Chapitre III                                                                                                                             Distillation

Iv- DISTILLATION :
Iv-1-Généralités :

     L’étude de la composition chimique d’un pétrole est assez difficile, lors de cette étude. On passe d’un mélange très complexe d’hydrocarbures qui constitue le pétrole aux mélanges moins complexes et enfin aux hydrocarbures individuels.
      D’abord, on sépare le pétrole des gaz, parfois on élimine les asphaltes. Ensuite, le pétrole est coupé par distillation en fractions larges telles que fractions de kérosènes, d’essences et d’huiles.

      La distillation est un procédé de séparation, élémentaire en cascade. Elle est réalisée à contre courant, elle permet d’obtenir d’un mélange de plusieurs constituants des fractions différenciées par une ou plusieurs propriétés physiques, en utilisant la chaleur comme agent de séparation.
      L’opération élémentaire de ce procédé se décompose de la façon suivante :

a- Apport de la chaleur pour engendrer, à une température donnée une phase liquide et une phase vapeur, dont le contact sera assuré le plus intimement possible afin de réaliser l’équilibre théorique entre les deux phases.

b- A la zone d’extension de la tour ou la zone de flash arrive une émulsion de liquide et vapeur qui se sépare en une phase qui monte dans la section de rectification. Dans le ballon séparateur de tête de colonne, on reçoit une émulsion de vapeur et de liquide, qui se sépare en gaz et en essence liquide. La phase liquide descend dans la section d’épuisement et au fond de la tour.
Iv-2- La distillation atmosphérique :

        La première étape de raffinage consiste à séparer les différents hydrocarbures en fonction de leur température d’ébullition. Les deux principaux procèdes de séparation sont :      
    - La distillation atmosphérique. 
    - La distillation sous vide.

      A l’issue de cette étape, on obtient des produits appelés : produits de base.
Le brut est chauffé à environ 350 °C, puis distillé dans une colonne  (≈ 60 m de hauteur).

      Dans cette colonne, les produits sont séparés en fonction de leur température d’ébullition et sous une pression de 1 à 2 atmosphères.
      Le long de cette colonne se trouve les plateaux qui permettent un contact intime  entre la phase vapeur ascendante et la phase liquide descendante.

      Les produits les plus légers (basse température d’ébullition environ 30 °C) sont récupérés en haut de la colonne tandis que le plus lourd (haute température d’ébullition, plus de 375 °C) se concentrent en bas de la colonne.

     En effet, les hydrocarbures les plus lourd restent sous la forme liquide tandis que les molécules de la masse faible ou moyenne passent à l’état de vapeur et s’élèvent dans la colonne. Au cours de leur montée, elles se refroidissent, reviennent à l’état liquide et sont collectées à différents étages sur les plateaux.

     A chaque étage de la colonne de distillation correspond une température moyenne située entre les points de rosée (condensation) et de bulle (vaporisation) des produits que l’on souhaite récupérer. La pression dans la colonne diminue de bas en haut.

     A partir de la colonne de topping, on obtient :

       -un produit de tête (gaz non condensables, GPL, essence totale).
       -Trois coupes latérales (kérosène, gas-oil léger et gas-oil lourd).

       -Un résidu atmosphérique au fond.

     Chacun des produits latéraux de la colonne principale a sa propre colonne de stripping où sont éliminés les plus légers. Le stripping s’effectue à l‘aide de la vapeur d’eau à basse pression, surchauffée pour les gas-oils léger et lourd.

Iv-3- Distillation sous vide :

      La distillation sous-vide est réservée au fractionnement des produits contenant des hydrocarbures lourds dont les températures d’ébullition normales seraient supérieures au seuil de craquage, ou à la redistillation des produits nobles qu’un nouveau chauffage risquerait d’altérer. On trouve ainsi en raffinerie, le fractionnement sous vide du brut réduit atmosphérique, pour obtenir des coupes lubrifiantes de base, la redistillation des huiles après traitement au solvant, la redistillation des essences spéciales et la préparation de charge des unités de craquage pour sortir un gasoil sous vide à partir du résidu atmosphérique.

   Iv-4- Description de la colonne de distillation :

       La colonne de distillation est un appareil cylindrique horizontal avec une hauteur qui dépend du nombre de plateaux qu’il contient et la distance entre eux.

       Les plateaux sont de types à clapets qui permettent d’assurer un contact intime entre la phase liquide descendante et la phase vapeur ascendante.

       Elle est constituée de trois zones :

   a)- Zone d’alimentation ou zone de flash :
      C’est la zone d’injection de la charge chauffée à une température de 350 °C, où s’effectue la séparation en phase liquide et en phase vapeur. Elle doit assurer une bonne séparation des phases et protéger les parois contre l’érosion. Pour cela, la matière première entre par des tubulures tangentielles et se dirige vers le centre en spirale grâce à une plaque métallique placée verticalement. Elle est compri entre le 5éme et le 6éme plateau.

     b)- Zone de rectification : 
     On effectue la rectification grâce à des plateaux dont le nombre varie entre 42 à 46 plateaux. Cette zone permet d’obtenir des produits légers par le stripage et les soutirages latéraux allant du gaz jusqu’au gas-oil lourd.

     c)- Zone d’épuisement :

      Elle se trouve à la partie basse de la colonne et comprend environ cinq (5) plateaux. A partir de cette zone, on obtient le résidu atmosphérique qui est utilisé comme matière première à la distillation sous vide pour la production des huiles lubrifiantes, avec l’injection de vapeur d’eau surchauffée et sous basse pression pour éliminer les constituants les plus volatiles restant dans le résidu. Pour que la colonne fonctionne normalement et pour l’augmentation de la qualité des produits, on utilise :

 1-Stripping : En général, les produits soutirés soient au fond de la colonne, soit latéralement, ne sont pas corrects en leur point initial, ce qui incite à effectuer une opération de correction pour ses soutirages et ce, afin de limiter la teneur en hydrocarbures légers, par l’injection de la vapeur d’eau surchauffée à 400 °C et à basse pression. Le strippage du kérosène et le solvant lourd qui nécessitent une absence totale d’eau se fait par rebouilleur.

  2-Soutirage : Les soutirages latéraux, à partir de la partie inférieure de la colonne vers le haut ont pour fonction d’absorber une quantité de la chaleur. Avec le kérosène, gas-oil léger, gas-oil lourd.
   3- Reflux : Afin de contrôler la température dans les différentes parties de la colonne, on utilise les reflux suivant :

   4-1- Reflux de tête : Il est injecté au sommet de la colonne. Ce sont les vapeur de tête à l’état liquide après une condensation à une température qui varie généralement entre 40-45 °C, ce qui permet de régler la température en tête de la colonne. La quantité de reflux de tête varie de 2 à 4 fois plus grand que la quantité d’essence légère
    4-2- Reflux chaud : Il est injecté au fond de la colonne après son chauffage par le rebouilleur pour augmenter la température du résidu afin d’évaporer les constituants les plus volatiles.

     4-3- Reflux circulant intermédiaire et reflux circulant intérieur : 
    Ils sont utilisés pour contrôler la température le long de la colonne au niveau des plateaux de soutirages latéraux. Il y a deux reflux :

         - Une fraction entre le gas-oil léger et le kérosène.
         - Une fraction entre le gas-oil léger et le distillat.

- Avantages :
         - Ils diminuent la quantité de vapeur au sommet de la colonne ce qui implique la diminution du diamètre de la colonne.

          - L’augmentation de la capacité de la colonne à cause de la diminution de la quantité de vapeur.

- Inconvénients : 

          - On prévoit des plateaux supplémentaires car 2 ÷ 3 plateaux travaillent comme échangeurs de chaleur.

            - Diminution de la qualité des soutirages latéraux encadrant ces reflux.

          A la fin de l’opération de distillation, on a les fractions qui sont caractérisées par les points d’ébullition initiale et finale :

   - GPL                       <  28 °C.

   - Naphta A              28 – 65 °C. 

   - Naphta B              65 – 150 °C.

   - Naphta C              150- 180 °C.

   - Kerosene              180 – 225 °C.

   - Gas-oil léger        225 – 360 °C.

   - Gas-oil lourd        320 – 360 °C.

   - Résidu                     >  360 °C.

Iv-5- Types d’installation de distillation de pétrole :
   On distingue les trois schémas suivants de la distillation initiale. Le choix de ces types est lié à :     - La nature du pétrole brut à traiter.
               - Les produits à obtenir.

a- Schéma de distillation atmosphérique avec une seule colonne :
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     Ce type de schéma est destiné généralement pour des pétroles bruts peu sulfureux et lourds.

- Avantages :
- Le schéma est simple.

- On peut utiliser les basses températures (330< t < 380 °C), pour la rectification du pétrole. La vaporisation des fractions lourdes s’effectue en présence des coupes légères.

      - Inconvénients :
- La capacité est faible.

- Cette unité ne traite pas les pétroles légers à cause de l’augmentation de la pression dans la colonne, donc il faut une grande épaisseur des parois et le prix de revient va augmenter.
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   Fig-1– Unité de distillation atmosphérique dans une seule colonne. 

b- Schéma de la distillation avec prédistillation :

     Ce schéma permet de traiter les pétroles bruts riches en gaz dissous, riche en fraction légères et avec une teneur en soufre de 0.5% massique et plus.
  - Avantages :

- Le schéma est simple.

- La capacité de l’unité est élevée.

- Possibilité de traiter des pétroles bruts non stabilisés avec une teneur élevée en soufre et les pétroles qui ne continents pas des fractions légères.
  - Inconvénients :

- On utilise une température élevée à la sortie du four pour pouvoir évaporer les fractions lourdes dans la deuxième colonne.
- Une grande consommation d’énergie.
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Fig-2- Unité de distillation atmosphérique avec une colonne de prédistillation
c- Schéma de distillation atmosphérique avec évaporation préalable (procédé avec un ballon de flash) :
    Cette installation permet de traiter les pétroles légers, contenant des gaz dissous jusqu’à 1.5% massique au maximum. Toutefois, il ne peut être employé pour des pétroles bruts riches en composés sulfurés.

  - Avantages :

-Grande capacité de l’unité.

-L’évaporation préalable des essences légères du pétrole brut diminue la capacité du four.
- Absence de la pression exagérée dans le système four – pompe.

  - Inconvénients :

- Si la teneur en fractions légères varie, la marche de la colonne est maximum.

- L’impossibilité de traiter les pétroles sulfureux.
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Fig-3- Unité de distillation atmosphérique avec un ballon de flash.

  REMARQUE : Selon les propriétés du pétrole brut choisi, et tenant compte de sa classification (industrielle et technologique), le schéma approprié pour son traitement est celui de la colonne de distillation précédé par une colonne de pré distillation.
Iv- 6- Type de distillations au laboratoire :
      On distingue les distillations préparatoires destinées à séparer des fractions pour des analyses ultérieures et les distillations analytiques non préparatifs destinés à caractériser la charge elle–même. Tout comme en raffinerie, la distillation au laboratoire est très souvent la toute première opération à être menée, puisque c’est elle qui donnera les rendements en différentes coupes : essence, kérosène …etc, et permettra ultérieurement la détermination des caractéristiques des ces coupes.
   La distillation est la base fondamentale du raffinage. Il s’effectue quatre types de distillation au laboratoire :

a- La distillation parfaite (TBP) :
  C’est la distillation ASTM avec rectification, elle s’effectue dans une colonne à garnissage qui équivaut environ à 10 plateaux théoriques et fonctionne avec un reflux de 5 et pouvant traiter 100 litres de brut. Au sommet de cette colonne passe tout d’abord la totalité des constituants purs par ordre volatilité. Dans ces conditions tant que passera le constituant le plus volatil, sa température de passage demeure constante et égale à sa température d’ébullition, puis brusquement apparaîtra le constituant suivant, la température de passage montra jusqu'à son épuisement et ainsi de suite.

     Cette rectification dire TBP présente une grande sélectivité en produits désirés. 
     Elle permet d’obtenir des produits pétroliers avec leurs vrais PI et PF . La charge varie de 0.5 à 30. Elle permet de :

   - Recueillir des gaz liquéfiés, des coupes de distillation et un résidu. 

   - La détermination des rendements des coupes à la fois en poids et en volume.

   - Le tracé d’une courbe de distillation représentant la température en fonction soit du %poids, soit du %volume recueilli.
  b- La distillation ASTM :     
  Cette méthode s’applique à la distillation des essences, des kérosènes, des fuels et des produits pétroliers similaires. La prise d’échantillon est de 100 ml, les conditions de distillation sont précisées en fonction de la nature de l’échantillon. On observe simultanément la lecture de la température et du volume condensé.

 c- La distillation par la méthode de flash :

   Cette distillation est caractéristique de celle à l’échelle industrielle. La charge chauffée à une température donnée dans un four sous une pression  P, entre dans la colonne, dans la zone d’expansion ou elle subit une détente et se divise en deux phases liquides et vapeur. Cette distillation nous permet de tracer une courbe montrant la variation de la température en fonction du rendement des fractions. C’est la courbe de flash qui détermine le régime thermique de la tour de distillation.
Iv-7- METHODES DE TRACE DES COURBES DE VAPORISATION  A PRESSION ATMOSPHERIQUE :
         Le régime de température est l’un des facteurs de qualité des produits obtenus par distillation d’un mélange d’hydrocarbures.

Pour déterminer les différentes températures au sein d’une colonne, il est nécessaire de connaître les différentes courbes de distillation :

· Courbe TBP (True Boiling Point).
· Courbe de distillation progressive simple ou ASTM.
· Courbe de flash.
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                                 graphe-1- Courbe TBP                                                                           
Les deux premières courbes ASTM et TBP sont plus ou moins faciles à obtenir si l’on dispose du matériel adéquat.

La courbe ASTM est la plus facile à réaliser, mais en revanche, elle donne peu de renseignements sur le produit.

La courbe TBP, plus difficile à réaliser, exige un appareil plus compliqué et nécessite beaucoup plus de temps, donnera par contre des résultats plus précis sur la qualité du produit.

La courbe de flash, bien qu’elle ne soit pas une courbe de distillation, est très importante et présente un intérêt pour les procédés de vaporisation continue.

La courbe de flash est la plus difficile à réaliser par la méthode expérimentale car elle exige un temps d’opération assez long et des quantités de produits importantes.

   Ces trois méthodes sont étroitement liées. Toute anomalie sur une courbe se répercutera sur les autres. C’est pourquoi différentes méthodes grapho-analytiques ont été mises au point pour établir des corrélations permettant de déterminer une courbe à partir d’une autre, et en particulier la courbe de flash à partir soit de la TBP, soit de l’ASTM.
 a- Méthode d’Obryadtchikov-Semidovitch:   
     1) On détermine la tangente de l’angle d’inclinaison de la courbe TBP à l’aide de la formule suivante :

                                    tg
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Où  : 
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 : Température de70% vaporisés de la courbe TBP.
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 : Température de 10% vaporisés de la courbe TBP.
   60 : La différence entre 70 et 10 ; 70-10= 60.

  L’expérience a montré que la courbe TBP comporte un tronçons qui représente une droite, et ce tronçons est compris entre 10% et 70%.On représente le triangle dont le coté adjacent correspondant à la différence 70%-10% et le coté opposé correspondant à la différence                       
   2) on détermine  
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   3) on utilise le diagramme d’Obryadtchikov-Semidovitch 

      Ce diagramme met en évidence les rendements correspondant aux PF et PI de la courbe de flash et 
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Soit 
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On porte la valeur de 
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. On fait la projection de ce point obtenu sur la courbe de 
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 correspondant à 150°C et on projette les points obtenus sur l’axe des ordonnées pour  obtenir les point P et Q, qui représente respectivement les % vaporisé correspondant aux PF et PI de la courbe de flash. On porte ces points sur l’axe des abscisses de la courbe TBP, et la projection sur la courbe TBP de ces points nous donne sur l’axe des ordonnées les PI et PF de la CF. On joint les PI et PF pour obtenir notre courbe de flash qui est une droite
b- Méthode de Nelson Harvey :
            1) On détermine comme précédemment la 
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     2) On détermine toujours selon la courbe TBP, 
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     3) On exploite le diagramme de Nelson


.

                           Graphe-2- Diagramme de Nelson

On porte 
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et on fait la projection sur la courbe des tangentes et on obtient par projection
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 par projection sur la courbe des températures on détermine
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Connaissant 
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on trace la courbe de flash qui sera une droite. 

c- Méthode d'Edmister :

   1) Déterminer les températures
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   2) Utiliser le graphe -3- d’Edmister et déterminer 
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Soit 
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  On porte donc ce point sur le graphe-3- d’Edmister.
     On trace la verticale passant par C et coupant la courbe 
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correspondant à la température donnée soit : 120°C. La projection du point d’intersection de la courbe et de la verticale passant par C donne sur l’axe des ordonnées le point m ;      m = 
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 ;    connaissant 
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                            Graphe-3- Diagramme (1)  d’Edmister.

      Ensuite on se fixe une plage de %vaporisé dans laquelle on varie sur la courbe TBP ; 

  Soit le trançon 30%
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 50%. On exploite le graphe 2 d’Edmister.

 On pose 
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  On porte le point P sur l’axe des abscisses du graphe 2 d’Edmister qui met l’amplitude de la CF en fonction de l’amplitude du segment de la TBP.

  On trace la verticale passant par P et coupant la courbe correspondant au tronçon choisi (30% à 50%) sur la courbe TBP. Par projection sur l’axe des ordonnées on trouve le point q  / q = 
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                               Graphe-3- Diagramme (2) d’Edmister.
           q et 
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 étant connus on détermine 
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   On fait de même pour des tronçons bien déterminés et on trouve les températures correspondantes en fraction de % vaporisé.

   On obtient un ensemble de points qu’on joindra pour obtenir la courbe de flash réelle.

    Cette méthode est beaucoup plus précise que les précédentes.

La méthode d’Obryadtchikov est généralement utilisée pour les produits légers et clairs, contrairement à la méthode de Nelson, qui elle est utilisée pour les produits lourds et noirs.
d- Méthode de Maxwell : 

      Cette méthode a aussi, comme les autres méthodes précédentes, pour base la courbe TBP ou la courbe ASTM. Toutefois, elle prévoit des droites de référence des distillations ASTM ou TBP et celle de flash, qui sont des lignes obtenues en reliant les points 10 et 70% des courbes.

   Pour déterminer la courbe de flash (base TBP), on procède de la façon suivante :
1 – Tracer la ligne de référence de la courbe TBP en joinant par une droite les points 10% et 70%. Puis, on détermine la pente de cette ligne et le point 50% vaporisé de la ligne de référence.


                        Pente S = 
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2 – À partir de ces données, on détermine la ligne de référence de la courbe de flash LRF en utilisant la (fig.13)
  La détermination de la ligne de référence de la CF pente S ou
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  La détermination de la 
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(LRD-LRF), (fig.13) (1) graphique du milieu, ceci permettra de connaître le point 50% de référence de la CF (LRF).
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Puis, on calcule les points 10% et 70% de la ligne de référence de la  CF (LRF) de la manière suivante :
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 Connaissant ces trois points 10, 50, 70%, on trace la ligne de référence de la courbe de flash passant par ces trois points.

  On peut déterminer, si besoin et, les autres points par la même méthode.

3 – Si 
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 est la différence de température entre la courbe TBP et sa ligne de référence pour un pourcentage vaporisé quelconque et si 
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 est la différence de température entre la (CF) et sa ligne de référence pour le même pourcentage vaporisé, le graphique (fig.13), donne le rapport 
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 en fonction du pourcentage vaporisé. De cela, on détermine la 
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 Il suffit ensuite de porter les points de la courbe de flash correspondant aux pourcentages vaporisés en ajoutant ou en retranchant aux températures de la ligne de référence, les 
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   Cette méthode est aussi valable pour une fraction pétrolière connue par sa courbe ASTM en utilisant cette fois, les courbes et diagrammes relatifs à l’ASTM, fig.III.1.18 (1).  
Iv- 8- CLASSIFICATION DES PETROLES :
   A la découverte d’un gisement du pétrole, ce dernier subit une série d’analyse, permettant sa classification. La classification du pétrole est d’une extrême importance car elle nous permet de connaître les méthodes de traitement de ce même pétrole, l’assortiment et les qualités des produits à obtenir.

        On distingue trois types de méthodes de classification :

  8-a- Méthode Industrielle :                               

Selon cette classification, on peut dire que :

· le pétrole est léger : si 
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 < 0,828.
· le pétrole est moyen : si  0,828 < 
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 < 0,844.
· le pétrole est lourd : si  
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 > 0,884

   Un pétrole brut léger contient une quantité relativement importante de fractions légères (essences, kérosènes, gas-oil léger), et de paraffine. Mais il y a peu de souffre et de gommes. L’indice d’octane de l’essence est faible, mais les huiles lubrifiantes obtenues sont de bonne qualité (indice de viscosité élevé). 

      Les pétroles lourds sont aromatiques et contiennent peu d’essences avec un indice d’octane est élevé. Ils contiennent beaucoup de gommes.

       Ces pétroles peuvent donner un grand rendement de coke et des bitumes de bonne qualité. Cette classification qui ne tient compte que de la densité 
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 reste incomplète.

   8-b- Méthode Chimique :

      En fonction de la prédominance d’une ou plusieurs familles des hydrocarbures, on peut distinguer les pétroles suivants :

a) Pétroles paraffiniques.
b) Pétroles naphténiques.
c) Pétroles aromatiques.
d) Pétroles paraffino-naphteniques.

e) Pétrole naphténo – aromatiques.
f) Pétroles paraffino- aromatiques. 
g) Pétroles paraffino-naphténo-aromatiques.    

    La classification chimique ne reflète pas la vraie nature des pétroles car la répartition des légers dans les fractions est différente, aussi les fractions lourdes contiennent des hydrocarbures mixtes. Donc, cette classification ne peut pas nous renseigner complètement sur la quantité et la qualité des produits à obtenir.

   Actuellement, la méthode la plus complète, et donc la plus utilisée reste la méthode technologique.

    8-c- Méthode Technologique :  

Elle est basée sur la connaissance de la :
a) Teneur potentielle en soufre dans le pétrole et dans les fractions pétrolières :

 a-1) Classe 1 : Pétroles peu sulfureux : S ≤ 0,5 %
         a-2) Classe 2 : Pétroles sulfureux :        0.5 
[image: image78.wmf]£

 S < 2,0 %
         a-3) Classe 3 : Pétroles très sulfureux :   S 
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2,0 %.                                                                                                                Tableau -1-
	Classes
	Teneur en soufre (%)

	
	Dans le pétrole
	Essence PI
[image: image80.wmf]200

¸


	Carburéacteur 120
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	Carburant diesel   240
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	Classe 1
	≤ 0,5
	≤ 0,15
	≤ 0,1
	≤ 0,2

	Classe 2
	0,5 ÷ 0,2
	0,15
	≤ 0,25
	≤ 1,0

	Classe 3
	> 2
	> 0,15
	> 0,25
	> 1,0


b) Teneur potentielle en produits clairs (PF
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On distingue trois types de pétrole :

b-1) Type 1 : Teneur ≥ 45 % - Pétroles légers
b-2) Type 2 : Teneur 30 ÷ 45 % - Pétroles moyens
b-3) Type 3 : Teneur ≤ 30 % - Pétroles lourds
  c)  Teneur en huiles de base et leurs qualités :

       En fonction de la teneur en huiles de base et en huile résiduelle, on distingue les groupes, et en fonction de leurs qualités (indice de viscosité), on distingue les sous-groupes :    
      Tableau -2-                                                                                                                      
	Groupes
	Teneur en huile de base %
	Sous-groupe
	Indice de viscosité

	
	Par rapport au pétrole
	Par rapport au mazoute
	
	

	M1
	> 25
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	> 85

	M2
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	M3
	15
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25
	30
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	        40
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	M4
	<15
	< 30
	
	


c)- Teneur en paraffines dans le pétrole :

En fonction de la teneur en paraffines et de la possibilité de la fabrication des carburéacteurs et des carburants diesel et des huiles de distillat de base à partir du pétrole brut, avec ou sans déparaffinage, on distingue trois espèces de pétrole :

 P1 - Pétroles peu paraffiniques   
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          P2  - Pétroles paraffiniques            1,5
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          P3 - Pétroles très paraffiniques       >  6%.
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