau-Méthanol

3°) La chaleur latente de vaporisation de I'eau & 67°c est 2535-2.9x67=2340.7 kJ.kg™.
La chaleur latente de vaporisation du méthanol est 1098 kJ.kg™. La chaleur latente de
vaporisation des vapeurs de téte est donc LVit)=0.90%1098+0.10x2340.7=1222.3
kJ.kg™.

Le débit de vapeur de téte est V=L+D=RD+D=(R+1)xD=4x18.07=72.3 kg.h™
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La puissance thermique a évacuer au condenseur s'écrit
D=V xLVte=72.3x1222.3=88348 kJ.h™.

e Comme il y a 5% de pertes thermiques au niveau du bouilleur, le bilan s'écrit
0.95x®g+Fxhp=®c+Dxhp+Wxhyy, d'ou (I)B:(CDC"'DXhD"'WXhW'

Fxhg)/0.95=(88348+18.07x188.6+31.93x395-50%279)/0.95=90418/0.95=95177kJ.h"
1

La température de la vapeur de chauffe (& 5 bar relatifs, soit 6 bar absolus) est

05=100x6%%°=156.5°C, sa chaleur latente est L V(156 5°c)=2535-3.9x156.5=2081 kJ.kg’
1

Le bilan au bouilleur s'écrit GxLvg=95177, d'ou G=95177/2081=45.7 kg.h™.

Exercice 7

Un mélange de toluene et de xyléne de titre molaire 0.55 en toluéne alimente une installation
de rectification. On désire obtenir en téte de colonne un titre molaire de 0.95 en toluene, et

dans le bouilleur un titre molaire de 0.05.
1°) Faire le schéma de principe de la rectification continue en indiquant :

o A débit molaire d'alimentation de titre molaire xa en toluene
o V débit molaire des vapeurs émises en téte de colonne

o L débit molaire de liquide recyclé en téte de colonne (reflux)
o D débit molaire de distillat de titre molaire xp en toluéne

o B débit molaire de résidu de titre molaire xg en toluene

e On appelle R le taux de reflux R = L/D

2°) NET: on dispose de la courbe donnant la composition de la phase vapeur y, en fonction de
la composition de la phase liquide a I'équilibre. Déterminer le nombre de plateaux nécessaires

dans les cas suivants :

o areflux total
o i le taux de reflux est égal a 2
o sile taux de reflux est égal a 4

Préciser clairement sur chaque graphique le bouilleur, et numéroter les plateaux de bas en
haut.
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3°) Bilan matiere de la colonne

N.B. Cette question peut étre traitée indépendamment de la question 2°)
Le débit d'alimentation est de 2000 moles.h™.

Déterminer le débit molaire de distillat et le débit molaire de résidu.

Exprimer le débit molaire de vapeur V en fonction du taux de reflux et de D. Le calculer pour
R=2etR=8.

4°) Bilan énergétique

L'alimentation se fait a 130° C, a la température d'ébullition. En téte de colonne les vapeurs
sont condensées a leur température d'ébullition (112° C). En bas de colonne, le résidu est
évacué sans récupération de chaleur a 144° C.
Bilan énergétique en téte de colonne: calculer la quantité de chaleur ®¢c & éliminer au
condenseur et déterminer le débit massique d'eau nécessaire si elle entre a 15° C et sort a 30°
C dans les deux cas suivants R = 2 e R = 8
Bilan énergétique global de la colonne: calculer la quantit¢ de chaleur ®g a apporter au
bouilleur et déterminer le débit de vapeur 6 bars nécessaire dans les deux cas suivants : R = 2
etR=8

Rectification continue d'un mélange hinaire
Toluéne - Xyléne

ng

ng
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Titre molaire dans la vapeur
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0z

0

0 01 nz 03 04 ns e nr 08 na 1

Titre molaire dans le liquide

Courbe d'équilibre liquide-vapeur Xyléne — Toluéne
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5°) Conclusions : Décrire l'influence du taux de reflux sur la composition du produit de téte

et sur la consommation énergétique d'une colonne de distillation en fonctionnement.

Données:

Toluene t° ébullition normale = 111 ° C, Xylene t° ébullition normale = 144 °C,
On considérera que les deux corps ont méme chaleur massique et méme chaleur latente de
vaporisation, Cp = 0184 ki. mol*K' Lv = 35 klmol?
Eau : Cpew = 4.18 kIkg K?' Lvew (klkgh) = 2534 - 29x9 (8 en °C)

Relation entre la température d'ébullition de I'eau 0 °C et la pression P en bar: P =(6/ 100)4.

Correction
Rectification continue d'un mélange binaire
Toluéne - Xyléne
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Rectification continue d'un mélange hinaire
Toluéne - Xyléne
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2°) NET mini=7=6+bouilleur a reflux total.
Pour R=4, Xp/(R+1)=0.95/5=0.19, et NETRr=4=8=7+bouilleur
Pour R=2, xp/(R+1)=0.95/3=0.317, et NETr=,=10=9+bouilleur.

3°) On A=2000 mol.h™. Le bilan global s‘écrit A=B+D d'ou B=F-D. Le bilan en constituant
volatil s'écrit Axxa=Bxxg+Dxxp. En remplacant B, on obtient Axxa=Fxxg-Dxxg+DxXp, d'ou
D=Ax(Xa-Xg)/(Xp-Xg)=2000%(0.55-0.05)/(0.95-0.05)=1111.1 mol.h™*. On en tire B=2000-
1111.1=888.9 mol.h™.

Pour R=8, on a VRr=g=(R+1)xD=9%x1111.1=9999.9 mol.h™.
Pour R=2, on a Vgr=>=(R+1)xD=3x1111.1=3333.3 mol.h™.

4°) Les vapeurs de téte sont condensées sans refroidissement, la chaleur latente est la méme

pour chaque constituant, on a donc ®c=VxLy.

Pour R=2, on a Dcr=2)=VRr=2%LVv=3333.3x35=116666 kJ.h™,
Pour R=8, on a ®¢Rr=g)=Vr=s*xLv=9999.9%35=349997 kJ.h™,

Si l'eau de refroidissement rentre a 15 et sort a 30°C, le flux ®c est aussi égal a
DERX4.18X(3O-15).

On obtient Derr=2=116666/(4.18x15)=1861 kg.h?, et Der(r=8=349997/(4.18x15)=5582
kg.h.

En choisissant la température de téte comme température de référence Trer, ON a pour les
enthalpies molaires du distillat hp=0, de l'alimentation ha=Cpx(Ta-Trer)=0.184%(130-
112)=3.312 kd.mol™, et du résidu hg=Cpx(Ts-Trer)=0.184x(144-112)=5.888 kJ.mol™.

Le bilan sur I'ensemble de la colonne s'écrit ®g+Axha=0c+Bxhg+Dxhp. Le terme Axha-
Bxhg-Dxhp=2000x3.312-888.9x5.888=6624-5234=1390 kJ.h™ est négligeable devant ®c.
On a donc ®g=c, et si G est le débit de vapeur de chauffe ®g=GxLVG.

Pour de la vapeur & 6 bar a, on a 85=100%(6)**°=156.5°C et Lvs=2535-2.9x156.5=2080
kJ.kg™.

On obteint Gr-,=11666/2080=56.1 kg.h™ et Gr-s=349997/2080=168.3 kg.h™".

41



5°) Sur une colonne de distillation en fonctionnement, I'augmentation du taux de reflux R
augmente la pureté du distillat en constituant volatil, et augmente également la consommation

énergétique de l'installation.

Exercice 8

Tracer sur papier millimétré (ou dans un tableur) les isobares d'ébullition et de rosée

du mélange binaire méthanol - eau a 760 mmHog.

Isobares d'ébullition et de rosée
Meéthanol - eau a 760 mmHg
X titre|y titre
Température  d’ébullition|molaire molaire
(°C) ¢ liquide ¢ vapeur
100 0 0
96.4 2 13.4
93.5 4 23.0
91.2 6 30.4
89.3 8 36.5
87.7 10 41.8
84.4 15 51.7
81.7 20 57.9
78 30 66.5
75.3 40 72.9
73.1 50 77.9
71.2 60 82.5
69.3 70 87.0
67.6 80 91.5
66.0 90 95.8
65.0 95 97.8
64.7 100 100

A T’aide des isobares d'ébullition et de rosée Méthanol - eau a 760 mmHg, déterminer
la composition de la phase vapeur en équilibre avec une phase liquide a 45% en éthanol ainsi

que la température d’ébullition de ce méme mélange.
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Correction

Pour une composition de la phase liquide de 45% en éthanol:
e Lacomposition de la phase vapeur en équilibre avec cette phase liquide est 76 %,

e Latempérature d’¢ébullition de ce méme mélange est 74 °C

Eau/ Méthanol a 760mmHg
100
98 Fh---a-eaor----- -—--- 1 ————— e T R .- r ————— ----- LEETEE r'\ ————— L -—--- 1 ————— .—1 ————— r----
96 F-4-------- r T 1 ————— EEEEEE EEE R ro---- - r ————— \----- 1----- r'\ ————— Feo---- - 1 ————— .—1 ————— r----1
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SO SOUUE NP O OO SO S U SO O NSt SO PN SHUOL SIS SRS SRS IO SO
N S T S T S STt SIS S
JRREFUUS UUUNNOS SN U O VD SN SO UG O S
Tt e e e e
e B B e B e e e B NS N A s S St B S
LR R S N i i
T e B e e e s e S S
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O
O UUUS U NN U U TS DDLU s = OO O SO
T s
s
% TS U OGS S U TG S S S S
G4 : : : : : : : : : E : : : :
u] 3 10 15 20 25 30 35 40 45 a0 55 =] BS 7o 75 g0 g5 a0 95 100
Fraction molaire en méthanol

Exercice 9

On considére un mélange binaire eau - méthanol de titre massique 40% en méthanol,
que I'on distille en continu & un débit de 400 kg.h™. Les titres massiques du distillat et du

résidu sont xp=90% et xy=5%.

1°) Calculer les titres molaires x™ de lalimentation, du distillat et du résidu.
2°) Déterminer le nombre de plateaux théoriques minimum pour réaliser la séparation
demandée.

3°) Déterminer le taux de reflux minimum a appliquer pour réaliser la séparation.
4°) Calculer par bilan matiere les debits massiques de distillat et de résidu.
5°) En considérant un taux de reflux de 1.2, déterminer le nombre d'étages théoriques pour

réaliser la séparation, ainsi que le plateau d'alimentation (le bouilleur est noté n°1).
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6°) Determiner la hauteur de garnissage de la zone d'épuisement et de la zone

d'enrichissement si la HEPT (Hauteur Equivalente a un Plateau Théorique) est 25 cm.
7°) Déterminer le nombre de plateaux réels a installer si leur efficacité est 80%.
Données:

o Courbe d'équilibre liquide - vapeur,

o Méthanol: Mumgtnanoi=32 g.mol™, 6,,=64.5°C sous 1 atm, Lv=1098 kJ.kg™*, toxique,
dangereux et inflammable,

o Eau: Mey=18 g.mol™, 0,=100°C sous latm, P(bar abs)=(6/100)*, Lv=2535-2.9x6 en
kd.kg™, avec 6 en °C.

Réponse

XeM'=27.3%, xp™*'=83.5%, x""=2.9%, NET nin=3+bouilleur, Xp/(Rmin+1)=0.555, Rmin=0.50,
D= kg.h™*, W= kg.h™, xp/(R+1)=0.38, NET=5+bouilleur, alim pl 3, Heuis=50cm, Hen=75cm,
Np|ateau:5/0.8:6.25, SOIt 7.

Exercice 10

On considére la distillation en continu sous pression atmosphérique d'un mélange
propanol-1 - isopropanol fonctionnant dans les conditions suivantes: alimentation F=5.0 kg.h
! résidu W=3.0 kg.h™, distillat D=2.0 kg.h™, taux de reflux R=1.5, titres massiques en
isopropanol xg=39%, Xp=96%, xw=1%.

1°)  Veérifier les bilans matiéres globales et partielles de la distillation.

2°) Déterminer, en kJ.h™, les flux de chaleur suivants:

o flux a fournir au préchauffeur pour alimenter en liquide bouillant (90°C), sachant que

le bac d'alimentation est a 20°C,

o flux a évacuer au condenseur en considérant que les condensats sortent a leur point
d'ébullition,

o flux a fournir au bouilleur, en considérant la colonne comme adiabatique.

3°) Calculer le débit d'eau de refroidissement au condenseur si celle-ci rentre a 11°C et sort a
13°C.
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4°) Calculer l'intensité électrique a appliquer si le rebouillage est assuré par une épingle

électrique et si la tension utilisée est 220V.

Données: propanol-1 Lv;=690.7 kJ.kg™, Cp:=2.39 kJ.kg™.°C, isopropanol ou propanol-2
Lv,=664 ki.kg?, Cp,=2.69 ki.kg™.°C™. Température d'ébullition de I'alimentation: 90.0°C.
Enthalpies massiques: he=225.6 ki.kg?, hp=221.5 kl.kg?, hw=232.1 ki kg™, vapeur de téte
hy=886.5 kJ.kg™, Cpea;=4.18 ki .kg™.°C™.

Réponse

5-3-2=0 kg.h™, 5x0.39-3x0.01-2x0.96=0.0 kg.h™, ®pecn=877.5 kl.h™, 0cng=3325.3 ki.h’
L ®poui=3336.6 kl.h™, Dgr=398 kg.h, 1=4.2 A.

Exercice 11

Réaliser le schéma d'une colonne de distillation a plateaux (13 plateaux, alimentation

plateau 8) fonctionnant sous vide et avec les caractéristiques principales suivantes:

alimentation en régulation de débit par pompe en charge sur réservoir a pression

atmosphérique équipé d'un arréte flamme,
» préchauffeur d'alimentation vertical a la vapeur, avec régulation de température,

o condenseur de téte horizontal avec ER coté tubes, réservoir de reflux avec reprise par

pompe, régulation de température de téte de colonne par action sur le débit de reflux,
e régulation de pression par action sur une vanne au refoulement de la pompe a vide,
o rebouillage par rebouilleur thermosiphon fonctionnant a la vapeur,
« régulation de niveau du bouilleur par action sur la chauffe,
« régulation de la composition du bouilleur par action sur le soutirage du résidu,

o réservoirs de distillat et de résidu avec mise a I'atmosphére via liebig et arréte flamme.

Exercice 12

Tracer sur papier millimétré (ou dans un tableur) les isobares d’ébullition et de rosée

du mélange binaire éthanol - eau a 760 mmHg.
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Isobares d'ébullition et de rosée
Ethanol - eau a 760 mmHg

Température d’ébullition (°C) z(p Egl(lei(rir;olalre fpszfefﬂma"e
100 0 0
98.4 0.5 6.5
97.1 1 11
94.9 2 175
935 3 23.1
91.8 4 27.3
90.6 5 31
89.5 6 34
88.5 7 36.7
87.7 8 39.2
86.9 9 41.5
86.4 10 43
85.5 12 46
84.8 14 48.2
84.1 16 50
83.6 18 51.3
83.2 20 525
82.3 25 55.1
81.7 30 575
81.2 35 59.5
80.7 40 61.4
80.2 45 63.5
79.9 50 65.7
79.5 55 67.8
79.1 60 69.8
78.8 65 725
78.7 70 75.5
78.5 75 78.7
78.4 80 81.8
78.3 85 85.5
78.2 90 89.8
78.3 95 94.2
78.3 100 100
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Exercice 13

On distille 1000 kg d’un mélange binaire contenant 60% d’alcool éthylique (%
massique) et 40% d’eau (% massique). Apres distillation différentielle simple. On trouve 5%

en masse d’alcool éthylique. On demande de calculer :

1- La quantité de distillat D en kmoles et en kg et sa composition en % massique.

2- La quantité du résidu en kmoles et en kg, W.

Les données d’équilibre Ethanol-eau (fraction molaire) :

X 0.01 1008 |0.05 |01 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8

Y 0.114 | 0.241 | 0.322 | 0.438 | 0.529 | 0.563 | 0.617 | 0.652 | 0.695 | 0.751 | 0.819

Réponse
D=24,73kmol=805,2kg ; Xp=0,519(molaire) ; W=194,8kg=10,53kmol.
Exercice 14

Pour purifier de la glycérine, on la distille a la vapeur d’eau surchauftée (Tp=180° C et

P=210mmHg).

Calculer la masse de vapeur d’eau nécessaire pour distiller une tonne de glycérine en
admettant qu’elle est introduite a sa température d’ébullition. On supposera que la phase

vapeur obéit a la loi des gaz parfaits et que le systéme est hétéroazéotrope.
On donne : Pey=193 mmHQ. P°giycerine=17 mmHg (La pression saturante a 180°)
Réponse

Mu20=2,08 tonnes.

Exercice 15

Quelle est la concentration du résidu liquide et de la vapeur (distillat) aprés une

distillation a I’équilibre (Flash). Initialement le mélange a distiller contient 25000 moles du
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trichloréthylene et du toluene a une concentration de 0.15 (fraction molaire) du

trichloréthyléne.

La distillation s’effectue sous pression atmosphérique et on obtient un distillat en quantité

égale a 5000 moles.

x10.01|0.08 |005 |0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9

0.95

y | 0.02 | 0.051 | 0.102 | 0.190 | 0.340 | 0.475 | 0.598 | 0.702 | 0.787 | 0.852 | 0.919 | 0.972

0.989

Réponse
Yo=Xp=0.225 ; xw=0.13
Exercice 16

On dispose de 2 mélanges éthanol-propanol de composition xg =0.3 et xs=0.7 (titre
molaire) que ’on introduit liquide a leurs températures d’ébullition respectives a deux
niveaux différents du méme colonne a distiller au débit suivant : F;= 10 moles /s et F,=20
moles /s . On veut obtenir un distillat xp=0.95 et un résidu xyw=0.10 avec un taux de reflux
R=2.

Calculer D, W et le nombre de plateaux théoriques. Sur quels plateaux arrivent F; et

F,?
Donnée : Volatilité moyenne égale a 2.18.
Réponse

D= 16.47 mol/s, W=13.53 mol/s, 10 plateaux, I’alimentation F; sur le 4 et I’alimentation F,

sur le 8.
Exercice 17

On veut rectifier un mélange éthanol-propanol dont les points d’ébullition sont
Téthan0|=78.3oc et Tpropan0|=97.2°C.
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L’alimentation est un mélange gazeux, introduit a sa pression de vapeur saturante dont le titre
est 45%. On veut obtenir un distillat de 92% et un résidu de 7%, le taux de reflux étant égale a
4 et la volatilité moyenne 0=2.18 et le débit d’alimentation est de 100 Kmol/h.

1- Calculer de nombre de plateaux théoriques nécessaires a cette opération.

2- Localiser I’alimentation.

Réponse

9 plateaux ; alimentation sur le 6°™ plateau.

Exercice 18

Un mélange de 100 moles/h de fraction molaires 0.35 en a et 0.65 en b, doit étre rectifié ; 96%
du constituant a doivent se retrouver dans le distillat avec une fraction molaire 0.93.

L’alimentation est constituée pour moitié¢ de vapeur, le taux de reflux étant égale a 4.

- Calculer le nombre de plateaux théoriques dans la zone d’enrichissement et dans la

zone d’appauvrissement.
Réponse
8 plateaux dans la zone de concentration et 11 plateaux dans la zone d’épuisement.
Exercice 19

On veut rectifier 150 Kmol/h d’un mélange binaire Benzéne-toluéne contenant 45%
en moles de Benzene, afin d’obtenir un distillat de composition en Benzéne de 90% et un
résidu de 4% en moles. L’alimentation est introduite a 1I’état de liquide bouillant et un taux de

Calculer :

1- Les débits molaires du distillat et du résidu.

2- Les débits molaires L, L’, V et V’ a I’intérieur de la colonne.

3- Le nombre de plateaux théoriques nécessaires, precisez sur quel plateau
I’alimentation sera introduite.

4- Si I’alimentation est un mélange liquide-vapeur contenant ¥ de vapeur, calculez

la nouvelle valeur de Rpmin, quel est dans ce cas le nombre de plateaux théoriques
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nécessaires (R=1.5 R njn), la hauteur de la colonne, si ’efficacité d’un plateau est

de 70% et I’espacement entre les plateaux est de 15 Cm ?

Les données d’équilibre en fraction molaire :

X 0.058 |0.116 | 0.227 |0.335 | 0.389 |0.45 |0.639 |0.734 |0.826 | 0.957

Y 0.13 |0.232 | 0.414 | 0.551 | 0.607 |0.657 |0.816 |0.876 |0.924 | 0.99

Réponse

1) D=71.51 Kmol/h, W=78.49 Kmol/h, 2) L=125.86 Kmol/h, L’=275.86 Kmol/h,
V=V’=197.4 Kmol/h, 3) 10 plateaux, alimentation sur le 4, 4) 9 plateaux, Rni,=1.88 ,
H=171.4 Cm.

Exercice 20

On souhaite séparer un mélange de chlorure de méthylene CH,Cly(produit A) et de
tétrachlorure de carbone CCl,; (produit B)par distillation. Leur température d’ébullition
respective sous 1 atm est Tey(A)=40°C et Tep(B)=76,9°C.

La charge d’alimentation contient 50% en masse de A. Son débit est de 1000 kg /h de

mélange elle est amenée a son point d’ébullition.

En fixant un reflux opérationnel R=1.3 Ryn, calculer le nombre de plateaux nécessaire
pour avoir les compositions finales de 95% massique de A en téte et 2% massique en pied,
ainsi que les débits molaires de D et W.

L’équilibre liquide —vapeur du binaire CH,Cl,-CCl, (fraction molaire) sous latm est :

XA 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9
YA 0.22 0.46 0.62 0.715 |0.785 |0.8425 | 0.88 0.92 0.9675
Réponse

12 plateaux, D=5.94kmol /h et W=3.20kmol /h.
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Exercice 21

On désire rectifier en continu 10 t.h™ d’un mélange a 80% poids de benzéne et 20% poids

de toluéne, de fagon a obtenir un distillat a 98% poids de benzéne et un résidu a 97% de

toluéne avec un taux de reflux de 4.

1- Etablir le bilan matiére des divers courants et calculer D, W et le débit refoulé en kg.

2- Deéterminer le nombre de plateaux théorique (ou Nombre d’Etages Théoriques NET)

dans le cas ou I’alimentation est préchauffée a son point d’¢ébullition.

Tableau d’équilibre (en fraction molaire de benzéne)

X 0.058 | 0.116 |0.227 |0.335 | 0.389 | 0.45 |0.639 |0.734 |0.826 | 0.957
y 0.13 |0.232 | 0.414 | 0.551 | 0.607 |0.657 | 0.816 |0.876 |0.924 | 0.99
Réponse

1) D=8.1t/h, W=1.895t/h, L=3.242t/h. 2) NET =8+1(bouilleur)

Exercice 22

On releve sur la colonne de rectification continue pilote d’un atelier les conditions

opératoires suivantes :

e Débit d’alimentation F=4200 g.h™*

e Titre molaire en propanol-2 de ’alimentation x£™=30%

e Titre molaire du distillat xo"*'=55%

e Titre molaire du résidu xy™'=10%

e Taux de reflux R=1.4.

1- Déterminer le taux de reflux minimum et le nombre de plateaux aux conditions

minimales si I’alimentation est préchauffée a son point d’ébullition.

2- Pour le taux de reflux appliqué de 1.4, déterminer les débits de distillat et résidu D et

W, le NET et le plateau d’alimentation.

3- On souhaite modifier les réglages pour obtenir un distillat a 80% molaire en propanol-

2. Déterminer le nombre d’étage aux conditions minimales et le reflux minimal pour
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cette nouvelle séparation si 1’alimentation est a la température de rosée (vapeur
surchauffée). Déterminer, pour un taux de reflux de 7, les débits D, W, le NET et le

plateau d’alimentation.

Rectification continue d'un mélange binaire
Propanol_1 - Isopropanol
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Titre molaire dans la vapeur
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Titre molaire dans le liquide
Réponse

1) Rnin=0.852, NPT=11, 2)D=1867 g /h, W=2333 g/h, NPT=7, plateau d’alimentation
le 3, 3) Rmin=4.348, NPT=14 et pour R=7, NPT=9, D=1200 g/h, W=3000 g/h.
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