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Sur la distillation moléculaire fractionnée de différentes essences de vétiver

Par G. KRercuMAR, Ing. dipl. E.P.F., et J. PicTET, Dr &5 sc.

Laboratoircs dc rccherches industrielles de L. Givaudan & Cice S. A., Vernier (Genéve)

La distillation moléculaire n’est pas le fait d’une ébul-
lition, mais des départs des molécules se trouvant a la
surface du liquide a distiller. Ces molécules de la surface
sont plus libres que celles qui se trouvent dans la massc
du liquide. Elles ont la possibilité de s’échapper en des-
sous dc la température d’¢bullition et de parcourir, hors
du liquide, un chemin dont la longueur croit au fur et
a mesure quc la pression diminue. Il s’agit ici de pres-
sions trés faihles, voisines ou inférieures a 0,01 mm Hg.
Un appareil de distillation moléculaire devra done don-
ner aux molécules des possibilités infinics de s’échapper
de la phase liquide; plus ces possibilités seront nom-
breuses meilleur sera I’appareil.

Pour cela il faudra que lc liquide a distiller soit étalé
constamment en couches minces ¢t mouvantes ct cela
dans le meilleur vide possible.

Les molécules qui s’écbappent du filin liquide devront
étre captées par des surfaces refroidies sc trouvant a
quelques millimétres des surfaces liquides en mouvement.

En 1943 I'. WiTTKA! a publié un article fort documenté
sur la distillation moléculaire. A cette époque il passe en
revuc une série d’appareils de construction différente,
mais dont le mécanisme de Ja distillation est semblable.
Le liquide a distiller passe sur unc surface chauffée, dis-
posée en regard d’unc surface refroidic ou le distillat est
recucilli. Les appareils sont alimentés d’une fagon con-
tinue ; on recueille d’une part le distillat et d’autre part

! Neuere Methoden der Priparativen Organischen Chemie, Bd. I,
S. 513, Verlag Chemic, Berlin 1943,

Iig. 1. Appareil a distillations moléculaires
(brevets suisses ct étrangcers)

Tubulure dc charge
Récepteur
Condcnscurs
Disqucs rotatifs

Thermomeétre

la fraction du produit non distillée. Depuis cette date, les
dispositifs ont varié¢, mais le principe de la distillation
cst resté lc méme.

Les appareils a distiller (fig.1 ¢t 2)2 que nous avons
réalisés permcttent non sculement la distillation molé-
culaire, mais le fractionnement du distillat, suivant une
échelle de températures et de pressions ¢n un nombre
indéfini de fractions.

Ainsi toute distillation moléculaire peut étre conduite
dc maniére a livrer le nombre de fractions désirées. Le
pouvoir de sélection de nos apparcils permet la sépa-
ration des constituants d’un mélange.

Le caractére commun de tout appareil capable de
faire unc distillation moléculaire réside dans le fait que
les molécules qui s’échappent de la surface du liquide
en train de distiller, pour se condenser sur un réfrigé-
rant, font cc parcours sans rencontrer d’obstacle et sans
dépression appréciable. Pour réaliscr ces conditions, les
surfaces évaporatrices ct condensatrices doivent étre
grandes, paralléles ct distantes de quelques millimétres.

La séparation des différents constituants d’'un mélange
dans un appareil de distillation ordinaire est le résultat
d’une séric de distillations et de condensations succes-
sives dans unc colonne a platcaux ou remplic par dif-
férents corps de remplissage. Cette séric d’opérations a
licu par suite d’échanges calorifiques entre liquide et
vapeur. Pour que ces échanges puissent se faire, il faut

2 Brevets suisses n® 271105 ct 284691 — brevcets étrangers cor-
respondants.
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Iig. 2. Apparcil a distillations moléeulaires
pouvant travailler par charges ou cn continu

(brevets suisscs ct étrangers)

1 Vase d’alimentation du produit a distiller
2 Récepteurs

w

Condcnseurs

4 Disqucs chaufTables rotatifs
5 Collecteurs

6 Thermométres
7 Vidange

8 Manométre

9 Chambre d’étanchéité
10 Huile dec chaulTage

11 Pompe de circulation

12 By-pass
13 Brileur
14 Basculcur
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T'ableaw 1. Essence de vétiver Bourbon. Distillation moléculaire fractionnée (apparecil o distiller fig. 1)

Temp. Prcssion au| oy
N° app:- T:‘r\r‘llp. distillcur et Dls:/:"“[ d n® a L A. LE. L.C. %'Alc_ools % Alcools
riil . récepteurs charge 1 D D primnaires? | totaux?
mmn | |
| i 1
0 48 10 0,18 - - - - - - - - -
1 55 9 0,08 4,4 0,9401 1,5190 - 26,1 1,1 5,3 23,9 14,6 15,0
2 57 9 0,08 4,4 0,9422 1,5198 - 273 1,1 5,0 23,2 15,1 17,0
3 60 10 0,07 5,3 0,9449 1,5212 - 21,9 1,1 5,4 27,1 15,7 21,3
4 62 10 0,00 7,6 0,9528 1,5225 - 20,7 1,1 5,9 31,6 19,4 25,5
S 58 12 0,02 8,0 0,9637 1,5239 - 19,5 0,8 5.8 41,6 24,1 35,7
6 72 17 0,035 8,8 0,9808 1,5246 - 03 2 6,60 52.2 35,0 52,8
7 80 32 0,045 21,8 0,9972 1,5242 + 26,7 1,9 6,1 53,8 52,5 79.1
8 78 38 0,050 14,6 1,0070 1,5258 + 44,3 36 ' 63 51,4 62,5 90,8
9 75 40 0,055 8,4 1,0104 1,5283 + 55,4 97 | 5.8 480 67,3 95,2
10 72 40 0,060 7,6 1,0172 1,5318 + 48,0 31,6 | 6,7 499 59,6 92.4
11 70 | 40 0,18 2,2 11,0234 1,5342 + 38,8 59,4 9,9 61,9 41,7 87,6
| Distillat total S 93,1
Trappe ct (Icg'\/ngc . 1,3
Eau . . . .. 1,6
Résidus . . . . . . . 3,8
99,8
Annlyse essence brute . 0,9987 | 11,5260 + 17,7 1,9 4,2 75,5 44,6 51,7
% dans le distillat total , 43,2 61,0
I % calculés par le titre des fmctlons e e e e e e e e e e e e e e e e e e 13,1 | 03,8
! % calculés en tcnant compte des pertes ct (lcs résidus - | 59,5

que les vapeurs et le liquide entrent cen contact intime,
soit par harbotage, soit par léchage. Ces contacts sont
créés par des obstacles 4 la marche des vapeurs et ah-
sorhent une certaine pression.

Dans nos appareils a distiller le pouvoir de séparation
repose sur un tout autre principe. Le mélange chargé
dans I’appareil est entrainé par les disques qui portent

3 Déterminé par acétylation pyridinée sclon VERLEY-BOELSING.
$ Déterminé par acétylation sclon Fione.

des godets a leur périphéric et des chicanes sur leurs
deux faces. Dans ces conditions, le liquide constamment
puisé au fond de ’appareil arrose abondamment les faces
des disques. Les molécules les plus légeres s’échappent
tandis que les autres retournent se mélanger au liquide
non distillé. Les différents constituants du liquide se
séparent grace aux occasions qu'ils ont de quitter les
nappes mouvantes ‘et liquides qui passent au voisinage
des réfrigérants. Cette sélection se fait en fonction de la
température ct de Ja pression qui régnent dans I’appareil.















