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Il est comna que, par absorption dans
un dissolvant sélectif, on peut séparer 'un
des composants d'un mélange gazenx des
autres composants moims solubles. Toute-
fois, on ne peut pas obtenir ce composant
& Uétat pur en um> seule opération, car
avee Iui la solution contient d’autres com-
posants en quantité d’'antant plus grande
que legr solubilité est plus flevée, ninsi que
lear pression partielle; par conséquent,
lorsque le composant plus soluble est ex-
trait de la solution par réduetion de la
pression on chauffage, il se présente tou-
jours plws ou moins souilié des autres com-
posants du mélarge gemux de départ
. Pour éviter eet ineonvénient, on a déji
proposé (brevet frangais n® 858.862) d'en-
voyer & la base de la colonne d'absorption
un reflax du composant plus soluble qui,
en remontant dans ceite colonne en contre-
courant par rapport i la solution, extrait
de la phase dissoute les autres compoeants
moins solubles, Les systdmes déji proposés
peuvent donner des résultats satisfaisants
dans ko cas de faibles solubilités et pour des
installations ayant des dimensions réduites;
mais on ne connaft pas de proeédés ration-
nels permettant d’obtenir une séparation
compléte par Pemploi de quantités de dis-

solvant et de reflux strietement suffisantes,

8i on utilise des ecolormes industrielles
ayant des dimensions considérables et sur-
tout si on venploie des dissolvants pour les-
quels 1a solubilité est élevée, il se produit
une augmentafion considérable de la tem-
pérature dans le diesolvant par suite de
la chaleur élevée de solution. (:tte angmen-
tation de température, qui est partieulidre-
tient évée dans les plateaux supérienrs
de ia colonne, od se produit la promitre
saturation du dissolvant, réduit 1'effeacité
de 12 colonne et rend plus difficile a sépe-

‘ration, T1 faut observer qu’il ne servirait

i rien de refroidir la colonne de manidrs
2 réalisor un régime pratiguement isother-

‘mique; au eoniraire, pour obtenir un bon

fractionnement, il est avantagenx d’adopter
un régime adiabatique En outre on ne
uait pas déterminer lo nombre des plateaux
ni {a quanditd minimum du reflux qui sont
néeessaires pour réaliser une eéparation
comiplite,

Par conséquent, le procédé susdit est
utilisable pour effectuer sealement des sé
parations relativement faciles (par exem-
ple pour isoler P'éthyilne de 1'acétyléne en
utilisant Veau comme dissolvant, 3 'égard
de laguelle on a des solubilités réduitcs et

Prix du fascicule : 13 franes.

Jo

35

ho

45

ho

55




15

20

25

[888.484)

une setion sélective sonsidérable). Mais wi
on doit séparer dans des installations puis-
santes deux gaz ayant des earactéristiques
physiques tids unalogues en employant d.s
d:ssolvants & solubilitd evée, on re peut
pas obtenir de réwultats satisfaizants sinon
par Vemploi d'on reflux exeessif ot d'nne
grande guantité de dissolvants, ou -n uti-
lisant des colonnes trés hautes, Tel est le
eas de la sépaation entre alpha-butyléne
et butadidne; entre propyléne ot propan;
entre éthyléne et éthane. Lo procédé selon
Uinvention permet d'obtenir facilenr.nt le
2fuultat cherché.

On pourru bien comprerdre la natuie de
ce procédé en se référant au schéma de la
figure 1 du dessin annexé; la figur 2 se
rapporte @ une application particulidre
dans le cat od le dissolvan! présente une
tension de vapeur sersible.

Le mélange qu'on doit fractiouner, et

qui contient un composant A plus oluble.

et un composant B moins soluble, est intro-
duit dans 1a colonne d'une manidre cofiti-
nue pour maintenir un sivesu intermé
disire dont 1a hauteur dépend de la com-

© position du mélang et de I'effet qu'on veut

3o

35

Ao

45

50

atteindre, par exemple i on traite un mé
lacge 2 50 %, & mihauteur. Le dissoivant
est saturé dans la colonne C d’absorption
du compouant moins soluble du mélange 2

fractionner avent qu'il entre dams la co-

lonne de fractiono ment. Dans ceite eo-
lozne C, le dissolvani cirenle et il est re-
froidi dans un réfrigérant R, suseeptible
d’sheorber la chaleur de solution. '

" Par conséquent, dans ia colonne F de
fractionnement <ntre une solution saturée
du composant moins solable, tandis que
sclon Jes proofdés conmus on ¥ envoie A
dissolvent pur. Cela réduit Vaugmentation
de température du dissolvant dans les ple-
teaux supérieurs de la oolonve «t permet
@’ntiliser tous les platesux de Ja eolonne
pour le fractionnement, tandis que. selon
les procéd(s covnus, les plat aux produi-
saient # nlement une abeorption.

Lo dimolvant qu'on soutire en bas de ie
eolonne de freotionnement est envoyé dase
an échangenr A récupération de la chaleur
8, ou il se réehanfle anx dépens de la cha-
}our sensible du liguide chand venact de

Tappareil & dégazéifier 1. Le dissolvant
dégaziifié aprés son refroidissement dams
Péchangeur S est encore refroidi dane le
réfrigérant Ra et envoyé dans le haut dela
colonne d'absorption C. Naturelkment, si
on le dégazéifie par diminution de la pres-
sion et ton par chauffage, lo réoupératenr
de ehalenr § devient inutile.

. Le gaz qui se dégage & Pappareil i dé&
gazéifier et qui est constilné par le compo-
samt A plus soluble, est renvoyd en partie
au bas de la colorne F aprés son reftoi-
dissement dans lp réfrigératur R,, tandis
que Fautre partie est extraite, Afin que
cette deruitre soit déharrassée des autres
composants da mélange, il ~st néoemagire
que la quantité du gaz qui rentre dans la
colonne dépasse une eertuire valeur eorres-
pondant an reflux R qui est néesssaire &
la séparation compléte du produit. Sous la
déomination « retflux», on doit ent ndre
le rapport entre la quactité du gaz plus so-
luble qui est renvoyé au has de 1 eoloane
de fractionnement et la quantitd du méme
gaz, extraite de installation.

Jusqu'd piés nt, on wavait aucuse idde
sur 1a valeur du peflux, et par couséquent
sur la quantité du diseolvani, qui est né
eessaire pour obtenir use séparation eom-
plate. Or, on a déterminé que, dams un
procédé continu isothermigue, la quantité
minimum Q du disseivact & introduire pen-
dant chaque unité de +.mps pour obtenir
Peffet susindiqué, dépend de la solubilité @
du composant plus soluble et de la solabi-
1ité b duo eomposant moins soluble et est
déterminée par "équation suivante :

Al
Q==

dans laguelle V représ uie le volume du
mélacge i fractionner daus 1'unité de tempe
et p est la pression employée.

La quantité minimam R du reflux né
cessaire pour la séparation complile est @
son tour donnée par Déguulivu suivants :

A==
dans hqueﬂo-}ic correspond & la eoncen-
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tration dn composant plus soluble dans le
mélsnge & fractionner, et d est égul an
-y

Les relztions précédentes sont applicables
au ons des eolonnes fonetionnant 3 t-mpé-
rature constante; leurs valsurs se rédnisent
un peu si les opbrations sont eonduites
adinbatiquement (sans dchange de chaleur
avee l'extéricur). Dans le cns des goz trde
solubles, si la colonne est thermiquement
isolée, on & pratiquement une légire aug-

mentation dans ja température dn haut an,

bas de la colonne +t ectte augmentation
exerce un effet favorable puisqu'clle permet
de réduire epcore le reflax née-ssaire pour
ia séparation eomplite du compoesant A du

composast B,
Si & eolorme employée est du type i

« plateaux, poar détermines l¢ nombre de
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platcanx, on doit considérer que I'équilibze
entre la phase gazense et la phase liguide
est atteint trds lentement si on ntilise des
dissolvants pen volatils, 1 en est 4 méme
pour la détermination de la hautenr de 1
colonve si elle contient un hourrsge appro-
prié, fait par exemple par des anneaux
Rashig. Par conséquent, le nombre théo-
tique des plateanx, qu'on pent déteyminer
en tenant compte des denx comibes ds la
compedition de la phase gazeuse <t de la
phase dissoute, est quelque pei infériemr
au uwmbre pratigeoment néoessaire pour
réaliser Veffet vouln, Toatefois, ¥ systime
du fractionnement avee un dissolvant non
volatil présente dans le cas de séparations
difficiles des avantages copsidérables par
rapport au systéme de hiquédfection et ree-
tification : il permel de traller i tenpéu-
ture et pression ordinairves ef non pius 3
température réduite ou pression Hevée; en
outre, &l on utilis- un dissolvant trds sélec
tif, il permet d'obtenir ia séparation emeon-
sommant une quantité rédnite de eslories,
méme &i les tensjons de vapeur des deux
composants kont presque égales,

On peut apprécier P'avantage domné par
ce procédé en considérant le cas de 1a wépa-
ration du butaditne en partant d'un mé-
langa contenant aussi des butylénes
L’alpha-butyidne bout 4 une températur:
inférieure d'on degré senlement % celle du

[888.484]

hutyiéne ot par eonsbquent la eéparation

de ces deux eomposants de kurs mélanges
ne sernit pas possible pratiqueshent par
simple rectification, & moins d'utiliser une
colonne 3 200 plateaux et un reflux com-
pris estre 20-30, co qui serait absolument
antideonomigue, Selon le nouvesn proefds,

o peut ufiliser eomme dissolvant par

exemple le méthanol qui dissout nne quan-
tité de butaditne ume fois et demie plus
grande que de béta-butyldne et trois fois
plug grande que Palpha-bulyline; on peut
elors obtenir la séparation complite du
batadiéne en atilisant uwr colonne bourrée
par les anneaux Raschig aynnt une hantenr
de 7-8 mdtres, aver un reflux se rappro-
chant de 2. Cela permet de réalisev la sé&
paration totale du butyléz- dan butadiéne
d’ono manidre rationnells, facile ei foono-
mique, ee qui west pus réalisable mveo le
procédé de rectifieation,

On a per exemple réusi L obtnir du
butadidue 5 88,5-100 % et du butyléne pra-
tiquement pur en partant d'un mélange
qui eoutensit 80 % de butadidne et 20 %%
de butyldne

Le procédé de fractionnement qu’on vient
de décrite présente encors un anire avan-
tage important si b= mélange contient avee
le butaditne aussi de Valpha- et du béta-
butyldne. Ev effet, pour obtenir du buty-
I2ne pur par les proefdds connus, on devrait
employer denx colonnes de restifleation trda
grandes, Punc pour séparer le béta-butyléne
woins volatil que le butaditne, autre pour
séparer 1'alpha-butyléne qui est plus volatil
que le butaditne. An covtraire, lo nouvean
procédé permet d'extreire en nie- senle apé-
rolion le Duladibes pur puisque les deux
butylénes sont un et I'autre moine solu-

blets dans le méthenol. Dane ee ¢ns, los baty-

idnes exmpts de butadifne sont extraits
par le haut de 1a colorne; tandis que, dans
la colonne de démnzage D, om obtient dn
butadi2ne débarrassé des butylénes,

Le schéma de 12 figure 1 est donné.d sim-
ple titre d'exemple et on peat le modifier et
le simplifier sans xortir du cadre de Finven-
tion. Par exemple, on pent dégazer 1o dis-
solvant dans la zone inférienre de la co-
lonne de fractionn-ment, ot les gaz dézagés,
aprée refroidissoment & V'aide d'un réfrigé-
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rateur disposé & le partie supdiieure pen-
vent é.re tenvoyds dans lu colonie et en par-
trewépards, La colonre d saturstion du dis-
solvant pourra étre disposée paralldlement
i la colonne de fraclionmement, aa lien
d'étre placée sur celleci, et, dans ce cas. le
dissolvant saturé sera .mvoyé par une
pompe en haut de la colonne de fractiorne
ment.

Le schéma de la figure 2 convient parti-
culidzement pour l'utilisation d'un dissol-
vant présentant une tension de vapeur w n-
éible. Dans ce cas, le gaz 4 fractionner
(A + B) entie continuellement dans la
colonze de fractionzement 1 et I gaz moins
aoluble B, prélevé & {a partie supérieare,
passe dans une colonne de saturation du dis-
solvant 11. ofi le dissolvant esi mis en cir
culation par une pompe - t refroidi & Vaide
du réfrigérateur 10, par lequel if est envoyé
en parlie en haut de la colonce de fraetion-
nement. Le dissolvant extrait de eett: co-
lonne est saturé du eomposant plus soluble
A, et il sst envord par ume pampe 2 4 un
réchauffeur 3 et ensuite & la colonne &= dé
gazéifieation 4, remplie par exemple par
des anneaux Raschig et chauffée par le ser
pentin & vapeur 5. Le gaz que U'on prélive
de 1a colonne de saturation 11 et le gar qui
ve dégage de la colonne de dégazéification
4 gont préalablement refroid’s respeetive
mr ot par les réfrigérateurs & ean 8 ot 6 ef
ensgite dars d'antres véfrighatents 3 sau~
mare § et 7. On évite toute perte du dis-
solvant en maintenant suffisamment réduite
Ia température de 1a saumure, de manide. &
condenser pratiquement toutes les vapeurs
du dissolvant, mais non les gaz extraits.

Lélimiration totale des vapeurs du dis
solvast pourtait dans certains eas dtre obt -
nue encore mieux en remplagant les deux
réfrigératenrs & saumure T et 9 par des po-
tites colonnes reniplies par - xemple par des
anneanx Rasehig et refroidies par une pluie
des deux gaz extraits liquéfis. Le hourrage
de la colonr. de fractionnement pourra étre
fait fui sussi par des anneanx Raschig on
autres matérinux appropriés

Tl est également possible d'employer des
colonnes & plateaux dont la construction ne
diffare de o He des colonnes de rectification
vauelles que par le fait qu'eiles doivert pré-

e

senter des déehargenrs de lignide, entre les
plateaus sucessifs, ayant des dimensions
plus grandes, surtout dans le ees oit le gaz
i extraize est peu soluble, si bign qu'il faut
emplover des quantités de diszolvant rela-
tivement Elevées.

Les schémas représentés e lis modifies-
tions sus-indignées sont dornds 3 Litre
d'exemple, et 1l est possihle de réalser le
procédé 3 T'aide d'installations différentes.

syt @ |

1° Procédé continu pour lo fractiornement
par un dissolvant sfleetif d'nn mélange &
gaz ayaet dee températures d'éballition
sensiblement Sgales, caraetéri:d ea ee que
le méange i fractiomner st introduit @ mi-
hauteur d'une colonmwe & fractiondement,
alimentée en haut par le dissolvart refroidi
préalablemegt satur du compozant le moina
soluble, tandis que, en bas de la eolonne est
introduit nn reflnx gazeux eonstitué par be
eomposant le plus esnluble, ce reflux gazenx
étant obtenu par dégazéifieatiod au moins
partielle du dissolvant, ’

2° La quantité de dissolvant introduite
pendant chaque unité de temps par le haut
de 1a colonne n* st pas inférieure A la va-
leur donnée par Péquation:

v

O=i=n

dans laquelle V est Ie volume du gaz & frac-
tionner, p est la pression employée, a et b
les solubilité: & la pression unitaire resp.e-
tivement des gaz le plua et le wmoing sola-
bles. exprimées en volumes des gag par vo
lume du dissolvant,

3* La quantité du reflux est au moins
égale & colle domnée par P'équation

Bf-m—!

dans laquelle d est dgal an rapport entre
la eolubilité @ du comporant le plus soluble
et 1o soluhilité % da composant le moins so-
luble, et Xu est Ia concentration du eom-
posant le plus solnble daus I+ mélange ga-
zeux d fractionner.
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4" La ecolonne d'alsorption est isolée 5° Application de ce proeédd au fraetion-
thermiquement et les quantités du d'ssol | nement d'wn mélang de butadidne avee
vant e du reflux sont maintenues guelque | alpha- et béla-butyléne, earactlrisée en ce
pen inférimres A celles indiquées sous 2° | quon utilise Paleonl mé hylique comme dis-

5 et 3. solvant. 1o
ISTITUTO PER LO STGDIO DELLA GOMMA SINTETICA,

Par procu: sitas »

P, Rzoneunac.

Pour 1a vente des fascicules, a'sdresser A PIuparyepre Narzonars, 27, rue de la Convention, Paris (157).
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