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LE SCHEMA DE PROCEDE EST PRESENTE ANNEXE 1 PAGE 10/15

Les % sont en massique, les régulations ne sont pas représentées

I - DESCRIPTION DU PROCEDE

Pour la fabrication d'acétate de cellulose, on utilise comme l'une des matiéres premiéres, I'acide
acétique. On récupére un excés sous forme de solution aqueuse a 25% d'acide. L'eau et 'acide acétique
ayant des volatilités trés proches, pour pouvoir recycler Facide, & 100%, de pureté, on concentre la solution
diluée par extraction a I'éther, puis a l'aide de deux distillations.

Acide acétique CH3;CO,H  T°ébullition = 118°C (1atm)
Eau H,0 T*ébuillition = 100°C (1atm)

COLONNE D'EXTRACTION C1

C'est une colonne a plateaux perforés. L'interface est maintenue dans la, partie supérieure de la
colonne par le soutirage de la phase lourde, a I'aide d'un systéme de garde hydraulique réglable.

Alimentation:

La solution aqueuse d'acide acétique & 25% (masse volumique 1033 kg/m?) est alimentée a partir de
R1 par pompe centrifuge. Le débit est régulé. L'éther (2% en eau, masse volumique 719 kg/m?) est afimenté &
partir de R2, par pompe. Le débit d'éther est régulé par le débit de Ia solution d'acide & 25%. Une partie du
distillat de la colonne C5 (solution acide a 30%) alimente aussi C1.

Soutirage

La phase légére organique (acide 14%, eau 6.5%, éther 79.5%) alimente la colonne de distillation C3.
La phase aqueuse lourde (eau 93%, éther 7%) alimente la colonne de distillation C2.

COLONNE DE DISTILLATION C2:

Elle est destinée a récupérer I'éther de la phase aqueuse de I'extraction. L'alimentation (venant de C1)
est préchauffée par le soutirage de C2, puis arrive (par gravité) vers le haut de Ia colonne. Les culots sont -
recyclés. Le distillat (éther + 2% d'eau), aprés condensation, est stocké dans R2. La colonne est chauffée par
injection directe de vapeur en pied de colonne. Cette colonne fonctionne sans reflux. Le débit vapeur est
régulé.
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COLONNE DE DISTILLATION C3

Elle recoit la phase organique de C1. Son rdle est de concentrer le distillat en éther. La phase légére
de C1 alimente la colonne C3, & la base de celle-ci. Le bouilleur exteme est chauffé par les vapeurs provenant
de la téte de colonne C5. Cet échangeur permet a la fois I'ébullition du liquide de C3, et la condensation des
vapeurs de C5. Le distillat de C3, aprés condensation, est stocké dans R2. (Une partie revenant en reflux est
nbn représentée).

Les culots de C3 alimentent la colonne de distillation C4. La température téte de colonne régule le
reflux.

COLONNE DE DISTILLATION C4

Son réle est d'épuiser I'éther contenu dans I'acide. Elle regoit les culots de C3, et Palimentation se fait
en téte de colonne. Le débit d'alimentation est régulé par le niveau bas de colonne C3. Les vapeurs sortant en
téte de C4 retournent directement a la base de C3. La colonne C4 est chauffée par un bouilleur externe a
l'aide de vapeur de chauffe 6 bars. Le débit de vapeur est régulé.

COLONNE DE bISTILLATION C5

- Cette colonne a pour role de rectifier la solution concentrée de C4 contenant 75% d'acide et 25%
d’eau. On obtient I'acide quasiment pur a 99.5 % en pied de colonne et un mélange a 30% d’acide en distillat.

L'alimentation, a partir des culots de C4 est faite vers le milieu de la colonne. Le débit est régulé par le
niveau de C4. Le chauffage est assuré par un bouilleur externe a la vapeur d'eau 6 bars.

L'acide pur, aprés refroidissement & 25°C, est stocké dans R3. Les vapeurs (acide a 30%) servent a
chauffer le bouilleur de C3. Aprés condensation dans cet échangeur, le liquide est repris par pompe
centrifuge. Une partie, aprés refroidissement dans un échangeur alimente C1; I'autre partie sert de reflux a C5.

- L'éther étant un produit trés inflammable, tous les appareils ou réservoirs contenant de cette substance sont
sous atmosphere d'azote a l'aide d'un systéme de gardes hydrauliques.
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Il - ETUDE DU PROCEDE (10/60)

lI-1 : A partir de la description du procédé page 4/15 et 5/15, indiquer les % en complétant les cases
prévues annexe 1 page 10/15 puis répondre aux questions suivantes. (3/60)

Pour les questions II-2 a -6, répondre par 3 lignes maximum.

lI-2 : Quel est la fonction de la colonne C2 ? (1/60)

II-3 : Quel est la fonction des deux colonnes couplées C3 et C4 ? (1/60)
Il-4 : Quel est la fonction de la colonne C5 ? (2/60)

II-5 : Pourquoi effectue - t-on une extraction liquide-liquide de la solution d’acide dans la colonne C1
avant la distillation de la colonne C5 ? (2/60)

lI-6 : Quel est le role de l'inertage ? (1/60)

Il — ETUDE DE LA COLONNE C5 (20/60)

On alimente la colonne C5 avec un mélange acide acétique — eau de fraction molaire 0.526 en eau &
un débit de 190 kmol/h (a sa température d’ébullition).

On donne : 7
Acide acétiqgue CH;,CO,H  Masse molaire = 60 g/mol  T°ébullition (1atm) = 118°C
Eau H,O Masse molaire = 18 g/mol  T°ébullition (1atm) = 100°C

lll -1 : Etude de l'alimentation
it1-1-1 : Calculer le titre massique de 'alimentation. (1/60)
llI-1-2 : Calculer le débit massique de 'alimentation. (2/60)

Il -2 : Dimensionnement de la colonne

On désire déterminer le nombre d’étages théoriques nécessaires

Les spécifications de fonctionnement sont les suivantes :
- fraction molaire alimentation : xa = 0.526 en eau débit : 190 kmol/h
- fraction molaire distillat : xd = 0.886 molaire en eau
- fraction molaire résidu : xs = 0.016 molaire en eau
- Taux de Reflux : 3

SUR L’ANNEXE 2 page 1115
l1I-2-1 : Positionner les points xa, xd et xs et tracer les 3 verticales passant par ces points. (7/60)
M-2-2 : Tracer la droite opératoire du trongon de concentration. (7/60)

‘On donne : yn=-=L xp1+-X2-

R+l R+

IlI-2-3 : Tracer la droite opératoire du trongon d’épuisement. (1/60)
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itl-2-4 : Déterminer le nombre d’étages théoriques. (2/60)

ll-2-5 : Donner le nombre de plateaux réels nécessaires si P'efficacité est de 60%. (1/60)
(justifier votre réponse) .

l1-2-6 : Etablir le bilan matiére de la colonne en complétant 'annexe 3 page 12/15 pour un taux de
reflux R=3. (Les détails des calculs doivent figurer sur votre copie) (7/60).

On rappelle : R =—]I§ etvV=L3+D.

I1-2-7 : Conduite de l'installation : Etude de Finfluence du taux de reflux, de la puissance de chauffe.
(4/60) :

La colonne fonctionne de fagon stable . Rempilir le tableau de variation annexe 4 page 12/15
(avant intervention de la régulation).

IV - ETUDE DE LA REGULATION DE LA COLONNE C5 (10/60)

IV-1 : Représentation des régulations

Représenter les régulations suivantes sur Pannexe 5 page 13/15 et indiquer pour chacune
d'elles les grandeurs réglées et réglantes sur 'annexe 6 page 14/15.

IV-1-1 : Boucle simple : La température en téte de colonne est régulée par le débit de reflux. (1/60)
IV-1-2 : Boucle simple : Le niveau de fond de colonne est régulé par le débit de soutirage. (7/60)
IV-1-3 : Régulation en cascade : La AP de la colonne est régulée avec le débit de vapeur de chauffe (

la AP est la boucle maitre, le débit de vapeur de chauffe la boucle esclave). (2/60)

V-2 : Détermination des sens d’action des régulateurs

Compléter le tableau en annexe 6 page 14/15. Justifier vos réponses sur annexe 6. (6/60)

V- ETUDE DU BILAN THERMIQUE DE LA COLONNE C5 (20/60)

Les données nécessaires au bilan thermique sont présentées en 'annexe 7 page 15/15.
V-1 : Etude du réfrigérant de distillat E1 (10/60)
V-1-1 : Calculer le débit d'eau de refroidissement au réfrigérant E1 (établir le bilan thermique). (2.5/60)

V-1-2 : L’échangeur E1 compte n=40 tubes de diamétre intérieur d=12.5 mm. Calculer la vitesse v de
I'eau dans les tubes. On utilisera peau = 1000 kg/m?® (2.5/60)

_ zwxd?
4

Stube Qeau=v><StubeXn
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V-1-3 : Déterminer le régime d’écoulement de I'eau de refroidissement dans les tubes. (2.5/60)
On donne peau = 1000 kg/m®, u eau = 1.10° Pa.s , D diamétre d’un tube en m, V vitesse en m/s
On rappelle que si Re <2000 : le régime est laminaire.

- si Re est compris entre 2000 et 3000 : le régime est transitoire.
si Re > 3000 : le régime est turbulent.

On donne le nombre de Reynolds : Re = p¥.D

V-1-4 : Les fluides circulent a contre courant. Calculer le coefficient global d’échange. (2.5/60)

AT, - AT,

AT
L €
1)

S

Ondonne S=57m’ et¢ = K.S.DTLM avec DTLM =

V-2 : Etude du bilan enthalgigue de Ja colonne C5 (10/60)

V-2-1 : Calculer la puissance thermique évacuée par les vapeurs en téte de colonne en kJ/h (7/60).
V-2-2 : Calculer la puissance thermique évacuée par le résidu en kd/h (1/60).

V-2-3 : Caiculer la puissance thermique fournie par I'alimentation en kJ/h (1/60).

V-2-4 : Calculer la puissance thermique fournie par le débit de reflux en kJ/h (1/60).

V-2-5 : Etablir la relation qui exprime la puissance amenée par la vapeur de chauffe en fonction du
débit de vapeur et de la chaleur latente de vaporisation des vapeurs (2/60).

V-2-6 : En considérant que les pertes thérmiques sont nulles, établir le bilan thermique de la colonne.

On rappelle : Puissance évacuée = Puissance fournie

Calculer la chaleur latente de vaporisation de la vapeur d’eau de chauffage (2/60).

V-2-7 : Calculer la pression de la vapeur d’eau de chauffage (2/60).
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ANNEXE N°2 : DIMENSIONNEMENT DE LA COLONNE

Courbe d'équilibre Eau- Acide acétique
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ANNEXE N°3 : BILAN MATIERE (7/60)
Compléter les débits et titres molaires aprés avoir justifié vos calculs sur votre copie.

Débit kmolhi Titre
Eau
Acide
Total
|
(L DISTILLAT
ALIMENTATION Débit kmol/h| Titre
Débit kmol/h| Titre |« » Eau 0.886
Eau 0.526 ‘ Acide
Acide Total
S REFLUX
Total | 190 . — Débit kmolh| Titre
Eau
—_— Acide
Total
RESIDU
Débit kmol/h| Titre
Eau 0.016
Acide
Total
ANNEXE N°4 : TABLEAU DE CONDUITE (4/60)
Compléter le tableau suivant : diminution: N augmentation: A  stable: =2
Puissance | Taux de Débit Titre Débit Débit Titre T°C AP
chauffe reflux | alimentation | alimentation | distillat | résidu résidu résidu ,
L 4 > b 4 e 4 > e 4 > e 4 >
N > > 4 >
” > > 4 >
e 4 | > 4 >
4 A | 9 >
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ANNEXE N°5 : REPRESENTATION DES REGULATIONS (4/60)

Vapeurs téte de colonne

«

Reflux

\4

Alimentation

A
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ANNEXE N°6 : REGULATION (6/60)
Régulateur
. . Grandeur Grandeur . Vanne NO ou
Boucle de régulation réglée réglante mvdeil;:?:t ou " 'NE
Température en téte
NO
de colonne
Niveau de fond de NE
colonne
AP (le regulateur NE
maitre est direct)

NO=normalement ouvert= OMA  NF=normalement fermé = FMA

Details pour la détermination du sens d'action du régulateur.




DISTILLAT
Cp=3.616 kJ.kg/°C

T=101.4°C

Débit massique 2538 kg/h

r 3

VAPEURS TETE DE COLONNE

Enthalpie Hv 2060 kJ/kg

Débit massique 10152 kg/h

%

T=20°C | &~
: @’fg'!

T=15°C
Cp =4.18 kJ kg/°C

\ 4

C3

REFLUX
Enthalpie Hr

367.7 kJkg

Débit massique 7614 kg/h

ALIMENTATION

Enthalpie Ha 295.6 kJ/kg

Débit massique  7202.5 kg/h

1015

A\ 4

A 4

On donne pour la vapeur d'eau
P=(T1100* Pen atm, Ten°C
Lv=2535-2.9*T LvenkJ/kg, Ten°C

VAPEUR DE CHAUFFE
Lv. kJ/kg

Débit massique 8300 kg/h

RESIDU

Enthalpie Hs 271.3 kd/kg

Débit massique 4664.4 kgh
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