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L'APPORT DES HAUTES PRESSIONS AU GENIE CHIMIQUE 

L.D ET et F. FICKS 

lnstitut Beige des Hautes Pressions - Sterrebeek (Belgique) 

L'Institut Beige des Hautes Pressions a cree depuis quelques annees une Section de recherche sur les reactions chimiques j les auteurs 
exposent les raisons de cette innovation et aussi les methodes de travail qui sont appliquees en collaboration avec I'industrie. Us decri­
vent ensuite, les principaux appareillages de recherche succinctement : autoclaves et reacteurs en disconttnu, reacteurs en continu, 
methode de determination des solubilites des solides dans les liquides. 

Les pressions elevees prennent une part de plus en plus im­
portante dans les travaux de recherche et d'application en chimie, 
et principalement en chimie organique de synthese. 

L'!nstitut BeIge des Hautes Pressions conscient de l'impor­
tance de ce probleme, des que les circonstances materielles Ie lui 
ont permis, a con~u et realise une section pour l'etude des reac­
tions chimiques. 

Cet expose foumira quelques renseignements sur les methodes 
de travail en collaboration avec l'industrie chimique beIge, et 
aussi des descriptions succinctes de I'appareillage de recherche 
utilise. 

Reactions chimiques et syntheses hydrothermales. 

Le but de cette section de travail est de mettre a la dispo­
sition de l'industrie chimique beIge des laboratoires specialement 
equipes pour la realisation de toutes reactions en phases gazeuse 
et liquide, avec production de substances gazeuses, liquides ou 
solides. 

Le domaine des pressions a ete limite a 2000 bars et les 
temperatures primitivement prevues ne devaient pas depasser 
350 °C. Cependant, au cours des travaux, des temperatures net­
tement plus elevees ont dO etre realisees pour des pressions du 
meme ordre. Les reacteurs ont des contenances de 250, 1000 et 
5000 cm' et sont generalement du type a reactions discontinues. 
Un reacteur en continu vient cependant d'etre mis en service, pour 
des debits de 100 a 500 cm' par heure. 

L'introduction et Ie prelevement de gaz en cours de reaction 
dans tous les types de reacteurs sont prevus et les gaz suivants 
sont utilisables: azote, hydrogene, oxyde de carbone, anhydride 
carbonique, ethylene, methane. En outre, des reacteurs speciaux 
ont ete realises pour des flu orations de molecules complexes. 

1. La collaboration avec l'industrie chimique se fait suivant 
un plan assez particulier qui merite un certain developpement. 

Lors de la creation en 1945, les promoteurs de l'I.B.H.P. de­
finirent les gran des lignes de ses futures methodes de travail. Parmi 
celles-ci, il fut decide que I'!nstitut ne s'equiperait qu'en appa­
reillages pour hautes pressions et que les examens exigeant d'autres 
techniques specialisees et independants des travaux executes sous 
hautes pressions, s'effectueraient dans des laboratoires industriels 
ou universitaires. 

Depuis 1946, nous avons suivi cette regie qui s'est averee fort 
heureuse a divers points de vue. En effet, ce mode de travail 
en cooperation directe avec d'autres specialistes, a perm is de 
reduire au maximum les frais de recherche et d'investissement, 
et aussi d'etre assures que les recherches effectuees avec l'indus­
trie ne s'ecarteraient pas de ses projets. 

En 1962, nous avons eu la possibilite de commencer des 
travaux dans Ie domaine des reactions chimiques sur la base de 
cette modalite de travail qui s'etait montree tres benCfique dans 
d'autres domaines pour chacun des parten aires. De cette expe­
rience, l'aspect veritable de ce mode de collaboration nous est 
encore mieux apparu. 

Chacune des etudes en chimie de synthese doit forcement 
s'accompagner d'un travail de rechercbe qui succinctement, peut 
se resumer comme suit: preparation des produits reagissants, pre­
paration des catalyseurs selectifs et specifiques pour chacune des 
reactions, separation des constituants des melanges obtenus apres 
la reaction sous pression, identification de chacun de ces consti­
tuants. Cette partie des travaux doit necessairement se faire dans 
des laboratoires specialises, la methode de travail de 1'I.B.H.P. 
etant precisement basee sur une telle cooperation. Le nombre de 
chercheurs et de techniciens attaches a de telles recherches dans 
les laboratoires industriels, varie assez nettement d'apres Ie pro­
bleme envisage. Ainsi, des travaux sur l'hydrogenation de mole­
cules complexes ne necessitent que tres peu de travaux prepa­
ratoires, l'usage des hautes pressions ne constituant qu'une petite 
partie du cycle de preparation et d'etude du produit de synthese. 
Par contre, pour des travaux de polymerisation ou de flu oration, 
la partie «haute pression» est la cellule centrale de l'ensemble de 
la recherche, qui necessite des lors un travail presque contiou du 
laboratoire chimique. 

On peut ajouter que cette methode s'est averee non seulement 
extremement profitable, mais comme etant pratiquement la seule 
qui puisse conduire a des recherches reellement cooperatives avec 
I'industrie chimique. En outre, les chercheurs des laboratoires 
industriels et les notres sont en contact permanent, ce qui accrolt 
encore les possibilites d'atteindre les buts fixes et aussi de realiser 
de veritables decouvertes, ce qui reste toujours possible dans des 
recherches en chimie de synthese. 

Les travaux executes avec certaines societes industrielles ont 
generalement un caractere confidentiel, ce qui nous empeche de 
fouroir des details plus precis sur les reactions dont l'etude est 
actuellement en cours, ou qui ont deja foumi des resultats. 

2. Nous pouvons cependant donner quelques renseignements 
sur Ie programme de travail de cette section qui portait en premier 
lieu sur Ie calcul et la realisation d'appareils divers destines a 
l'etude d'hydrogenations, d'hydrodimerisations, de carboxylations, 
de polymerisations et de fluorations, sous des pressions pouvant 
atteindre, et parfois depasser, des pressions de 2000 bars et des 
temperatures de 400 °C. 

Le materiel de base existait a I'Institut, en particulier des 
compresseurs a gaz Corblin et Hofer pour 1000 bars, un compres­
seur a liquide pour 1000 bars, des surpresseurs jusqu'a 3000 et 
6000 bars, des separateurs pour 3000 bars. 

L'appareillage a realiser consistait donc en des reacteurs de 
500 et 1000 cm', certains d'entre eux devant etre chemises de 
maniere a resister a des gaz et des liquides tres corrosifs. En 
outre, il con vena it d'equiper Ie nouveau laboratoire de surpres­
seurs, de separateurs gaz-liquide et de reservoirs de decantation 
resistant a des press ions de 3000 bars, ainsi que toute la robinetterie 
et la tuyauterie adequates, et J.ussi d'appareils de mesure des 
pressions et des temperatures. 

L'equipement specialise consiste en des reacteurs en aciers 
speciaux, ou chemises d'alliages extremement resistants (monel, 
hastelloy, corrosist), de capacites s'Ctalant depuis 300 cm' jusqu:a 



5 litres. Des agitateurs mecaniques, des fours et des systemes de 
securite, ainsi que des cabines blindees completent cet equipement. 

3. Vne importante societe beIge a entame vers 1963 des 
recherches sur la synthese de cristaux pour lasers et masers: cette 
etude a necessite des autoclaves resistant a 2000 bars et 550·C 
que nous avons realises dans notre atelier de mecanique. 

Conjointement a cette recherche, nous poursuivons un pro­
gramme de travail portant sur la determination des solubilites de 
l'alumine et de composes mineraux similaires dans des solutions 
de carbonate sodique. Les premiers essais effectues ont pour but de 
determiner les differentes solubilites de l'alumine en poudre dans 
un autoclave contenant une solution de carbonate sodique sous 
des pressions atteignant 2500 bars et des temperatures de I'ordre 
de 550 ·C. 

Appareillage de recherche. 

Vne partie importante de l'appareillage dont la description est 
donnee ci-apres, a ete realisee dans nos propres ateliers, seules 
les pieces de trop gran des dimensions ayant ete usinees par des 
fumes specialisees. 

Quatre salles blindees reservees aux hydrogenations, aux car­
boxylations, aux polymerisations, aux flu orations et aux essais 
sous pression d'hydrogene sulfure ont ete montees a l'interieur de 
la partie du b1Itiment prevue pour les reactions chimiques. Ces 
salles, de 2,50 m sur 3,50 m coastituees de parois d'acier, sont 
adossees a des fenetres de faible resistance, donnant vers un talus 
de 4 m de hauteur. Nous ne decrirons pas les divers systemes de 
manreuvres ni les mesures qui ont ete adoptees pour rMuire au 
maximum les dangers dus aux explosions eventuelles, celles-ci 
etant classiques. 

Nous signalons egalement que nous possMons un chroma­
tographe Perkin-Elmer de maniere a realiser aisement l'analyse 
des produits de reactions executes sous hautes pressions. 

Reactions cbimiques en discontinu. 

Le premier stade des experimentations a lieu dans des auto­
claves (a) appropries aux conditions de temperature, de pression 
et de corrosion. Les reactions s'effectuent dans des salles blin­
dees (A) pourvues du maximum de securite: salles a double paroi 
(0) munies d'un panneau faible, disques de securite pour une 
pression limite (f), detecteurs automatiques de gaz (g), comman­
des a distances, etc ... (Fig. 1). 

Fig. 1. 

L'autoclave type (a) est d6taille a la fig. 1 b; sa conte­
nance est de 250 cm' ou 1 litre et suivant Ie cas, il est chemise 
interieurement par une gaine inerte a la corrosion (h). 
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AUTOCLAVE Cal 

INSTALLATION REACTIONS CHIMIGUES 
DISCONTINU 3000 BARS. 

Fig. 1 b. 
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Deux joints Bridgman modifies (i) obturent Ie cylindre. Vne 
des extremites est pourvue d'un disque de securite (f) qui se rompt 
au-dela des conditions limites imposees et permet ainsi l'echap­
pement des gaz et liquides sous pression vers l'exterieur. 

L'autre extremite comporte un bloc (k) avec passage pour 
un thermocouple permettant la lecture de la temperature inte­
rieure, ainsi que la regulation du four ou du refroidissement par 
turbine (c). La vanne (v) est destinee au remplissage de liquides 
et un raccord de tube spirale souple (n) aboutit au manometre (m) 
fixe sur une seconde paroi blindee (0). 

La fig. 1 montre la disposition de l'autoclave (a) dans l'en­
semble de l'installation. Vne table d'agitation (d) comporte deux 
fours sur rails tubulaires (b) et deux turbines de refroidisse­
ment (c), elle dessert deux autoclaves a la fois. Nous avons ainsi 
mis au point un agitateur horizontal dont l'effet est optimal et 
dont la repartition de l'inertie allege la construction. 

La phase liquide et d'eventuels catalyseurs sont prealable­
ment introduits dans l'autoclave qui, relie aux appareils de com­
pression et de contrale par l'unique capillaire souple (n), est mis 
sous pression par commandes centralisees sur Ie panneau (0). 

Vne serie de compresseurs a membrane (Pp') nous permet­
tent de comprimer tout gaz jusqu'a 1000 bars. Au-dela de cette 
pression, nous utilisons des separateurs a piston (q) qui permettent 
d'elever la pression jusqu'a 3000 bars a l'aide de pompes a huile 
(r) et de multiplicateurs de pression (s). 

Lors de l'utilisation de gaz toxiques, (14, CO, H2S, SF 4' etc ... ) 
les circuits sont eprouves a l'azote et constamment sous contrale 
continu de detecteurs appro pries (g). 

Actuellement l'installation est utilisee pour des fluorations 
par SF4 , COF2, SbFs' HF, NaF, Fs sur des derives aromatiques. 

Le plus grand autoclave pourvu d'une agitation magnetique 
a une contenance de 5 litres normaux et peut etre utilise jusqu'a 
500 ·C et 2500 bars. 

Reactions en contino pour gaz et liqoides. 

La figure 2 represente un ensemble destine a etudier . de plus 
pres les reactions chirniques dont les resultats se sont averes 
probants lors des recherches d'orientation en discontinu. 

a 

Fig. 2. 

L'installation classique est constituee par une ou plusieurs 
sources de compression, d'un systeme de regulation de la pression, 
du reacteur et du collecteur. Celle-ci doit repondre, pour l'en­
semble de l'appareillage, a la resistance a la corrosion dont les 
renseignements ont ete fournis par l'etude prealable en discontinu. 

Generalement, on renonce dans les recherches d'orientation 
a la recyclisation, celle-ci faisant partie du stade pilote propre­
ment dit. 

n s'avere imperatif d'utiliser un materiel simple et polyvalent 
de maniere a pouvoir operer des changements rapides si la re­
action ou les operations s'en trouvent ameliores. C'est ce principe 



qui nous a permis de realiser la quasi-totalite du materiel dans 
nos ateliers avec Ie minimum de temps et de depenses. 

L'exemple de la fig. 2 est destine a l'etude de l'action de 
l'oxyde de carbone sur divers produits organiques en presence 
de differents catalyseurs. 

La reaction a lieu dans un reacteur horizontal (g), la phase 
liquide occupant la moitie inferieure et la phase gazeuse la moitie 
superieure du volume de 200 cms. La longueur interne utile est 
de 1 m. Au centre, un tube permet Ie deplacement d'un thermo­
couple de fa90n que l'on puisse determiner et enregistrer (p) la 
temperature axiale en tous points. Un four en 3 parties (r) per­
met d'agir sur la temperature de la reaction. 

Le gaz ales fonctions de composant de la reaction, de regu­
lateur et de transporteur. iStocke en bon bonnes, il est comprime 
jusqu'a la pression determinee par un compresseur a membra­
ne (b) jusqu'a un maximum de 1000 bars. 

La regulation s'effectue de la maniere suivante: d'une chute 
de pression dans Ie reacteur, chute due a la reaction, a un ba­
layage ou a un preIevement, un manometre a contacts de haute 
precision (e) de notre invention, commande la compression d'huile 
du compresseur a membrane (b). Lorsque, la pression est lege­
rement superieure a celle de la consigne, un deuxieme mano­
metre a contacts (f), permet l'ouverture d'une vanne electro­
pneumatique jusqu'au retablissement de la pression de consigne 
dans Ie circuit reacteur-coLlecteur. Le systeme stabilise la pression 
a ± 0,05 bar dans I'ensemble de l'installation. 

Le liquide con tenant Ie catalyseur est injecte par une pom­
pe (h). Le debit est regie par Ie « by-pass » (i) et la quant# 
introduite est mesuree dans une burette graduee, alimentant la 
pompeo Une soupape antiretour (j) et un disque de rupture cali­
bre (k) assurent la securite en cas de surpression. 

Generalement, on effectue un leger balayage par une detente 
par Ie circuit (m), qui permet de mesurer egalement Ie passage 
du gaz sur un compteur. 

Les produits de la reaction sont collectes dans Ie decanteur (i) 
a la base duquel on les preleve apres detente au travers d'une 
va nne. 

Le recyclage du gaz peut se faire apres la purification (decar­
boxylation) dans Ie reservoir n. 

Dans la partie inferieure de la figure 2, on remarque un 
circuit de securite en cas d'arret du compresseur. n consiste en 
deux separateurs a piston qu'il est possible de remplir ind6pen­
damment a 1000 bars. Cette reserve peut alimenter Ie cas echeant, 
l'installation en comprimant la partie inferieure des pistons avec 
de l'huile provenant d'une pompe (t). 

Solubilites des solides dans les Iiquides. 

Le but de ces essais est la determination optimale de disso­
lution de I'alumine dans une solution de carbonate de soude 2 
fois molaire. 

L'appareiL con9u specialement pour Ie systeme precite, surtout 
en ce qui concerne La resistance a la corrosion sous pression, peut 
egalement servir a l'etude de nombreux autres systemes, ainsi 

APPAREILLAGE SOLU81L1TES 
EN COtHiNU 2000 ATM. 

manometre 
r-__ -+~~~'.'"",.'."'deP. 

Fig. 3. 
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qu'a I'etude rap ide des compressibilites de liquides jusqu'a 550·C 
et 2200 bars. 

1. Pour l'etude des solubilites, une presse a piston comprime 
la solution de carbonate et maintient automatiquement la pres­
sion choisie dans un autoclave de 200 cms qui contient de l'alu­
mine (fig. 3) . 

Un manometre a contacts tres precis permet de relever et 
de maintenir la pression a ± 0,5 bar dans l'ensemble de l'appa­
reillage. 

La temperature est controlee a l'exterieur et a l'interieur de 
l'autoc1ave a l'aide de thermocouples du type « thermocoax». 
Avec un systeme de regulation approprie, nous obtenons des 
ecarts inferieurs a 0,5 ·C suivant des verifications faites au po­
tentiometre de precision. Ayant fixe la temperature et la pres­
sion, une vanne situee dans Ie bas de l'autoc1ave permet de 
prelever a tout instant des echantillons de solvant et de solute et 
d'en determiner les compositions. 

La pression est imm6diatement retablie, ce qui permet d'obte­
nir rapidement des series de resultats sans trop perturber l'etat 
du systeme. 

Ces mesures se font en I'absence d'agitation, e1les se rap­
prochent ainsi des conditions dans lesquelles s'effectuent les syn­
theses hydrothermales. Les observations faites sur la temperature 
permettent cependant d'affirmer qu'il existe un courant de convec­
tion favorable a la vitesse de dissolution. 

Afin d'eviter les precipitations de carbonate sous pression 
dans les tuyauteries et appareils exterieurs, ceux-ci ont ete inte­
gralement thermostatises a 40 ·C. 

Le volume des prelevements peut etre connu a une tres grande 
precision ( ± 0,005 cmS) grace a un compte-tours couple au mo­
teur de la presse d'injection. 

2. Dans Ie but de realiser une enceinte de synthese hydro­
thermale a pression compensee, Ie me me appareil a pu etre utilise 
pour l'etude des compressibilites du carbonate de soude. Une 
verification a ete effectuee avec de l'eau; elle montre la bonne 
concordance avec les travaux analogues faits aux Etats-Unis. Ce 
type d'appareiI peut donc fournir tres rapidement des donnees 
dans cet important domaine thermodynamique. 

Conclusions. 

Nous venons de montrer les raisons qui ont incite l'Institut 
Beige des Hautes Pressions a realiser une section de recherches 
sur les reactions chimiques. 

La realisation de telles installations, meme au stade du labo­
ratoire souleve de tres grandes difficultes. Celles-ci resultent prin­
cipalement du fait que les chercheurs doivent encore concevoir 
et faire realiser eux-memes presque tout I'appareillage de recherche 
a haute pression. 

Nous avons souvent mentionne cet etat de fait qui est evi­
demment tres regrettable et aussi insiste sur l'interet qu'il y aurait 
de pouvoir s'adresser a des firmes serieuses susceptibles de fabri­
quer du materiel directement utilisable (1), (2), (3). 

Cet aspect du probleme de la recherche sous hautes pres­
sions nous a d'ailleurs amenes a entreprendre des travaux en 
collaboration avec Ie Centre National de Recherches Metallurgi­
ques, Ie Centre de Recherches pour l'Industrie des Fabrications 
Metalliques et avec divers industriels belges pour mieux connaltre 
et definir exactement Ie comportement sous haute pression des 
aciers, et plus particulierement des enveloppes cylindriques. Les 
resultats de ces travaux, quoiqu'encore incomplets ont permis 
d'elaborer de nouvelles methodes de calcul dont nous avons pu 
faire I'epreuve. 

Aussi, formons-nous Ie souhait que les Societes belges qui 
depuis longtemps ont ete melees a nos travaux aient bientOt la 
possibilite de realiser de l'appareillage a haute pression pour la 
recherche et les applications industrielles. 
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