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Etude d’une installation de fabrication de vanilline

Le sujet traite de 1’étude partielle d’une installation de production de vanilline ou ardme
synthétique de vanille. Ce composé peut étre produit sous deux formes différentes suivant sa finalit¢
cristallisée pour I’industrie alimentaire ou écaillée pour I’industrie pharmaceutique.

Le principe de fabrication complexe enchainant différentes phases est présenté simplifié en
annexe 1 page 6/13.

L’étude portera sur la partie traitement de la vanilline brute et plus spécialement sur 1'unité de
distillation (Cf. Annexe 2 page 7/13). Le schéma TI du procédé est donné en arnexe 3 -document
réponse 3- page 9/13. Le déplacement des fluides est assuré par aspiration, réalisée par un
fonctionnement sous vide des colonnes. Pour simplifier, ces pompes a vide ne seront pas repreésentees.

Etude et compréhension du procédé : (Cf. Annexe 2 page 7/13 et document réponse 3 page 9/13)

La vanilline brute contient des impuretés lourdes (appelés goudrons: dialdéhydes, etc...) et
légéres (ortho-vanilline) qui sont éliminées dans deux colonnes C341 et C342 (Cf annexe3 -
Document réponse 3- page 9/13)

S Une colonne d’équeutage C341 sous vide (10mbar abs) chargée d’éliminer les impuretcs
lourdes. Ces impuretés, appelées goudrons, sont épuisées dans un évaporateur et leur debit de
soutirage est mesuré a I’aide du FT07. On élimine donc les produits en pied de colonne, d’ou
le nom « colonne d’équeutage ». La vanilline distille en téte & une température de 138°C.

< Une colonne d’ététage C342 sous vide (10mbar abs)chargée d’éliminer les impuretés
légéres : ’ortho-vanilline, goudron 1éger, distille en téte sous une température de 120°C. La
vanilline est soutirée en milieu de colonne. On élimine donc les produits en téte de colonne,
d’ou le nom « colonne d’ététage ». La fraction parvenant en pied de colonne est réinjectée
dans la colonne C341.

La vanilline alors distillée contient encore des traces d’impuretés éliminées par dissolution puis
cristallisation de la vanilline pure. Cette phase est réalisée dans un cristallisoir K500 apres dissolution
a 45°C dans un mélange hydrométhanolique (méthanol/eau). La cristallisation est effectuée en continu
sous vide (P = 10mbar abs) & 25°C.

La suspension de vanilline cristallisée (22% en masse) est lavée dans un mélange méthanol / eau
distillée. Elle est ensuite essorée, séchée dans un séchoir S502 sous azote puis conditionnée.

Le bilan des flux est le suivant :
=% Colonne C341 :
% Flux entrants : Alimentation de la colonne : FT09
Alimentation pied de colonne (reflux) : FT06
% Flux sortants :  Soutirage téte de colonne : FT0S
Soutirage des lourds : FT07
= Colonne C342
% Flux entrants :  Alimentation de la colonne : FT0S
% Flux sortants :  Soutirage en téte de colonne : FT22
Soutirage d’un mélange lourds résiduels / vanilline : FT06
Soutirage du produit « bon » : FT23
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e choix de ces: 2 technologms retenues (élect'omagnethue eta effet dop
es*quahtes de ces matenels s : :

i j EM = ‘145°C Z 5°C etlesi gnal de sorﬁe du transmetteur se fa1t en courant n@rmahse 4-20mA
7 Le transmetteur ne: ':'es de}' as de circuit de compensatlon de soudure froide(CSF).

L Determmer les fem. d’etalonnage c est—a—du'e les deux tensions permettant de regler le
51g11a1 de sortie & 4 mA puis 20 mA :

= s -ff‘b Determmer la relauomentre le 51gna1 de mesure: M (en mA) et la fem E (en mV) du e
’ i - thermocouple, en supposant linéaire: la relatlonM f(E). T B

o Determmer lafemE en mV et la valeur du signal de mesure M en mA pour = 138°C -

R 8 3 Le transmetteur possede un 01rcu1t de compensatlon de soudure ﬁ'01de

»Determmer les f em. d’etalonnage dans ce cas.

miner la re, ,tlon entre le signal de mesure M’ (en mA) et la fem E’ (en mV)

e Determmer la fem B en mV et la valeur du signal de mesure M’ en mA pour 6 = 138°C
E ;;jf"?d Conclure sur le rble du CSF (01rcu1t de Compensation de Soudure Froide). |
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CONTROLE COMMANDE ET REGULATION (10 points)

Le SNCC d1spose de’ cartes d’entrées/sorties (IO) 4 8 entrées analogiques actives (pour
transmetteurs 2 fils) ou 8 entrées analogiques passives (pour transmetteurs 4 fils) ou 8 sorties

, analoglques Seuls les transmetteurs de débit sont des transmetteurs 4 fils.

9. En utilisant ’annexe 3 -document réponse 3- page 9/13.

' Faire un bilan de tous les instruments de mesure pour en déduire le nombre de cartes
d’entrées nécessaires de chaque espece. :

b. Faire un bilan de tous les actionneurs pour déterminer le nombre de cartes de sorties
nécessaires.

10. Etude d’une boucle complexe.
é Quel est le type de régulation mise en place par les régulateurs TC31 et FC327?
¢ 'b. Quel en est son role essentiel ? Justifier.
11. On: desue maintenir le niveau de la colonne C341 constant pour ne pas la noyer. Il ex1ste une
boucle de régulation de débit, dont FTO05 est le fransmetteur.

a. Quel type de stratégie peut-on metire en place compte tenu des appareﬂs de mesure
“existants ? Exphquer/votre raisonnement.

b. Compléter le schéma TI du document reponse 3 page 9/13 avec les nouveaux elements
¢. Déterminer et Justlﬁer les sens d’action du ou des regulateurs nouvellement installés.
12. La régulation de temperature de p1ed de colonne ©341 montre des défaillances lides aux

variations de température d’arrivée de la vanilline brute. Afin de s *affranchir de ces
perturbations, on met en place la stratégie suivante :

TTO1 = Z(p) —— v : —p  Hzp)
TC14 FIC1S '
Wop) .
s Calp) Ci(p) HE) [0 HEe)

a. Donner le nom de cette stratégie.

b. Montrer que ’on peut mettre M(p) peut se mettre sous la forme :

2@z @)-GEF )]+ Co @R OWD) yoe0 k(o) 1, ) - L@
1+C, (PR () 1+C; (0)H, ()

M(p) =
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c. Deterrmner l’expressmn de G(p) en fonction de Fi(p) et Hz(p) pennettant de s affranchlr
des vanatlons de températures mesurées par TTO1. :

-Typ —Txp s

" " .d".' ' Expr‘lmer G(p) en forction de 11, 12, T1, Tz, KjetKssi F(p)= Kae Hz(p)= ——_——— ;
S 2 . 1+75p 1+':1p
1+7,p '

“e. On suppose T; ~ Ta. Mon,trer/que' G(p) péut s’écrire : G(p)=K ol on exprimera K

1+1,p
‘en fonctlon de K1 et KZ

13, La bibliotheéque du SNCC etant trés sommaire, on se propose de synthétiser G(p) par son
équation: récurrente. Le degré du numérateur étant le méme que celui du dénominateur,
“I'utilisation habituelle de la « transformée en z » n’est pas adaptée. On se propose de déterminer
I’équation récurrente. fournissant l’echantﬂlon Sn en passant par l’analyse temporelle de sa

' fonctlon de transfert G(p).
B

i Zo)—p| G® | S®

- -

a. Déterminer S(p) en fonction de G(p) et Z(p).
b.  Montrer que s(t) vérifie I’équation différentielle suivante :
| ds(t) - dz(t)
.S+ =Kz(t) +K.
- s+ —= at z(t) +Kt,——= at

B ¢ On numérise z(t) AT alde d’un bloc Al utlhsant un CAN de période d’échantillonnage: T
- . Déterminer l’equa'uon récurrente approchée, calculant s, en fonction de z,, Zu1, So1, Bf, P57
O = etK. S : - ‘ : A 'Z?)‘E -

Rappel : La dérivation temporelle sera approximée par la dérivée « arriére » :

dx(t) Transposition,  Xp ~ X5
dt numérique T

e

La programmation de ce genre d’équation est réalisable dans le SNCC par un bloc FBD
(Function Block-Diagram) écrit en ST (Structured Text) mais ne sera pas traitée ici. :
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Annexe 1 : Description procédé

Principe de fabrication

Matiéres premieres

Gaiacol, Acide glyoxylique, eau, soude

\/

Solvants ———|
Alr ———Pp
Acide sulfurique ————»

Traitements chimiques

~~

Vanilline brute

4

Distillation / Dégoudronnage

N

Rectification

Ny

Ecaiﬁﬁage

Cristallisation / Séchage

/ .

Conditionnement
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Annexe 2 : Schéma simplifié de ’unité de distillation m
Vide
Vide
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Annexe 4 : Documentation débitmétre électromagnétique

Vue d’ensemble, primaire du débitmétre et modéles de convertisseur : FXE4000 (MAG-XE)

DN 3-100 1 110787 %
%F m 2 O g
= —% N3 -DN 40 YNO ;
g | R e
DX 125-300 : 57-127 = f? Wed Stks  Tn-Oierp DIN 32576
T Bg =e
Food ¥ bimngs Bt Threads
TR 11881
- Crbeses uooa sepaest
DN 350-1000 : 14™~10" DN 3 -DN 100 : 146747 DN 3-DX 100 : /107~ DN 50 -DN 100 : 277
Bride soudée Version entre brides Bride soudée Version entre brides | Raccordements varigbles
Maténing du boitier Boitier en aluminium Séne 4000 Boitier en 1nox Série 2000
Primaire
Numéra du modile DE41F [ DE41W ] DE2IF | DEZIW | DE2I-R-S-T-E
Pricision 0,5% de Iz mesure
DN N DN - PN DN BN DN PN DN PN
Version entre brides - 3.100:1/1074716 - 3-100: /10747 1040 -
Brides DIN 3-1000 1040 - 3-160 10-40 - -
Brides ANSI 1/87- 407 CL150-300 - 18747 CL150-300 - -
Accessoire pdur I'industrie - - - - 3-100:1/10°4" 10
nhmcn\axrc DIN 11851
Raccords & souder - - - - 3-100:1/10™4" 10
Tri-Clamp suivant DIN 32676 - - - - 3100:1/40°4" 10
Filetage externe 150 228/DIN 2699 - - - - 3-25:4/40"-1" 10
Revétement Caoutchoat souple/ PFA{DN3-8:1/107-5/167) PFA PFA PFA
cag?flio%% dﬁur, PTFE(DN10-100:3/8"47) (résiste au vide) {résisic au vide) (résiste nu vide)
Conductivité = 5 uSlem > & uSiem > 8 uSlkem =& pSiem > 5 uS/kcm
(20 uS/cm pour 'can (20 uS/em pour (20 pS/cm pour Fean | (20 uS/em pour Pean (20 pSfem pour
démindralisée) I"cau démindralisée) démintralisés) démindralisée) V'eau déminérolisée)
Efcctroddes SS 145713 16T1]. 1.4539, Hastelloy B2/C4, Plagnum-Indium, Tantale, Titane
Matériou du  Ruccordement del Acier, 14371{316Ti) - 1,4571{316Ti} - 1,4403[316 T3]
procédé
Classe de protection P67 1P 67, 1P 67, P67, 1P 67,
P 68 {Option) 1P 68 {Option) 1P 68 (Option) 1P 68 {Option) 1P 68 (Option)
Tenyrérature du fuide ? -25a+130°C -25 4 +130°C =28 +130°C -23 3+ 130°C =25 4+ 130°C
Agréments
Version EEx TUV 97, ATEX 1173X {vorr fiche technigue séparée)
Certifide conforme PTR Eau froide, caux usées, fiquides autres que eau
Directive 97/23/EG concernant les Evaluation de la conformité suivant fa catégoric Ui, groupe de fluides |
sppareils sous pression (PED)
Certificats
- - - - 3A, FML, EHEDG
(nettovabilitd)
Convertisseur
Alimentation élecirigue 83283V AC/16R-264 V AC/168-21.2VDC
Sortie courant 0/2-10mA, (-3 mA, (4-20 mA, 044-10712-20mA
Sortic mmpulsions impulsions par Optocoupleur actif 24 VCC ou passif
Mise § zéro externe Entrée optocoupleur
Remise & #éro du_totalisatour ext. Entrée optocoupleur
Mesure déhit direct/inverss Sigaal sur sortic optocaupleur
Détecteur de tuveuterie vide 2 partic de DN10 - 3/87, signal sur sortie optecouplour
Dispositif d auto-contrale Qui
Affichaue Josal / Totalisatian Qui
Boitier Boitier pour montage mural, rack 1977, boitier pour ?%nrligc free avant d armoire, boiticr pour mondage sur
rail DIN
Comuunication PROFIBUS DP, PROFIBUS PA, Protocole HART, FOUNDATION Ficldbus,
Protocole ASCIL (RS4835})

®y +25°C pwr taceordements ée [vow& en inox.
<10 *C pour mecordements de provéds en avier
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Annexe 4 : Documentation débitmeétre électromagnétique

Dimensions | Pression  |[Echelle de mesures min}Echelle  de  mesures Vimin o Ve
de Tapparcil | nominale | Vitesse de débit Max. ? % ?
de mesures standard {0 a 0.5 m/s Vitesse de débit
DN Pouce PN 04 10mis 8 f .
) , — 8 10
310 40 0 a 02 Vmm |0 & 4 l/min : 3 8
4 532 40 0 a 04 Vmn [0 a 8 Vmin 2] 2 g
6 14 40 0 a P Iimin j0 & 20 lmnin . /; ; 4
8 516 40 0 & 1.5 bmin |0 a 30 Vmin g vivdrar.
1038 40 0 a 225 Vmin {0 4 45 l/min ol s JALNNAA
s . - L - .. ~ R o .. o S ¥ IR A
15 12 40 0 a 5.0 Vmm |0 a 100 Vmin 8 g 6*‘;@ 7 A
20 34 40 0 4 7.5 I/min {0 150 V/min &1 5 ,@%:7//; 4%
N ;- . o L 4 A
23 40 0 a 16 Vmm [0 a 200 lmin 3 2-—% 5\;@/ ,'// /] 6
2 014l 40 fooa 20 Vmin|ooa 400 Umin NN’ 47 Qe@eé/ Al
- . ~ i R s . 4
40 {12 40 0 a 30 Vmin j0 a 600 lmin 107 ,/C S S 3
- . . 3. 8 ;
50 2 40 a4 a 3 moh |0 a 60 m’/h ¢ O AVARE
3 3. 107 8 LA LA
65 2-142 40 0 4 6 mh j0 a 120 m’/h g f PAA S AR n
- ~ 3 - . 34 7 <
80 3 40 0 a 9 m/h {0 a 180 m/h 51 2 /7/;0 n§'// ;/ 0
N . . - R 3. 4
100 4 6 o a 2 mih o a 240 mh NESALIL> &Y.4.8S%F
125 3 16 0 a 20 w2 0 & 420 m/h ) ///%// /4/ 4
150 6 16 0 & 30 m*h [0 a 60D m/h (A
- - - - - 3 8 £ A
200 8 016 |0 a 54 mh |0 a 1080 mh o) s L AL L)
250 10 1016 [0 a 90 m>/h |0 a 1800 m°/h 8y STTA 7 KT y
300 12 10/16 |0 4 120 wih |0 2400 m /b 1 4 / ) ;Vé‘/y A LA 147
N Ao - - - 3 . N 3; 4 5,
350 14 15716 0 a 165 m2/h j0O a4 3300 m7/h Z 2l 2 / /,er/ Ar SN
400 16 10716 |0 225 m¥bh |0 4 4500 mh | 2 \ // L A Ve
450 18 10716 10 300 mh |0 @ 6000 m/h P 10 PA s A4 3
500 20 0 o a 330 mh [0 a4 6600 m/h ER L = 2
~n . 3 . - 3 ;" 10 ‘§ Qef* yd Y
600 2 10 0 a 480 m/h (0 4 9600 m/ = 8r 1A k7 p
700 28 1o 0 a 660 mh {0 a 13200 m/h ot S L .74V ERN
80032 0 fo & 900 m¥h o & 18000 m’h i AL AL A
s 3 N i 3 s = Py 3. 3 ¢ g 4 1 / 5
900 36 0 o a 1200 m¥h 0 a4 24000 mh W
(0040 0 o oa 1350 mim [0 a 27000 wm’/h 1 LA A4 e
8 V.
10 . ’/f / ¥ 2
P é 7 N4
[ [ . . . 51 4 ’, Q\L/ - o
Tableau de débit : Le débit volumique est fonction de la vitesse S V4 A .
de débit et de la taille du primaire du débitmetre. Le tableau de . LA Ny A g
débit indique I’échelle de mesures associée a chaque taille de N L/ a
q 2 p /|
& T 1 . . . { 3
débitmétre et montre quelles sont les dimensions les mieux YT 7 N
, \ rq Foor 7 4 P ~
adaptées 4 un débit spécifique. s LA .
8 )
1 - s .| 4 / S -2
Exemple : Débit = 7 m*/h (valeur maximum = derniére valeur de &1 3 // /??/ 10"
I’échelle de mesures). Les dimensions adéquates du primaire du g 2 6
£ 1 . 3 hY . 2
débitmeétre sont les suivantes : DN 20 3/4” & DN 65 : 2-1/2” . 4
pour des vitesses de débit entre 0,5 et 10 m/s. 107 N
0.50'60,8\1 2 3 56 810
VS e

Longueurs droites de canalisations amont et aval : Le principe de fonctionnement est indépendant du
profil de la vitesse aussi longtemps que les remous stationnaires n’empictent pas sur la mesure, par
exemple, aprés des coudes d’espacement, des entrées tangentielles ou des vannes de sectionnement
partiellement ouvertes en amont du débitmétre. I1 est conseillé d’installer les dispositifs de controle de
débit en aval du primaire du débitmétre. Il faut s’assurer que 1’appareil de mesure est toujours rempli d’un
fluide. Nous avons constaté que dans la plupart des installations, les longueurs droites amont d’une
longueur de 3 x D et longueurs droites aval d’une longueur de 2 x D suffisent.
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Annexe 5 : Documentation du débitmétre a effet Doppler

0]
o]

dé van‘atio de vilesse -0,08 & 12,2 m/s sur la majorité des applications

Plage

Tailles de canalisation - Tous diamétres entre 25 mm et 4 500 mm avec la
Monosonde standard (cf options)

Précision « +/-2% de la pleine échelle. Requiert des particules et/ou
bulles de taille supérieure & 100 microns et en concenfration
minimale 75ppm.

Indications « Débit : en unités usuelles sur afficheur 4 décades LCD de
hauteur 18 mm, Totalisateur/menu/états, sur écran
alphanumérique 16 caractéres LCD.

Sensihilité et amortissement - Ajustables

Calibrage - Calibrateur 3 touches intégré, transmetteur sans dérive avec
référence de fréquence par quartz

Alimentation - Secteur 200-260Vca 50/60Hz, 5 W max batterie 12Vcc3Ah
et chargeur intégrés et source externe 12Vec

Sorties «4-20 mA (500 Ohms) programmable et isolée pour
échantillonneur ou périphériqgue RS232 de I'enregistreur vers
PC ou Modem externe, 1200 & 19 200 Bauds

Enregistreur <50 000 lectures horodatées, rapports formatés comprenant
les débits mini, maxi, moyens et la totalisation des volumes

Poids & 'expédition +5kg

Capteur - Modéle PSES, simple téte ultrasonore avec cable de 6
métres et boitier acier inoxydable. Conception submersible par
accident (7 métres d'eau, non fonctionnelle en immersion), a
brider avec le collier en acier inoxydable

Plage d'utilisation en température « Electroniques: -23°C a +60°C. Capteur; -40°C a 93°C
{(+150°C : cf options)

Boitier électronique - Alliage 1éger sans indice de protection en sacoche

matelassée,
connexions détachables, cables fournis

Dimensions +165 % 254 x 300 mm approx (h x I x p)

OPTIONS

Monosonde petites canalisations PSE5 - ajustable sur conduites 12,5 a 300 mm

Monosonde haute température SESH = Jusgu’a +150°C

Double sonde DSE5 « Pour applications particuliéres

Monosonde a insertion ISE5 » Conduites béton, bois, gainées (fonte - béton...)

Enregistreur de données - Intégré, 50 000 mesures horodatées, RS232 vers compatible
PC, modem exierne

Montage : Installation de la sonde (longueurs droites)

6 a 10 fois le diamétre a distance des coudes, des intersections (organes générant des turbulences),
30 diamétres a distance des pompes, des vannes, des plaques a orifices, des venturis, de la sortie de Ia
conduite. Ne pas installer sur les conduites dont les matériaux peuvent comporter des inclusions d’air ou
des revétements se décollant de la paroi.
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-Thermocouples
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100
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130

e
30
4D
50
600 :
70
80

110
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05039
2 0.437
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1.244
1,653

"2.064
- 2.478
2.893-
#3308 -
©3.723

4.138
4.550
4.961
5.369 -
5.775°

Thermoelectric

1780

5 2.208
20643

3.087

94 3,539

0.119
£ 0.517
0:919 -

1.326

1735
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‘5,450

5.856

©3.999

- 4.466
4,941
- 5.422
5.910 -

6,404

2
0.158
0.557

1.366

1.776 "

2.188

12.602

'3.017

3,433
3.848

4.262

4.674

5.084°

5.491

5.896
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0.156
0.549
©0.951
) 1.362
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0.960

g

195
.992
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823
251

132
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4.046
4.513
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5

wj}Théfmoeleétric Voltage

0.198
0.597
1.000

1,407
1.817

2.230
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3.889

4.303
47715
. 5.124
5.532
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6
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. 1.445
1.865

2.294
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3,177
13,631
4.092

4.561

5.036

5.519
6.008
6.504"

6

- “

0.238

0.637
1.041
1.448

1.858

2.271
2.685
13.100
3.516

73.93lf:

4.344

4.756
5.165
5.572
5.977

7

Voltage in mV

0.273
0.669

©1.074

1.486

'1.908

2.338

2.776
3.222

3.677

4,138

4.608

5.084
5.567
6.057
6.554

in mV

0.277
- 0.677

1.081
01.489
1.899

2.312

- 2.727

3.142
3.557
3.972

4,385
4.797
5.206
5.613
6.017

0.312

“0.709

1.114
1.528
1.950

2.381
2.820
3.267

3.722

4.185

4.655
5.132
5.616
6.107
6.604 -

0.317

0.718

1.122

1.530

1.941

2.354

2.768
3.184
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4.013
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0.352 07
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5.665
6.156 .
6.654

0:3570:
“0.758 ¢

1.163
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