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acryliques et de polymeéres vinyliques.

Il existe trois principales méthodes de fabrication de la MEK - par synthése a partir de gaz
raffinés, par oxydation sélective de I'alcool butylique secondaire. et enfin par déshydrogénation
du butan-2-ol, procédé le plus économique qui va étre étudié par la suite.

A. Description du procédé (cf. annexe 2, page 5/6)

La synthése de la MEK s’opere par déshydrogénation du butan-2-ol en phase gazeuse, sous
pression atmosphérique et & haute température (400 °C) :

CH3-CH,-CHOH-CH; —» CH3-CH,-CO-CHj3 + H, AH® =+ 675 kJ mol

Cette réaction endothermique est mise en ceuvre dans un réacteur catalytique isotherme. La
chaleur nécessaire a la réaction est apportée par un fluide caloporteur.

1. Unité de déshydrogénation du butan-2-o|

1.1. Absorption
Un courant constitué de butan-2-ol, d'eau et de MEK alimente une colonne d'absorption a
garnissage A utilisée pour récupérer la MEK.

Le courant sortant en pied de la colonne d'absorption contenant |a MEK, le butan-2-ol, l'eau et le
dihydrogéne, est envoyé par lintermédiaire d'une pompe centrifuge P1 dans un vaporiseur a

En téte de la colonne A le mélange gazeux est envoyé vers un traitement non décrit ici

1.2. Réaction / séparation gaz liquide

Le réacteur R est un réacteur multitubulaire a lit fixe et isotherme, fonctionnant sous une
pression de 1,50 bar. Un fluide caloporteur organique (une huile) circule dans la calandre du
réacteur. La température et la pression dans le réacteur sont regulées.

L'effluent réactionnel sortant du réacteur est refroidi dans I'échangeur E2 avant d’étre introduit
dans un condenseur partiel a faisceau tubulaire E3 refroidi par de la saumure.

Le courant sortant de E3 alimente un séparateur gaz-liquide S

- la phase gazeuse constituée de la totalité du dihydrogéne et d’'une partie de la MEK produite
dans le réacteur, alimente la colonne d’absorption :

- la phase liquide contenant la MEK condensée, 'eau et le butan-2-ol n‘ayant pas réagi, est
envoyeée, par l'intermédiaire d'une pompe centrifuge, vers 'unité de purification de la MEK.
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2. Unité de purification de Ia MEK (a ne pas représenter)

Cette unité permet la recupération du butan-2-of N'ayant pas réagi. Elle comporte deux colonnes
de distillation

- la colonne D1 permet Ia récupération de la MEK en téte.

- le résidu de D1 alimente une colonne D2 dont le distillat est constitué de butan-2-of que l'on
recycle a I'entrée du procédé.

Le butan-2-ol bout 3 99.5 °C Sous pression atmospheérique : c'est un produit inflammable et nocif
par inhalation.

La MEK bout a 790 °C sous pression atmosphérique - c'est un produit trés inflammable, irritant
pour les yeux et les voies respiratoires.

| Le dihydrogéne est un gaz tres inflammable.

B. Schéma

Représenter, a I'aide des normes fournies, le schéma de cette installation correspondant a I'unité
de déshydrogénation du butan-2-ol. L'unité de purification de la MEK ne sera pas représentée.
On inclura tous les éléments de sécurité et de regulation permettant un fonctionnement correct

de linstatlation.

C. Exercices (les trois exercices sont indépendants)

1. Le réacteur catalytique

Le réacteur utilisé est un réacteur multitubulaire a lit fixe. La réaction est endothermique : elle a
lieu sous une pression de 1,50 bar et a une température de 400 °C. Le flux thermique a fournir
au milieu réactionnel sera apporte par un fluide caloporteur organique.

Les débits molaires des courants d’entrée et de sortie du réacteur sont donnés dans le tableau
en annexe 1, page 5/6.

1.1. Calculer le flux thermique a fournir au réacteur pour assurer son fonctionnement isotherme.

1.2. Le réacteur est constitué de tubes dans lesquels est réparti le catalyseur.
Montrer que le réacteur doit contenir environ1,04 x 10° tubes.

1.3. Calculer la vitesse des réactifs dans les tubes. Les débits molaires des courants a I'entrée et
a la sortie étant différents, on se basera pour le calcul sur le débit moyen - 101 kmol.h™'.
Calculer le nombre de Reynolds dans les tubes. En déduire le réegime d'écoulement.

Données: Température du fluide caloporteur a 'entrée : 450 °C
Température du fluide caloporteur a la sortie : 440 °C
Coefficient global d’échange entre le milieu réactionnel et le fluide caloporteur
(calculé par rapport a la surface interne des tubes) : K =128 W m2 K
Masse volumique du mélange réactionnel : 1,66 kg.m™
Viscosité du mélange réactionnel : 1,60 x 10°Pa s
Diamétre intérieur des tubes : d, = 44,0 mm
Longueur des tubes : L = 1,00 m
Constante des gaz parfaits : R = 8,31 J.mol" K™’
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2. Etude de la colonne d’absorption

La colonne d'absorption 3 garnissage permet la récupération de la MEK. Le meélange gazeux
entrant a la base de la colonne est constitue de MEK et de dihydrogéne.

Le solvant envoyé en téte de colonne est un mélange de butan-2-ol et d’eau. Il contient un peu
de MEK (fraction molaire en MEK - 0,60 %).

Lors de I'extraction, on ne tient pas compte de la dissolution dy dihydrogéne dans le liquide ni de
la vaporisation du butan-2-o| et de I'eau.

Le débit total de liquide sortant de la colonne (mélange de MEK, butan-2-of et eau) est de
78,6 kmol.h™". Sa fraction molaire en MEK est égale a 6,00 %.

Le débit molaire de gaz sortant (mélange de dihydrogéne et de MEK) est égal a 45,0 kmol.h™'.
Sa fraction molaire en MEK est égale a 0,14 %,

2.1. Calculer le débit molaire de liquide entrant dans la colonne d’absorption. En déduire le débit
molaire de gaz a 'entrée de |Ia colonne d’absorption : montrer que la fraction molaire en MEK est
d'environ 9 % dans ce gaz.

2.2. Donner I'équation de la droite opératoire et déterminer graphiquement le nombre d'étages
théoriques de la colonne.

La hauteur équivalente a un plateau théorique étant de 0,60 m, en déduire la hauteur de
garnissage dans la colonne.

Données: courbe de partage de la MEK (annexe 3, page 6/6, a rendre avec la copie).

3. Etude de la colonne de distillation D1

La phase liquide provenant du separateur gaz-liquide alimente Ia colonne de distillation D1. Le
distillat obtenu (débit D = 42,0 kmol.h™) est de la MEK pure.

Pour I'alimentation du séparateur, on se reportera a 'annexe 1, page 5/6.

3.1. Bilan matiére
3.1.1. Dans cette question le débit de gaz sortant du separateur vers la colonne

d’absorption est pris égal a 49,3 kmol.h™ et sa fraction molaire en MEK 3 9.0 %.
Déterminer le débit molaire d'alimentation de D1 et sa fraction molaire en MEK.

3.1.2. Calculer le débit molaire du résidu et sa fraction molaire en MEK_
3.1.3. Déterminer le rendement de Ia récupération en MEK sur la colonne D1.
3.2. Bilan énergétique
La colonne D1 est supposée adiabatique.

3.2.1. Calculer la puissance thermique & évacuer au condenseur On considere qu'il n'y
a pas de refroidissement du condensat.

3.2.2. Calculer la puissance thermique a fournir au bouilleur.

Données

- Taux de reflux : R=2.0

- Enthalpie molaire de vaporisation de la MEK a79°C:L,=31,7 kd.mol"
- Enthalpie molaire du courant d’alimentation “ha=1,60 kd.mol”’

- Enthalpie molaire du distillat : hp= 4,80 kJ.mol’

- Enthalpie molaire du résidy : hg = 6,50 kJ.mol™
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Annexe 1 : débits des courants en entrée et sortie duy réacteur R

Constituants | Débits entrée réacteur (kmol.h) | Débits sortie réacteur (kmol.h™')
butan-2-0l 73,3 |
MEK N
eau
dihydrogéne
courant
Annexe 2 : unité de production de la MEK
Sous-produit H, :>
—_—
A
R
— E1 E2 T
Alimentation l E3

:>~>>J

—H

v

Recyclage butan-20l

D1+ D2

H,O-MEK

I

NB : L’ensemble D1 + D2 re
colonnes de distillation

présente l'unité de purification de la MEK constituée de deux
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courbe de partage de la MEK

Annexe 3 (a rendre avec la copie)

nMEK

X=

.
H

X, rapport (ou teneur) molaire de la MEK / non volatils dans la phase liquide

neau + nbu tan-2-of

Myex

Y=

Y, rapport (ou teneur) molaire en MEK dans Ia phase gazeuse

ny,

?

y

0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07

0,01
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CLASSIFICATION DES APPAREILS

REPERE TYPE APPAREILS REPERE TYPE APPAREILS
A AGITATEUR Agitateur de tous types pour
homogénéiser des phases liquides K REACTEUR
Concasseurs
Tous appareils munis
B BROYEUR E\:;)\iléerl;;;teurs intérieurement ou extérieurement
M MELANGEUR de dispositifs mécaniques et
destinés a I'nomogénéisationdes
Compresseurs milieux semi-fluides et solides
C COMPRESSEUR Ventilateurs
Pompes a vide
P POMPE Pompes de tous types
COLONNE Colonnes et tours RESERVOIR Bacs Gazométres
D . ) R Réservoirs Silos
-Rectification -Lavage Ballons Trémies
TOUR -Extraction -Absorption RECIPIENT
R L SEPARATEUR Cribles Essoreuses
Bouilleurs -Réfrigerants S Décanteurs Dépoussiereuses
' Filtres Centrifugeuses
E ECHANGEUR -Evaporateurs -Condenseurs FILTRE eniriugey
-Economiseurs - Aéroréfrigérants .
. Transporteurs Portiques
-Surchauffeurs T TRANSPORTEUR [(;'lo'nwt)yeurs Grues
“lévateurs
Fours de fusion. grillage.cuisson Chaudieres a vapeur
F FOUR Hauts fourneaux vV CHAUDIERE Chaudiére a fluide caloporteur
Sécheurs A VAPEUR Fours tubulaires
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TUYAUTERIE

NOM

SYMBOLE

Tuyauterie de tous types

Croisement de tuyauterie
(sans raccordement)

Croisement de tuyauterie
(avec raccordement)

Sens d'écoulement

Y

Pente de tuyauterie

Entrée de tuyauterie (a)

Sortie de tuyauterie (b)

@y (b)

o

Isolation thermique
sur canalisation

NOM SYMBOLE
Air A
—  comprimé AC
—» raréfié (vide) AR
Eau E
—» de refroidissement ER
—» de lavage FL
-» déminéralisée ED
Vapeur Vv
—» surchauffée VS
Gaz G
—» diazote GN
Fluide thermique FT
Fluide frigorigéne FF
Fluide réfrigérant FR
Saumure SA
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ACCESSOIRES ET ROBINETTERIE

NOM SYMBOLE NOM SYMBOLE
Evacuation *
Y Robinet(symbole général) —PD<t—

/\ |

Respiration E r
: |
Disque de rupture
Pulvérisation par rampe VAWAYWAY a P -

Regard d'écoulement

Arrét flamme

Soupape de sureté

Adsorbeur

[ﬁw
=
1

Purgeur

Piege a vide

T

Clapet de non retour

Garde hydraulique

Robinet de régulation

Siphon

Détendeur
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APPAREILS DE SEPARATION

NOM SYMBOLE NOM SYMBOLE

Décanteur Filtre & bande — 7
(Clarificateur) O O
Y
Filtre discontinu Centrifugeuse
(type biichner) Séparation liquide - liquide €
+
+_

Filtre presse

>[I

\

Cyclone
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COLONNES ET REACTEURS

COLONNES
(Absorption, rectification, extraction)

NOM SYMBOLE

N N

Colonnevide | | |} {+  }e-e--

@ | 1 i e

Colonne a plateaux

(b)

(a)

»
Y

)|(

Colonne a gamissage

(¢)

Colonne a garnissage
a deux trongons

(d) ©) (d)

REACTEURS
NOM SYMBOLE NOM SYMBOLE
_.+
Réacteur
agité
Réacteur a Iit
catalytique

Reacte.ur v
tubulaire
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ECHANGEURS DE CHALEUR

NOM SYMBOLE NOM SYMBOLE
Echan%ﬁutr) .tu)bulaire Echangeur a plaques fluide N\\\\ fluide
1ebi T~
£ de service e procédé
Epingle

Serpentin

Faisceau tubulaire

Faisceau a tubes
enU

Cuve a double

Aéroréfrigérant

w

enveloppe
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LIQUIDES

MANUTENTION DES FLUIDES

GAZ

NOM

SYMBOLE

NOM

SYMBOLE

Pompe centrifuge

O

Compresseur volumétrique

Pompe volumétrique

e

Compresseur centrifuge

Pompe doseuse

00—

Ventilateur

-d
0

Pompe a vide

{

Ejecteur
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RESERVOIRS

NOM

SYMBOLE

NOM

SYMBOLE

Réservoir ouvert

Réservoir sphérique
pour gaz sous pression

Réservoir fermé

Gazometre

S

— Silo
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MANUTENTION DES SOLIDES

DISTRIBUTION ET TRANSPORT

NOM SYMBOLE NOM SYMBOLE
o l’ Transporteur
Distributeur @ 3 bande ( ) g )‘l(
\
Transporteur NN Transporteur \1’
a hélice a godets \L
FRAGMENTATION
NOM SYMBOLE
AGITATION
NOM SYMBOLE
Broyeur Agitateur et
concasseur .
mélangeur de
\l, tous types
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MESURE - CONTROLE - REGULATION

3 éme lettre (fonction assignée a la mesure dans le procédé)

' Ex: pression différentielle
C Regulateur enregistrée et réglée
A Alarme
Ex: Débit indiqué avec

AH Alarme haute seuil d'alarme haut

AL alarme basse
NOM SYMBOLE
DEBIT

symbole général

NIVEAU

point de mesure
intérieur (a)
indication locale de
niveau (b)

PRESSION

TEMPERATURE

REGULATION

SYMBOLE DES GRANDEURS MESUREES: F lettre
nature de la grandeur mesurée 1 ou 2 lettre(s)
masse
Analyse A (weight) W
Débit (flow) F Conductivité C
Densité D Viscosité N
Niveau (level ) L pH PH
Pression P temps K
humidité M
Température T (moisture)
Pression ?
différentielle Pd ®
Rapport de débit FF ¢ @ ¢
(fraction flow)
Volume \%
2 eme Jottre (indique le mode d'accés a la mesure)
I Indicateur R Enregistreur T Transmetteur
(recorder)

Débit enregisté réglé

_?
)

lcH

_Q

S

~ d
.

12/12




