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I - I INTRODUCTION

L'extraction liguide-ligquide est un pro-
cédé de ccéraration qui se développe de plus en plus, en remplagement de pro-
cédes plus classiques, tels cue la distiliation par cxemple; il permet de
réaliger lc transfert d'un composé d'un mélange vers un golvant;

La mise en oecuvre d'une cextraction li-
quide-liguide néceusite le choix du solvant le plus approprié & la sépara—
tion ¢t do¢ l'eéeguipement dans lequel on va réaliser cetic opération .

I1 existe un grand nombre d'éguipeinents
pour effectuer une extraction liquide-liquidc : l'un de ces apparcils, l'ex-
tractcur & cylindres coaxiaux, n'a pas encore eu d'utilisation & 1l'échelle

industrielle ; ce type d'extracteur constitue l'objet de notre étude .

Le sujet proposé se rapporte a l'extraction liquide-li-
quide et a2 pour objet 1'étude du transfert de matiére entre deux phases au

-

moyen d'un extracteur & cylindres coaxiaux

- montage de l'appareillage et mise au point
- étude des influences des divers paramétres sur l'extraction

~ méthode de calcul de ce type d'extracteur

Pour effectuer cette étude, il nous fallait adopter un

systeme dilusnt-soluté~golvant répondant aux critéres suivants :

- produits disgponibles
— diluant et solvant immiscibles

— facilité de régénération des phases
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— facilité de dosage du soluté dans les phases
Notre choix, qui sera motivé dans la suite,

stest fixé sur le systéme @
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2-1  Definition s

L'extraction liquide-liguide ou extraction par sol-
vant est une méthode de séparation des composants d'unc solution: c'est une
opération unitaire du Génic Chimique,car elle met en jeu ces phénomdnes de
transport de matiére entre deux phases : les constituants sont séparés grice a
leur différence ce solubilité dans le sclvant et & leur distribution dang les
cdeux phases immniscibles.

D'unc meniére générale;le transfert (¢ matiere est
un processus couplexe dont seul l'aspect essentiel est étuuié,qui consiste en
la migration d'un congtituant au sein du mélange par diffusion;

Le passage o.'un soluicé dtune phase a l'autre peut se
décomposer en trois étapes :

— transport,par diffusion moléculairc ou turbulente,de ce solute
du sein de la premiére phase jusgu'ad la surface de separation des deux phases
( interface )3

- pacssage du solut< a travers l'interface

— transport jusquu'au sein de la seconde phase par diffusion molé-
culaire ou turbulente;

11 existe ainsi une compétition entre deux processus
distincts s

. processus de tiancport dans les phases homogénes
. processus de traversée ce l'interface

Il est évident que le processus le plus lent imposera sa vitesse.

=2 Inconvénients et avantages inhérents a cette méthode de seéparation:

L'extraction liquide-liquide cst une méthoue indi-
recte de céparation,car elle utilise un solvant; aussi présentera t'elle des

inconvénients co.uparativement 3 la distillation,qui est un procédé direct:



- l'acdition d'une substance étrangere ( solvant ) peut polluer 1c
substance que l'on veut extraire

- le solvant peut s'avérer corrosif : d'ou nécessitéd d'investir un

matériel coliteux

- la recunération du soluté par régenération du solvant crée un poste
de depense suppliémentaire

Un peut citer trois principasux avantages :

- les deux phages en contact sont de nature tres (ifférente,car immis—
-cibles : en conscquence,celd fait naltre un pascage préfercenticl important du
golute dans le solvant; aucsi,la uéparation sera aisée et plus rapide que dans

a cistillation.

- la possibilite e choisir le solvant permet d'opérer avec celui qui
cdonne la ieilleure exiraction; nous reviendrons & ce sujet iuportant duns les
chapitres qui suivent.

- ce type ('extracteur est <'une wise en veuvre trés simple

v Int:rét et importance te ceite méthode e separvation :

o
%)

L'extraction liquide-liguide egt utilisée dans les
domaines ou la distillation et les mcthodes directes sont soit iwmpossibles a
réaliser soit trés coliteuses. Nouu indiquons dans la suite guelques cas typiques
ou l'extraction par solvant s'est averce comme wéthode la plus acéguate et la

plus éconouicue.

2-3~-1 Cas ou les méthoues directes sont iwpogsibles & mettre
hn oguvre :
- uCparation de substances fragilen et labiles : seule l'extraction
permet ;par exemple,la séparation ¢ la penicilline et de la plupart des anti-
biotiques 4 pariir du wilieu de foraentation; en effet,la distillation ou
i'eévaporation ne peuvent &tre euanloyées,
- géparation ces welanges gui foruent (es aséotropes

2-3-2 Cag ou les methoceu dirvectes soni d'un cofit plus éleve .




- séparation Ce co.iposés ayant des points 'éhullition veicins
- sgparation de liquides ayant une faible volatilite relative s extrac-
tion,par exeiple,de l'acide acétique dilué cenc l'eau par l'acétate de butyle,
- separation dez mélanges ayant ces points d'ébullition trés éleves,
et qui neceseiteraient unc uistillation sous pression reduite : par exremple, les
vitauines peuvent 8tre exiraites des h.oiles naturelles a l'aide du propane li-
quéfié.
-reuplaccment des procéies d'évasoration,géncéralenent coliteux
La séoaration de l'acide benzoigue de lfeau por évapo-—
ration de celle-ci neécessite une chaleur latcate de vaporisation ce l'orive e
538 koaljkg ; la méme séparation réalicée avec le benzenc couwme golvant neces—
site,pour l'cévaporer par la suite;sculement une chalour latente de vaporication
de 94,5 koalftg.
— romplacenent des proccdés de cristalliscation
La séparation du thalium ot du columbium se rcalisait
au moyen w'une seérie e cristallisctions fractionnées treées coliteuces; liextrac-

tion liquice-liguide par la wéthyl--izobutylcetone est plus simple.

2=3-3 Il existe d'autres cas moins courants cov llextiraction
liquide~liguide ©'est avéréc avantageuse @ par excuple,l'ecxtraction de solutionsg
hauteucnt racicactives est pocsible grfce au temps de sejour relativement bas

nar etagze qui est permis par ce type (fappaveil.

-4 Différentes methodes d'extraction

Deu:: modeg d'exiraction pecramettuent la copaiation du
solute et du diluant au moyen d'un golvant :

2—4-1 urtrection par partage -

Les appareillages apparlienant & cette
catcgorie =sont congus de fagon & réuliser un contact intiuc cnire les Cdeux
phases jusqu'a atteindre 1l'eéquilibre; les phases sont ensuite séparces; l'opé-
ration peut &tre reépstée plusicurs fois par liintermédiaire d'une cascade d'ex-—

tracteurs et ve décanteurs jusqu'a obtention du résultat céoiré,
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PLAN

3.1 — THEORIE DES DEUX RESISTANCAS DE WHITHAN.
3.1.A - Définition des coéfficients de transfert individuels.
3.1.B - Exposé de la théorie.
3.1.C = Définition des coéfficients de transfert globaux.

3.1.D — Validité de la théorie.

3.2 — DEFINITION DES GR( JPENENTS QUI rESURENT L*EFFICACITE DU TRANSFERT
(HUT, NUT, HETS) ET RFLATIONS QUI LES RELISNT.
3.2.A - Unités de transfert.
3e2.4,1 = Unités de transfert individuels des films NUT.
3.2.,4.2 = Unités de transfert globaux (NUT)O v
3.2.B = Coéfficients de transfert.
3+.2.C - Résistances globales et individuelles des films.
3.2.D — Nombre d'étagesthéoriques at hauteur équivalente & un étage

théorique ( HETS).
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3.1 -~ THEORIE DNS DSUX RESISTANCES DE WHITMAV.

3.1.A = Coéfficients de transfert individuels.

Lorsqu'un solvant immiscible est mis en contact avec une solution
dans le but d'en extraire un soluté, le transfert de ce dernier va s'éffectuer
a travers l'interface séparant les deux liquides; ce transfert céssera quand
le potentiel chimigue du soluté ( ou son activité) serg le méme dans les deux
phases ; 1l'équilibre est alors atteint.

Désignons par R le raffinat (solution) et par E l'extrait
(solvant ayant dissous du soluté) ; durant le transfert, il existe nécessaire-
ment entre le raffinat et 1l'extrait un gradiant de concentrations qui permet
la diffusion du soluté jusqu'a 1l'interface ; de mé@me, le soluté ne pourra
diffuser de 1l'interface vers l'extrait que s'il existe un gradiant de
concentration entre l'ianterface et E ; ces deux points entraineat généralement
une discontinuité de la concentration & 1'interface ; la figure N°® 2 représente
ces gradiants de concentration au sein des phases ; l'interface a été assimilé
& un plan ; en général, les liquides sont en mouvement, et le plus souvent
de fagon turbulente, de sorte que la concantration du soluté dans les deux
phases est pratiquement uniforme 3 chaque instant.

Soit respectivement :
CR et CE les concentrations moyennes du soluté dans le raffimat et dans

l'extrait.

CRi et CEi les concentrations du soldté & l'interface dans R et E.
Etant donné qu'a 1l'équilibre l'activité du soluté est la méme dans R et dans
E , on ne peut prendre comme différence de potentiel représentative du transfert
de matiére entre les deux phases la quantité ( CR - CE ) du fait de 1'éxistan—
ce des gradiants de concentration de part et d'autre de 1l'interface.

Le flux de soluté qui atteint l'interface en provenance de R est donné
par l'expression

NﬂakR(CR -cRi)

Le flux de soluté diffusant de l'interface vers I s'exprime de m&me par
par la quantité : kg ( ep; - Cy )
Lorsque le régime permanént est atteint, ces deux flux sont égaux :

alors
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N =kR(CR-C

4 =k, (C

Ri ) biX Bi B
kR et kE sont les coéfficients de transfert de matiere individuels pour
les deux phases.

3.1.B - Théoriec des deux "résistances" ( ou des deux films) de

Whitman.

Expérimentalement il est impossible de mesurecr CEi et C jrcar

le gradiant de concentrations centre chaque phase et l'interface se maﬁifeste
sur une distance extrSmement faible.

Whitman a suggéré que les concentrations interfaciales CRi et CEi sont
celles de 1'équilibre, et que la résistance au transfert dans chaque phase
est mesurée par son coéfficient de transfort ; la résistance totale au transfert
est la somme de ces résistances.

Cette théorie, appelée communément théorie des deux films & pour dénomina-
tion plus exacte théorie des deux résistances.
L'équilibre & l'interface signifie que les potentiels chimiques du soluté
sont égaux dans les deux liquides & 1l'interface : en conséquence, il n'existe
aucune résistance au transfert a travers l'interface.

La courbe d'éguilibre du soluté CE = f ( CRi ) est indiquée sur la figure

i
n® 3 : le point P ( C CR) représcate les concentrations moyennes du solute

E!

dans E et R ; P n'est donc pas situé sur la courbe d'équilibre j; le point
i CEi ’CRi) cst représentatif des concentrations d'équilibre interfacialj
la droite TP a pour pente :

AN Cmi = Cg kg

S, = s -

N\

_._CR CRi CR kE

3.1.C = Coffficients de transfért de matiére globaux.

Soit Cﬁ.+ la concentration du soluté dans la phase B lorsque,

a 1'égquilibre, sa concentration dans R est CR'

De méme , on peut définir C: comme étant ta concentration du soluté dans R en
équilibre avec CE . CE et CE sont situés sur.la figure n°3.
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Si la courbe d'équilibre est coannue,

évaluation de CR’ ; le flux de matiére transféré de R dans

déterminer de la fagon suivante

De la mé&me maniére, C; peut &trc utilisé pour masurafacE

i

i R

A= X (0
KE et KR
4 un systéme & deux phases.

sont dits coéfficients de t

Si m' et m" sont les pentes respecctives des droites 32

écrire, a partir de la figure n°3 :

: A
la connaissance de CE permet une bonne

hl
5

peut alors se

Ky - MCog

alors

)

ransfert de matiére globaux applicables

KR . /--\—”'COR

et UT , on peut

— L1
AcCyp = NCy + m'". [NCp
d|01\ NA N_& i € NA
H = + m" —e
KE kE ;R
ou encore 1 1 —
= +
Xg kg “a
de mé@me on a :
é _ 1 5 1
]
R kR m °k£

Les deux relations obtenues illustren

t le principe de l'additiviteé des

résistances de Whitman et montrent que les coéfficients globaux peuvent Etre

calculés a partir des coéfficients in
sont connus.
3i 1la courbe d'éguilibre du soluté

(le soluté est alors trés soluble dan
en conséquence, comme KR devient trés
pripcipale résistance au transfert se
Inversement, dans le cas ou le soluté
m" devient trés petit ; ceci implique

contrdle le transfert.

dividuels de chague phase si ces derniers

favorise de fagon trés élevée la phase E
s le solvant ), alors m' est trés grand
voisin de kR, on peut conclure que la

trouve dans la phase R.
est itrés peu soluble dans le solvant,

alops quc la résistance de la phase &
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Dans certains cas, la courbe d'équilibre (ou de distribution) est une droite
alors m" =m' = m ; les coéfficients de .transfert de matidre globaux sont
reliés alors par la relation simple :

KR = m'KE

3¢1.D = Validité de la théorie des deux résistanccese.

Rappelons les deux postulats principaux sur lesquels
repose cette théorie :
a = L'équilibre des phases a été assimilé & un équilibre statique & 1'interface
b - Il y a additivité des résistances ( suus forme de coéfficients de transfert

k ) au transfert dans les liquides de chaque cdté de 1'interface.

Le domaine de validité de cette théorie est limité par les facteurs suivants,
dont les effets modifient 1l'extraction :
- Nature du soluté (ionique ou uon)-
= Changement de température i l'interface,
—~ Résistance interfaciale due & l'adsorption de substances tensio-
actives a l'interfacc.
-~ Interaction du soluté et des ggents tensioactifs adsorbés a 1'inter—
face.
— Turbulence interfaciale.
— Réaction chimique.
Un exemple va nous permettre de voir dans quelle mesure l'extraction est

modifiée par l'un de ces facteurs , en l'occurrence la réaction chimique.

Transfert de matiére avec réaction chimigue :

Un exemple de réaction chimique qui influencera 1l'extraction est
constitué par le cas ol le soluté transféré d'un raffinat R & une phase B doit
se solvater avec le solvant avant d'entrer dans 1l'extrait E.

La réaction peu &tre rcprésentée par 1'équmation :

Soluté + Solvant — ( Soluté , solvant)
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Elle sera concidérée, pour fixer les idées, comme, se passant & 1l'interface

et du premier ordre.

Si klet k2 sont les constantes de vitesses des réactions directe et inverse,

C la concentration du soluté en régime permanent, on peut écrire :

=k, ( Cone g «C
1

¢¥)

N = ks G kéc =k cRi_ o

A 1~ “RY Ei Ei) l(

+ Fied G A : S B e .
CRi est défini ici & partir du coéfficient m de la courbe d'équilibre supposé

constant :

# #
CEi = M. CRi . s CE =M . CR
dans ce cas , le rapport i est celui des constantes de vitesse:s kl
G k
Ri 2

et il est donné par la constante d'équilibre de la réaction citée plus haut.

On peut définir de la m@me maniére les coéfficients de transfert :

W

. Ky _ ¥
= kE(m.C - m.C ) = m.kE( Cos= cR“) - KR( Cp CR)
Comme 3):‘ ) L X ¥
g = Cq = (Cp—Cpy) + (Cpy =Cpy) +(Cp; ~Cq)

R g
Si 1a vitesse de réaction est lentd ( kl faible), on voit qu'une résistance

interfaciale représentée par = apparait ; la détermination de kR et kE
k
( que 1'on peut calculer a parti% de concidérations hydrodynamiques) sans tenir

1 N . . ;
compte de - conduit & des résultats en désaccord avcce ceux fournis par

1l'expérience

Si la vitesse cst élevée kl élevé -=== devient négligeable , et on revient
au cas vu précédement. 1
Un tel modéle est bien illustré par le transfert du nitrate d'uranyl de 1l'eau

vers la méthylisobutylcétone

U02(N03)2 - 6H20 + 28 Loy UOz(N03)2,25,4 H,0, + 2 Hy0
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£n outre, il est important de noter que laposition du lieu réactimnnel par
rapport & l'intcerface influencera fortement 1l'extraction.

Des cas plus complexes que celul présenté peuveant apparaitre ; lailittérature
fournit pour chaque cas particulier la théorie qui rend cempte du phénoménc
mais, &n cc qui concerne l'éxtraction liquide~liquide , trés peu de confirma-

tions expérimentales sont venues étayer ces théories.

3.2 -~ DEFINITION DES GROUPMIENTS QUI MESURENT L'EFFICACITE DX TRANSFERT
( NUT,HUT, n, HiTS ) ET RELATIONS QUI LES RELILNT.

Introduction:

Le contact de la solution dont mnt veut extraire le soluté avec le
solvant peut 8tre réalisé dans un appareil, généralement une colonne verticale,
ol les deux phases progressent a contrecourant du fait de leur différence de
densités. Par exemple, la solution descend, si sa densité est supérieure & celle
du solvant, dgns une colonne vide, gqu'elle va remplir ; par la suite, le solvant
qui est plus léger, peut 8trc dispersé sous forme de gouttelettes a la base de
la colonne ; les gouttelettes vont monter & travers la solution et sortent sous
forme d'extrait ; les deux phases, immiscibles, sont donc en contact tout le
long de 1l'appareil ; on peut faire l'inverse et disperser l'autre phase .

Ce procédé est nécessgirement continu; cependant :

— La section de ces appareil dépend des quantités de phases que l'on

veut trgiter.

— Lé&ur hauteur va influencer 1'éfficacite de l'extraction.

3e2.A = Unités de transfoerte.

342441 = Unités de transferts individuels des films

Concidérons la colonnec d'extrad¢tion schématisée par la figure n®5,
ol le raffinat et l'extrait s'écoulent a esntrecourant et en continu ;

— Caractéristiques du raffinat R :

. 2
A 1Ventrés r— flux molaire ( moles/ hem ) : Rl
\_ fraction molaire du soluté : le
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~ flux molaire : R2

W,fraction molarre du soluté : xq2
1

A la sortie

R2 est inférieur a Rl , buisque du soluté a été extrait.

~ Caractéristiques de 1l'extrait § :

_(ilux molaire : 32

fraction molatre : XE2

A 1l'entrée

flux molaire : [

A la sortie : :
fraction molaire™ : > 2
)

1
( les concentrations de chaque phase eB soluté peuvent s'exprimer aussi en

moles/1 ou sous forme de rapport massique).
Dans la colonne , & une certaine hauteur, les débite ( flux) respectifs du

raffinat et d'éxtrait seront désignés pagr I et E.
Pour un déplacement dH, il résulte mne variation infingtésimale de la
concentration, due & la diffusion du soluté de R dans E.
Soit + A la surface interfaciale par unité de section de 1la colonne( m2/m2)
-~ a la surface interfaciale par unité de wolume ( m2/m3 )
par définition donc dA = a.dH
~ N le flux molaire total de soluté transféré (moles /h.m2 )

Le flux élémentaire transféré sur une hauteur di s'exprime par
dN-—:d(R.xR) =kR.dA.CRM(xR—xRi)

CRM est la valeur moyenne de CR et CRi
L'utilisation de cette relation est limitée aux deux cas suivants :

- les liquides sont totalement immismcibles.

- les solutions sont diluées.
Car elle ne tient compte que de la diffusion du soluté et néglige celle des
des solvantse.
Le flux molaire de raffinat R, ainsi que Xp o variant le long de le long de la
colonne ; par contre, le flux molaire de diluant ( solution sans eoluté )
reste constant le long de¢ la colonne, dilmant et solvant sent immiscibles;

donc la quantité R ( 1 - Xy ) est constante




Alors :
*r
dN:d(R.xR)=d R.XR(l—XR) =R(1*-XH)0 d(*—I—:—x——R)
1 - Xp
en differcntiant la parenthése :
dxq
AN = Re =—mm——m—m
l—xR
La relation (1) devient alors :
d.xR
dN=kHodAoCRM-(XR—xRi)=Ro(—1—::—r)

Multiplions les deux membres par la moyenne logarithmique (l— xR)iH y pour
faire apparaitre la quantité kR ( 1 - Xp )iM sy qui est plus représentative du
transfert .

On rappelle gque la moyenne logarithmique est par définition:

(1-xp) = (1=3x)

(1 =xp )= I =%
in (-—I~:f;f——)
R
d'on dx
A W kel T = iav @l oOimce(Hl =02 # Ra T R
g R7iM* ™ *Vru*\*R T *Ri R’iM
1 =x
R
d'on :
(1=~ Xp )iM . dxp } L ( 1= xR)iM°CRM' a «dH (2)
(1= X ).(xR - xRi) R

Les termes ( 1 - XR)iM et (1= Xp ) étant en général assez voisins de 1;

le 1°%  nmembre de la relation ( 2) représente essentiellement la variation

de concentration de par unité de différence de concentration (xR - Xp; ) qui

engendre cette variation.

Ltintégration de (2) donne

R1 (
1 e %o )iae o GX

R 7ilf R H
= ekR-a(l—XR)iM.CRM

(1= xR).(xR - xRi) R

R2
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La hauteur de la colonne s'exprimera par :

X
R1
R (1= x5 )yyedxg
kp o2 (1~ Xp )iM - Coy (1 ~ xR).( x, - xRi)
*R2

L'intégrale donne une idée de la maniére plus ou moins 2isée dont se fera

1l'extraction en mesurant la difficulté de la sépnration; elle est désignée

par ( NUT )R : Nombre d'unité de transfert relatif au raffinat.
Le facteur qui précéde l'intégrale a la dimeansion d'une longueur; on lui

donne le nom d6 Bauteur d'unité de transfert relative au raffinat : ( HUT )s

gui s'exprime en métres.

On a donc H = HUT)R . ( NUT )R
avec
(1 -xp)yy «dxg &
y N -
(NLT)R = et (HUT)R =
(1= Xp Y X, = xRi) kpe a o2 _XR)iM'CRM

Les mémes définitions s'appliquent pour 1l'extrait :

H= ( HUT )g. ( NUT ),

La notion de coéfficients de tramsfert globaux K, et KR a ¢été intro-
duite, comme nous l'avons signalé dans les pages précédentes, parce gqu'il est

difficile de connaitre les concentrations de 1'équilibre interfacial Xz et

Xps i la diffusion s'exprimant alors c¢n termes de gradients globaux de
concentration (%, - %) et ( xo-x,)
: : R~ R £~ "

Bn abscence des coéfficients de transfert individuels k , l'utilisation des

coéfficients glgbaux néczssite que le coéfficient de distribution( ou de

partage) m = 'EEE soit & peu prés congtant dans l'intervalle de concentra-
: o Ri
tion utilisées ; alors 3 ¥
_ mi *r ¥
ms= ——== = = =
*Ri *R *r
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Les relations basées sur les gradients dec concentrations globgux ne sont
applicables que lorsqu'on est assuré que m est constant ( ou ne varie que
faiblement).
+ +
Comme N, = K ( Cq = CE) et N, =K, ( Cp = Cp )

on obtient un premier groupe d'équations :
b ¢ bd

Rl R1
(1 —=xp )oy » xp TR 4
S e e g S
(1.~ xR) . (xR - X ) (1 - xR). 1n( R )
*R2 R2 L =X )
car , par définition : (3.2 x+) = { 1 =3 ) ‘
R R
(1= xp )y = =%,
1n (—“——————‘)
L=y
R Cos - Ciy.
( HUT ) = R1 R2
OR ] avec Cop = —
KRG a ’ ( l o )LE{)OI‘JI . CRM Rld 2

et on a X
H = ( NUT )OR ¢/ HUT)OR

De m8me , on peut écrire un second groupe de relations relatif & l'extrait

X5 - -
SUT ). = : T(aur ),
( JUT Jop o (1-xp) «1n (2 - xx)/( 1 =~xp)) G Do

t

avec  ( HUT)OF =

K. w@ » (1 =ix

U L C
i

e o * Can
In général, la détermination de NUT)OR et (NHT)OQ se fait patr intégration
graphigue , car elle nécéssite la connaiseance de la courbe d'dquilibre et dc

la courbe opératoire.
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Des simplifications dues & des cas particuliers peuveant permettre de calculer
(NUT)OR et (NUT)OE sans intégration graphique :

pgr exemple, si la solution est diluée et si m est constant , alors (1 - xR)
et (1 - xE) sont trés peu différents de 1 ; R et E variant trés faiblement

peuvent 8tre concidéres comme constants, ainsi, une moyenne arithmétique peut

8tre utilisée 3 la place de la moyenne logarithmique dans le calcul de (1 _xR%H
avec une crreur tout au plus égale a 1,5 % donc on pose :
(e (1 - xp) +(1- )
R 'OM
2
En substituant dgns (4), on trouve :
bd
R’ de 1 1l - sz
( wuT),, = — % i an (- tB2 ) (5)
e X, = iﬁ 2 l - x
- R R R1
R2
de méme pour le raffinat
bd
" axg 1 s
( NUT), .., = § i + = ln(— )
OB A= — 2 1 - x
L BTN E2
m2

Un bilan matiére entre la base et une certaine hauteur de colonne s'écrit :

R(xg-xp, ) = E(xp-xp)
+
en remplagant X, par sa valeur meXp
} w R *B2
on tire Xp w e Xp = xR2) o o
m.5E m
m.E

. +
En posant El = ——— y ¢t en remplagant —Eﬁg—— et Xp par leurs
(B

R S ; :
valeurs dans ), on trouve alors aprés integration :



S0 20 =

X - X /m
1n ( R1 2

=& L= E) +1f

Xpo = Xgy/m (6)

( NUT )OR =

De m@me on ebtient pour l'extrait :

X-,, — HMeX
( NUT )OE = - LE— (= He )o(1-&) +E
L~ B2 ~— ™ Epo

342.B - Coéfficients de transfest.

Les coé¢fficients de transfert peuvent 8tre utilisés directement

pour le calcul des extracteurs , sans passcer par le (HUT) y bar antégration

0
des équations de définition en tenant compte des conditions opératoires .

e o W 2 I
On a aN =KX, . a ( Cp = C ) «dH = KR.W.CRM.( Xy = Xy ). dH

On définit généralement ces coéfficients de transfert sous la forme ( KR.a) ¥
car dans la majorité des cas a n'est pas connu j; K.a est alors un coéfficient

de transfert volumique.

dH = N g _ an "
KR.a.( Gy = Cp ) K. . CRB.( Xp - xH)

Posons HR masse molairc de R

QR masse volumigue de R

MR R.de
Alors dN = d(Rxg) = d(Re——=— Cp) = ————
KRR l -x
R
On tire alors en remplagant la valeur de dN dans l'expression donnant dH
H CRl RQMR.CR
s

-

Koo ael Co = O3 )

ALY

0 CR2



R1

R . dx
ou H = i (T)

¥
I{Roa- CRIQ'( 1l - XR)I( XR - XR )

*R2

La hauteur de la colonne pourra donc &tre &valude par intégration graphique

1 et B .
en portant en frootion de R.M,.Co/& g

KR.a.(cR —CE)

La courbe d'équilibre et la courbe opératdire sont indispensables.

CAS OU_LES_SOLUTIONS SONT DILUKES BT m ZST CONSTANT

in concidérant les coéfficicnts de transfert comme constant tout le

long de 1l'extracteur et ( 1 - x,) voisin de 1, la relation (7) devient :

R
*R1
: dx
H = R R -
CRM°KR°a Xp = Xp
*R2
X
- . : * R E2
En combinant cette relation avee X, = wmme— ( x_ - x_.) + —
R 0B R R2

et le résultat obtenu avec le bilan matidre, on obticnt aprés intégration

1'expression du flux de transfert :

+ +
N =Kg oas Cpye H(xp = xp)oy = K = a0 B(Cp = Cp)oy (8)
4 W
aves ( xe X = (xgy- %) = (xpy= X))
¢ R~ *r’om ¥
In( 1 “*r1 )

3 —XEE
R2 ~ *R2

De mSme pour l'extrait ; on a l'expression du flux N :

W ¥
N = KE & B CEM.H ( Xp = X )om =K, - a « H (cE = CE)OM
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3+2.C - R3sistances globales et individuelles de¢s films.

I1 est utile d'établir une rclation entre les résistances indivi-
duelles et les résistances globales.

Rappelons la relatién qui relie les coéfficients de transfert

C
1 1 i
= + ;
KRea kR.a. m.kE,a.CEm
En multipliant les deux mem™—cs par : i
Cange (1 =xp) oy
On obtient :
(1 = &) R (1 =%..)..
(A0T) = (Ao ——ec M o gy 0 T BTN
R E (1 ) m.E £ (1-x,)
~ R/ oM . ~ *r’oM
Dans le cas particulier ol 1l'on a une solution dilude :
(1-xg)yy = (1= x)oy
B'expression devient
R
( HUT ), = ( HUT ) + === ( HUT ), - (9)
OR R )
m.E
de 1z méme fagon on démontre
m.E
( HUT ). = ( HUT ) +  m—cme—. ( HUT) (10)
0L E R R

Ces deux relations sont importantes car elles permettent de situer la phase

dans laquellc se trouve la principale résistance au transfert i 11 convient

cependant de noter qu'elles ne sont valables que si le coéfficient de partage

m est constant.
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3.2.D -~ NOMBRE D'ETAGES THEORIQUES .

a — Droite opératoire

Aggimilons la colonne & une cascdde A'étages ( ou d'extracteurs)
et désignons par R ¢t E 1l'alimentation et le solvant , immizmcibles dans le

domaine de concentrations concidérde.

Soit
Cpa : tencur de 1l'alimentation (en soluté).
CES : teneur du solvant & l'entrée de la colonne.
CRj : teneur du raffinat & 1'étage j.
cEj : teneur de 1l'extrait & l'étage j.

Le bilan matiére cntre 1'étage 1 et l'étage j s'écrit

R-CRA + E.CEj‘f’l = R.CHJ + -LlloCEl
d'ou
R R
c . ", C = + ( 04 s —-—-.c, )
Ej+l B Rj EL B RA
qui est l'équation d'une droite de pente —g—— y car CEl et CRA sont

conghtants, et C représente la variablc,

Cette droite esinite " droite opératoire " ( voir figure n°4).

- toute la batterie d'extracteurs admettra pour droite opératoire une droite
de pente —%r— : cette droite est donc appiicable pour n'importe guel étage
(ou extracteur ) de la colonne ; elle pemt sc construire & partir des points
K et G de coordonnéés respectives ( Cop ’CEl) et ( Cop 1 Cpg )

- Chaque étage idéal de la cgscade peut &itre concidéré comme opérant avec des
fluides en équilibre :

84 l'étage n par ¢zemple, 1l'égquation pour un seul étage s'écrit :
£ !

Opn= % R
- E
CRn CRn—l
iéme . . -
Le n”7" " étage sera représenté par le rectangle GMPN.

- En pratique, on trace d'abord la droite GK ; par la suite, les " paliers"
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obtdnus , ot figurés par les cOtls supérisurs des rectangles, donnecront le
nombre d'étages.
fn général , R, CHA ’CRn et CES sont fixés ; la droite opératoire GK est alors
telle que :
- e¢lle a pour pente —E——
c— G a pour coordonnécs ( CRA'CES)
«— K se trouve & 1'intecrsection de cette droite avec la verticale
d'équation CR = CRA : cn conséquence, l'ordonnée de K est
fonction dn taux dc débits R/E.
51 le débit de solvant cst élecvé, la pente dela droite opératoire sera
faible, et il en résulte un nombre d'étages faiblc.
51 le débit de solvant n'est pas élevé, on tire les conclusions inverses.
Si K est confondu avec D, alors n devient infini,
Dans le cae ou la droite opératoire est tangent a4 la courbe d'équilibre entre
C et C y 1la pente de la tangente donne alors le taux de débits minimum.

Rn RA

b = Loi de distribution :

Dans le cas o la courbe d'équilibre est une droite, son équation
s'écrit alors
Cr: = B
& Rj
Des simplifications intervicnnent alors et le calcul graphique peut &tre évité.

Un bilan matiére entre 1'étage (j +1) et 1'étage n s'écrit alors

R.LRj = m,cms = R.CRn + h°cEj+l
avec CEj+l = m.CRj+1
Posons & =m. B/R

I1 vient alors

T T e Rj#l



Equation dont la solution a pour expression : |

Cpg/m - CHj/E Cyg/m = Cpp/é

Co. = ( Cpy - ).( 1/€) +

R He 1 - 1/& 1 - 1f&
Si E#1
si €=1 on a Chs =Cga - je(Cp, = Cpo/m)

Cette équation est utile pour le calcul d&e concentrations intermediaires, et

dispense de lg construction d'un graphiquc.

Faisons j=n dans les expressions donnant CRj

Nl
~Pour & # 1, on obtient : ®ra = %R € =i
- n+l
Caq = Cpg/m 3 S
d:todt i
nombre d'étages théoriques
Gy = Gy /m
in ( L L )o(1=1/8 ) + 1A
. Cpy = Os /™ (11)
lng

~Pour & = 1 l'cxpression de n cst plus simpple:

c -
Cpa =~ %mn n . L e
= d'ou n =

n +1 Cop = Cpg/m

°ra ~ CES/m

Les deux rclations que l'on vient d'dtablir rappellent celles bien connmes de

Kremser— Brown — Sounders <&tablies pour l'absorption.



c = Hauteur égquivalcnte & un étage théorigue: HIETS

HEES terme anglo-saxon ( Height equivalent to 2 théorical stage )

Une méthode de calcul des extracteurs condinus du type décrit utilise la notion
de nombre d'étages théoriques, qui va €tre multipliée par un facteur,le HETS,
déterminé expérimentalement pour un extracteur et une extraction donnés ;

ce produit représente alors la hauteur H &e 1l'extracteur :

H = n . ( HETS )

Fondamentalement cette méthode cst mauvaise car elle applique un procédé ou
1'on concidére un changement par étage dras la concentration, alors que
réellement celle—ci varie différentiellement avec la hauteur.

Les expériences on montré que le HEtB variait de fagon importante avec les

conditions opératoires ( systéme et colonne donnés).
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4 - L ' WXTRACTEUL A CYLINU.(.  COMXIAUX

4-I Jescription genérale ¢

ve type d'extracteur est composé d'un cylindre
exterieur fixe ( stator ) cans loguel tourne un autre cylindre coaxial (rotor ):
le contact liqaice-liguice a lieu dans l'espacc annulaiie exigtant eantre les
deux cylindres:

Au-cdela ('une certaine vitesse criticue du rotor,
l'écoulecnent du liquide cst caractérice par la formation de tourhillons tori-
qucs ayant deus axeg tangenticic a4 la rotation du cylindre et perpendiculairec
& l'axe du cylindre; Taylor a été le premier a étudier ces instabilités, sur
lesquelles nous reviendrons plus en détail; 1'inté 8t de ces tourbillons ou
" vortex “ est qu'ils engendrent un meilleur contact (ex phases cn présence
ainei;leur forwmation accentue le mélangeage des deux phases cn présence et la
pha.ec cispersée se pulverise alors en gouttelettes; en conuéquence,la surface
we contact entre les deux phaies est conmidérablewent accrue ¢t ceci entraine,

on le congoit aiséument,une augientation du transfert de maticre.

4-2 Jescription de notre extracteur :

Lu'extrocteur que nous avons fait euxccuter est re—
préusenté en détail sur le plan ci-joint en anncxe;
Les principales c¢Btes choisies répondent aux
critéres suivants :
l'apparcil doit précenter des dimensions raisonnables
il ne doit pas €tre trop grand pour des raisons économiques : prix de irevient
de l'extracteur, consommation de réactifs ; il ne doit pas &tre trop petit,

de fagon a permettre une production par unité de temps convenable .



Nous complétons par les indications ci-aprés .

— cylindre extérieur :

diamétre IO wma
hauteur totale .40 mm

matiére ¢ snecier galvaniusé
- ¢ylindres intérieurs
nombre : 4
diamétrcs : 60, 5C, I00; IIO um
hauteur : 250 @

matierc : acier inox

La gamme des espaces annulaires permis est donce

5, 10, 20, 30 mm

3

- les boltiers supérieur et inférieur servant au centrage ( et abri-

tant roulements; butées ,...) sont partie inox, partie acier galvanicé;

ces

boItiers sont congus cde fagon a assurer l'étanchéité des compartiments rou-

lenments .

e

- ltarrivée Ju solvant ( toluene ) se fait & I20 wwt de la base du

er

lindre extériecur; celle de l'alimentation ( eau iodée ) 2 I70 mam de son
met ; les deux canalisations sont donc distantes de IHU mim .

- le recueil de la phasc aqucuse apreér extraction ( Raffinat ) se
au moyen d'une sortie pratiqucée & la bacse we llextracteur; cette sortie
met aussi leg vidaenges et le nettoyage de l'appareil .

-~ la phase organique ( ixtrait ), constitudée par du toluenec ayant

soug de l'iode,; est recueillie au sommet de 1l'extracteur ; les piguages

fait

per—

1textrait et du raffinat ont été ¢loignés des base el sommet du rotor; aux

fins de laisser s'opérer une décantation de ces phases .
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Les cylindres coaxiaux,au cours e lc rotation
ta rotor;procuinent ct dispersent,dans l'espace annuialire;we fines goutielettes
d'un liquide dans l'autre; nous avons indiqué que ce dispositif Favorisait le
transfert de matiére entre les phases cn presence.,

Le principe e cet extrocteur a até utiliseée tre.
t6t ¢ en L I7 déja,il servait a procuire un contact intime entre iou caz et les
liquides; mais l'utilisation de telles coloanes cst apparue pour la prewisre

fois en 1I920;

o>-1  Vortex de aylor; nombre de Tavlor; limites ces régiwes ('écou —

Lt*&coulciment wonophavigue ces fluides dnns l'es—
pace annulaire situé¢ entre deux cylindres concentriques a ét¢ étudié pour 1a
premiere fois par Taylor en 123 : il montra,en appuyaont sa theorie sur 1'expé-
riencc,que pour un apparcil conné ct un fluide unique donne,il existe une vitei-
se critique de rotat: on au-cela e laruelle l'vcoulement n'est plus bidimension-
nel; ce nouvean tvpe d'écoulement,tricdiuensionnel,est caractérisé par l'appari-
tion de tourbillons ou " vortex " : chaque particule de fluide tourne alors
simultancuent autour de l'axe du rotor et autour e 1'anncau du vortex dont
clle Tfait partie; ce type ce vortex evt stable,et leurs diawétres sont egaux
approximativeuwent & la largeur de l'espace annulaire; ( voir figure )

Liccoulement tourbillonnaire cugmente en couple-—
xité & des vitessci: plus clevées.

Les vortex peuvent 8tre matérialises et viwuali-

ses par exemple en digpersant de 1o poudre d'aluminium dans ce l'ean .
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plus la vitesie de rotation du rotor augmente,mieux ile sont cistingués; la
photo ci-jointe peruet de distinguer les “ ventres ' (es vortex ( bandes clai-

res ) et les'noeuds’ des voritex ( bandos sombres )
Cette visualiuotion a pu €ire realisée grice au (ispositis

ue M. Cognet a bien voulu mettre 2 notre disposition.
r

o-1-B  MNombre de faylor :

sn I958,Kaye et wlgur ( I ) étencirent
les travaur de Taylor; leurs investigations leur periirent de . écuire que les
paramnetres importants étaient la vitesse de rotation du rotor et la vitesse
axiale cans l'espace annulaire; ils furent ainsi esuends & introduire un nou -
veau groupement adimensionnel cn velation étroite avec lew vortex; ciest ainsi

qu'ils définirent le nombre de Taylor s

I
nombre de Taylor = Tay = wo(rm) Y . e

u = vitusse angulaire de rotation ( rd/s )
r = rayon moyen ce l'annulaire ( cm ) :(dc + 4 ) /4

avec dC = dianetre de la colonne

d = diamétre du rotor = 2 r

0
il L&

: . 3
= masue volumigue de la phase continue ( &/ cu )

/HEZ viscosité ce 1a phase continue ( poise

L

b = espace annulaire ( cm ) =(dC =8, )/ 2

Un facteur de correction géowdtricue, i, perimet d'introduire le dia -
&

wetre du rotor dans le nombre de faylor; I, qui ne dépend que de '}o/‘rr1 et
=) it

b/r, . n
i, fut defini par la relation :




= 3T =

e -1 =i/2
R R S
€ 41,2 il

I

ou P = 0,0571( I - 0,652 b/r_i ) + 0,60056 ( I - 0,652 b/r._l I 4 i

Dans la majorit. des cas,; on peut admettre quo yL est tres

peu diffcerent de dC / a, -

Compte tenu de ce facteur correctif,le nombre de Vaylor periet

de passer au acmbre de Taylor modifié

lombre de Taylor mclifié = Taym =

5-I-C idimites des régimcs

P ol
TC"JJ- / Y P
]

L'ccoulement :

R

Leg resultats obtenus par Kaye et lgur

(I ), et qui couronnaient leurs travaux de recherche sur 1l'étuce du transfert

de chaleur dans l'air a partir d'une szchine électrique rotative;mirent en

évidence l'existence de quatre types d'ecoulement

— écoulement laindinaire pur

— écoulenent lawinaire + vortex de Taylor

— écoulement turbulent pur

— écoulement turbulent + vortex de Taylor

Ces ecouleuents sont fonction du nowbre de Taylor modifié et &u nombre te dey-—

nolds; leurs limites sont représentces sur la courbe ci-jeinte.

Le nombre de ileynolds est défini ainsi

Re = ( V.- 2”";"6 ) /,-"c



X ™ < N m., T a.,/ .‘ <.
AR AR A NARORORN VRN

N
500

Eepace aanulaire

I lnterieur

C,7 lindre

P{xa

C>- lincre exterievr

-







#q!
i

e

.

i ;
T

-y

azap Hasses)

15
Nembre de .Tdylov" mo

Sudsiardnai

He3aT

perbadiise

'

i

;v
i

Skttt

b

500

1900

S e a s

1=

©
3

ST

ot

%

A500

&bn c I’_t‘-



= o

avec 3
Vc = débit de phase continue pa:r unité cde section de 1l'annulaire
(em/ s )
1 - " oy B a3 "
b = espace annulaire en cm :(uc -a, ) /e
il
f, = masgce veluuique le la phase continue ( g/cnm” )
My, = Viscosité de la phase continue ( poise )

=

Leurs conclusions étaient d'ailleurs en bon accord
; - = : 7 X . ik . . . 1
avec les résultats trouvés par Cornish ( 2 ), qui détermina la limite des

régimes d'écoulesient en utilisent 1'cau comme fluide;

.28 0 unc seconde phase est presente dans l'extrac-

Tour venons (e voir gque lesg travaux [on-
damentaux portant sur L'écoulement dans l'espace annulaire ont ¢té opérés
avec des systémes composés d'une seule phase :

air pour Kaye et .iJlgur ( I ) ; eau pour Cornish ( 2 )

Jes observations faites par .spence et
streeton ( 3 ) ainsi que des résultats de travaux menés par Davis et Weber ( 4 )
ont montré que la présence c'une seconde phage n'influence pags la foruwation
tes vortex; par contre, cette zeconce phase n'est entrainée dans le vortex
que si la vitesse de rotation du rotor est de loin supéricure & celle de for—

mation (e ces vortex ( vitesse critique ); le transfert de matiere ne devenant

iuportint gue loruque la veconde phoce est entrainée dans lcu vortex et dis -

P

persée sous forme (e gouttelettes, on congoit gu'une faible vitecse e rota -
tion dérfavorise énormément ce transfert, car la phase i disperser forme un

seul courant .



5=2 iécanisime de la dispersion de la phase :
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=t

est limortant de connaitre le mécanisue e
forimation des gouttelettes,; car les performances de l'extiracteur gont, cans
touc les cas, fonction des diwmencions de celles-ci; l'évolution de la phase
dispersée a pu &tre précisée & l'aide d'une série de photographies prises par
Thornton et Pratt ( 5 ) & tréc grande vitesse, au moyen d'un cxtracteur Cont
le cylindre exterieur c¢tait & paroi de verre; il a été observé alorc que le
solvant péneétre cuns la colonne plus gous le forme ¢'un courant que wc goutteu
séparées; apres aveir effectué une dewi-révolution autour du rotor, le filet
de solvant se casse ef Conne naisiance & des globules de grande taille et de
forme irresuliére; par la suite, ces globulee se scindent en gouttes, gendra—
lement dans une direction normele & celle du mouvement; leg vortex qui c'éta—
blisient dans l'espace annulaire voat alors stemparer de ces gouttes, et, par
frottement, ont tendance 2 les allonger dans une direction perpendiculaire a
celle de la rotation du rotor.

La figure ci-jointe déccuipose le processus de
Tormation ces gouttclettes;

Les gouttelettes engendiees peuvent par collision
entre elles donner naissance a des gouttes de plus grande dimension, qui peu-—
vent & leur tour se subdiviser sous l'aection du mouvement qui eriste dans les
vortex : on progresse aingi dane unc suite de coalescence—dispersion,

L'expérience montre qgque, 3 une distance tres
courte we l'entrée, la diumension noyenne des gouttelettes devient independante
du diamétre de l'injecteur de solvant,

Il cot iwportant de noter que la nature de la
phase dispersce ( ouganigue ou agucuse par exemple ) aingi gque la matiére dont
est fait le utator influent cur la dispersion, et, par conséguent, wodifient

1'cxtraction.
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h=3 bxistence,descrivtion et étude de 1'c ngorgeient e la colonne
i 1ol

Ce type d'exiracteur est caractéricé par 1l'exis-
tence d'un phénoméne pour lequel on conustate qu'il n'est plus pocsible dfeffec—
tuer la séparation s cn effet; raffinat ¢t extrait recucillis ne cont plus des
phases homogeéncs,; mais des melanges de phase continue et de phase dispersée,

désignong par x la rétention; c'est a lire la frac—
tion de voluwie de l'annulaire occupée par les gouttes de phase dispersée (sol-
vant); a faiblc vitessc de rotation du rotor, les gouttes sont de taille conué—
quenie; ct la rctention du golvant n'est pas iuportante; puis, la vitesse de
rotation c¢'accentuant, leur taille moyennc diminue, et ces gouttelettes devien-—
nent suffisa.ment petites pour suivre le wouvement de la phase continue;
au-delad d'une certaine vitesse, un phénomdne prend naissance : les vortex dis—
paraisvent & la base de la colonne, et on observe alore la formation d'un

second interface, mais ¢ui se gitue sous le rotor ; les gouttes coalescent et

une partie du solvant sort avec le raffinat; il y a engorgeuent de la colonne
( Mlooding ) ; la rétention de la phace disperscée est zlors maximale et sersa
dézignee par Xp o
Thornton et Pratt ( 5 ) ont effectué des travaux
dans le but Jde déterminer lece débitus diengorgement de ce type d'extracteur ct
'etablir les corrélations entre ces (ébits, les paramétres variables de la
olonne et les propriétés du systéme; des éguation: ont été établies, reliant

notaminent les debits a llengorgement du cyutéeme cau-toluene & la colonne,

H=3=A Vitesse caractcéristicue :

T1 ect ¢tabli que la taille des goultes et sa dis-—
tribution sont fonction de la vitesse de rotation du rotor; bien que l'on ait
en realité continuellement gubdivision et coalescence des gouttelettes, on peut

leur assigner un diamétre moyen ct une vitesse moyemyne, qui sgerait la compo-
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sante verticale de la vitessce réelle ;
Jang ce cag, Thommton et Pratt ( 5 ) montrent que La ré-
tention x de la phase dispersée neut 8itre relide aux débits de phases par la

formule suivante :

Vo, 2 V.2 F-x = V.. .x%I-% )

d c 1)
avec
Vc = dcbit de phase continue par unité de section d'annulaire
(em /5 )
Vd = uébit de phase digpersée par unité de seciion d'annulaire
(cm/ s)
X = rétention de la phase dispersée

VN représente la vitesse caractéristique & la vitesse de rotation

H cu rotor; Vm, qui n'est fonction que de N, peut 8trc considérée comise étant
la vitesue relative moyenne des gouttelettes extrapolée a deu débits nuls (
vitesse de montce libre d'une goutte de phase dispersée dans la phasge continue
immobile ) .

£ 1'engorgement, la rétention x atteint son waximun Xa
et ne cépend plus que de la vitesse de rotation I du rotor; alors, cn sup-

posant V, et V_ variables indépendantes de x :
L C

1 d
e W & =0
dx dx
5-3-3 Détermination des vitesses axiales & 1'engorgeiuent
vcﬁ‘ et vdE
Différentions 1'équation (I)
av, + Vc,d(x/I--y.) + cl‘ifc.(x/I—-x) = Vl\fo(I—x)cf.x + VN,x.a(I-x)

dVo o+ (1 + =x )V + x . uvc [ ax = V. .(I-2x)

1x I- x (I - x) I-x

0
w
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Comme a 1'engorgciaont Vo= N

et av_ /[ dx = av, /ix =0
il vient -

Voo (CT/m—x " + x/(Ix)° ) = v_. (I-2x
ou encore :
I 2
! = -_ a —
e vN(l EXF) (1 }F)

on deéduit alors V :

da

=
]

= r2
an 2’JU’(I - XF)°“F

T

5=3=u Détermination de la rétention A l'cngorgement x ¢
fenal Al

faicons le rapport Vcﬁ‘/ VC? et posons
1 L
— m _ ~ Lt e e
ch / ddF = 1 = taux de débits de phases ;
On obtient

]
W

L=
I

. 2 e 2 _ :
VN,(I - dxﬁ).(l = xF) ot d,VN(I - x,).x, = (I—xﬂ)(1—2xﬁ)/ax

225, (D~ T) + 3x. -1 = ©

Q
La solvtion de cette éguation ¢u second degré en % . que nous
retiendirons gera celle qui cest inférieure 3 I
. 1/2
Par conséquent :
q 3 - (I+ 87)

X =

4 (1 -1m)

w1 l'on se fixe un rapport de (ébitu de phases T, on pourra donc
calculer la retention & l'engorgencnt; nous avons représenté la variation de

X, en fonction ce T . ( voir courbe ci-jointe )
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5=3-0  peterninction do la vitesse caracteristique Vo e

C'est un probléme difficile, en raicon du nom—
bre élevé de paramétres qui intervienncnt:

Thornton ¢t Pratt ( 5 ) ont ¢tabli, au moyen
de l'analyse dimensionnelle; une relation permettant de calculer UH .

Les grandeurs physiques Jont deoend cette vi-
tosse sont les suivantes
4, diamétre de la colonne (cm)
d , diametre cu rotor ( cm )

N vitesse de rotation du rotor (tour/s)

4, masse volumique de la phase continue ( gychg )
tio Viscosité de la phace continue ( poise )

Al =j5b - f, = diflérence des masses volumiques tes phases conti-
(L i - 3
‘ : nue et dispersée ( gfcu’ )

X% tension interfaciale ( <yne/cm )

= ; : 2
acceleration de la pezanteur ( Chy 8 )

(01

Cn peut ainsi dénombrer gixz groupements adi--
mensionnels, parmni lesquels un nombre de ieynolds et un nombre de froude;

la loi de variation de VN peut alores s'écrire :

f . \a 1'b c 5 d e
vi‘L":i@. - J f. .-}:‘,_.-,J .‘ . ( Ly i . L}a.ri.;,: : d_&:_IT e ‘i&
a = r L
P Lo 8 l C / ile & / “Rr /
J‘ r

Les coefficients J, a, b, ¢, d, e ont étée dectermincs cxpériumentalement
par Thornton et Pratt ( 5 ) en abscnce de transfert de solute :
a, b, ¢; d, e, cont indépendants du systéme
Jd eut fonction du gystéme

T ¥ i F a
Le cocfficient a est si faible que 1l'on nc;lige le terme ()
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L'expresuion devient alors, compte tenu des valeurs ce b, ¢, ¢, e :

i 1D T "U!IS Ii E=L L 1'2
R T S S T {0 )
; C \ f."‘{c g / ‘ uﬂ .-j

pour lc systéme toludne-eau , J

1}

C.
=]
N
co

5-3-4 Determination des <¢ébits d'engorgement s

Connaissant V.. et X, on peut calculer
AL L
ch et ng ; le pascage aux (débits dtengorgeuent est immddiat, car il suffit
de multiplier les vitesses axiales ldes phases par la section © de lfespace

annulaire :

par exemple : §Q =3 .V

ci' clt
77 L2 z | e
ou :Q = 1 (af~a% ). v (I-o2x)(1- xF)d

on déduit ensuite &..= Q _/ T
Loy Ry Som /

5-3-F Debits d'expcrimentation s

L

In régle générale, ils sont pris, au maxi-

muia, égaux a la moitil des débits d'engorgeient .
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6 - SEVMINATION  0BS  OEBITS 8 ' SNGORGLWNT PCUR NCo  COLONNES :

diametres des rotors : 60, 80, I0C, IIO mm

Noug avons vu, cans le chapitre précédent, les pertur-
bations engendrées par le phénoméne d'engorgement dans uane coloune d'extrac—
tion et leur influence sur le transfert e matiérc.

Augsi, notre premiére tadche fut, pour notre systéme, de
gituer l'apparition de l'engorgement fans les colonnes dont nous digpozons, a
viteuse e rotation du rotor fixée et & débits de phases donnés;

Les formulez qui ont servi cans ces calculs sont cellex
preécecdeuitent établies

H et T étant fixés, on peut calculer V. , x 6 , «

) Qa e
i i ci ! ap

Un premier tablcau de rzoultats fournit la vitesie
caractérigtique VN ; pour chague rotor et pour la gomne ide vitesses de rota-
tion N s'échelonnant de I0O & I4C0 tours/ mn, avec un pas Je 50 .

Un secon:d tableau de résultats perniet de lire, pour
chaque rotor, lecs valeurs de X Vdi|1 - VcF ,Vd = de s Vc = VcE 152 .
Qu = Wi fo2 AR / 2 ; corresponcant a4 la gamme de vitesses de rota-
tion citée ci-dessus et & une gamme de taux c¢e cébits T g'etalant de 0,2 & 2,
avec un pas de 0,2 .,

Tous lew calculs ont eté effectués par ordinateur au
Centre de Calcul Numerique de 1°4,il.P.4.; sur la base de programmecs établis
pPar nog usoing,.

Compte tenu ce la difficulie de reproduire dans cet
ouvrage un tablcau de résultats groupant un trés grand nombre de valcurs cal-
culées,; noug avons pensé gqu'il serait plus judicicux de 1'ewprimer sous forme
d'abaques, tout au moins en ce qui concerne lcs parametres importants, notam—
ment Qcm ou ). ; néanmoins; nous tenons ce tableau a la (isposition des

dF
personnes intéressées .
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L'analyse des resultotc obtenug permet de rolever

les points suivants

— pour un rotor conné :

. a vitesge de rotation du rotor constante, ch varie dans lc
L

dme sens que 'y, alors que V, , variec en gens contraire;
ik

et V_.
ci

, diminuent quend la vitesse

« lorsgue % est fixe, ¥
de rotation croift ;

diminue lorscue la vitesse

- la vitescze caractéristigue Vi
EA

t.e rotation auguente;

- pour N et T fixcs; VEF et ch varicent dans le méme sens que l'espace an-—
L L
nulaire;
- a vitcuge de rotation congtante, la vitesuse caracteristique 7N verie dans

le m@me sens que l'espace annulaire;

D'une maniére plus généralc,; on peut tirer les conclusions
suivantec s
toutes choses égales par ailleurs,

-~ le débit d'engorgcument cde la phase continue varie dans le m@me scong
que le taux de vobits T ¢ le débit <'engorgeiment de la phase dispersée varie
alors en sens inverse.

~ lorsque la vitesse de rotation croit, les débits d'engorgement des
deux phases, ainci que la vitesse caractéristique, varient dans le méme sens

et diminvent ; il en est de mé@me lorsque l'espace annulaire dccroit,
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7-1 Degoription de 1'installation :

La figure ci-jointe représente un schéua de
1'instailetion que nous avons wontée ¢t gqui a perais de wener a bien nos expé-—
irlences :

Joux réservoirs de capacité 30 litres, BI et 32, en polyethy-
lene, charges respectivement de solvant ( toluéne ) et «'alimcntation ( cau
iodée de titre connu ) perimettent d'approvisionner 1l'extracteur; BI et 52 sont
situés en surélévation par rapport a l'extracteur, dans le but d'obtenir une
charge convenable dans les canali.ations; BI et B2 peuvent 8tre chargés a par-
tir du sol au moyen d'une poimpe.

Un systeme de thermostatisation en circuit ferae perumet ce
maintenir lfalimentation et le colvant a la wéme teimperature;

Jeux rotamdtres I ¢t U2, precalablencnt étalonnés; permettent
d'opérer & des débits constants, réglés au moyen des robincts .3 et 4.

Paute deo wmoteur électrique A vitesse variable et de puissance
suffisante, la rotation du rotor est assurée par unc pergeuse 2 variation de
vitesse electronique ( Thyrictor ) permettant des vitesses de rotation de ©
a I200 tours / mn

Haffinat et dWxtrait s'échanpent reupectivement par la partic
infericure et la partie supérieurc de 1l'extracteur et sont recucillis dang les
ceux hacs B3 et Bf ;

a

Deux piguages .5 et 126 permettent d'effectucr des preleve -
ments & des intervalles de temps choisic sans perturber 1l'écoulcment deg phages,
A la sortie de l'extracteur,; la canalisation contenant lc
raffinat, faite cn tube souple ct dispocée comae 1l'indique le schéua,; peruet
le régiage de 1l'interface par son déplaceient vertival .
Les photos ci-jointc_ connent unc vue réclle deu installa -
5

tions .
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Le but de notre travail cst de faire 1l'ctude

expérimentale du transfert de l'iode de 1'cau ( & Ig/l de KI ) vers le tolué-

ne .

Pour mener & bien l'analyse des contributions
. N S ~ —— . o, - . .
des principaux parametres 1iéoc au trangfert, nous avons été conduits a faire

nog expériences de la maniére suivante :

- étude de l'influence de la variation du taux de débits des pha-

T 4 viteuse de rotation donnée

0
@
e}

- étude de¢ l'influence de la variation de la viteuse de rotation,
a taux de débits fixzé, pour un Giametre de rotor donné ;

- étude de l'in{lucnce de la variation de l'cspace annulaire, a
vitesse de rotation constante, pour un taux de debits T donné ;

- determinations des coefficients intervenent dens les corrélations

donnant HiTo et HUT

in conclugsion de cettc étude, nous indiquerons une néthodc

de calcul d'un extractesur de ce tyne .
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T=-3 Aventages présentd. par le systéme choisi

sAU + I0ODURE , IODE , TOLULNE

- 1l'eau; 1lfiodure, l'iode, et le toluénc sont des produits cou -
rants ;

- le toluéne et l'cau sont pratiquement immiscibles et presen =
tent unc différence de densitéu notable : la séparation des phases c¢st rapide;

— le choix de l'eau coame diluant rend la régénération de la pha-
se continue inutile ;

~ la régénération de la phase organigue se fait par simple mélan-
ge avec unc golution de thiosulfate ; ce proceédé periect de traiter trées rapi-
deirent des quantités importantes de phace; le gain de tcups eat trés appréciom-
ble si on le compare a la distillation ;

~ le douage de 1'iode par le thiosulfate cot classique ; aux tres
faibles concentrations; le cosage colorimétrigue conne des résultais satisfai -

Sant S e
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PRULIMINATRES s

a- Préparation de 1'alimentation :

Lic régime permancnt é¢tant assez long a
s'établir, ceci entraine une grande consoummation de produits; par conséquent,
il faut préparcr des quantités importantes de solution ( 20 & 30 litres ):

L'iode étant tris peu guluble dans 1l'eau
pure, nous avons augmenté sa solubilite par la préscnce d'iodurc ( Ig/l ), qui
entraine la formation d'un couplexe plyiodure trés coluble s

I2 + I s I3

in général, lce teneurs de l'alimentation

en iode se situent entre 0,3 et 0,5 g/l ;

b- Preparation cu solvant : reégénération :

La rcégénération de l'extrait aux fins de
récupération du solvant s'opére par réduction de l'iode au moyen d'une golution
de thiosulfate; apreées agitation vigoureuse, la réduction est terminée lorsque
la coloration rosc du toluénc digparait : l'iodec, qui existe a 1'ctat dissous
dans lc toluéne sous forme moléculaire, a été réduit nar les ions 4205— en io-
cure, qui sc retrouve uniquement dans la phase agueuse ; on effcctue alors deux
ou troigs ringages & l'eau pure afin d'éliminer les ions thiosulfate et 1'iodure

pouvant s'y trouver et on laissc décanter.
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c- Préparation des solutions servant aux dosages s

— golution de bichromate de potascium de titre 0,005 H
- solutions de thicsulfate de sodium de titres divers (0,02 ;0,005N)

- solution d'amidon

d- sdéactions de dogsages

flles sont classigues ; elles seront rap-

pelées d'unc maniére succinte :

: e -
— titrage de I2 par 0203 :

Lz réaction d'oxydo-récduction est connue; ellc a

licu en presence d'amidon ajouté en fin de titrage

2— 2— x
2 5.0 - I
2 u203 5% + 2c
I, + 2 @ ————— 21
g R S =
39203 + 12 - °4L6 + 21
. ade ——
- titrage de u203 par Lr2OT 2

C; O$_ cnn présence d'iodurc en milicu acide donne
. . o) . ’ =015 i 2=
lieu & la foriation d'iode moléculairec, qui va oxyder 0203 5
2— - : : 3+
Cr.0°~ + 6I + I4H ———mor 31, + 20t +q7 moO
271 2 2
ce qui est équivalent &
2 3+

0r, 057 + 6 5,087 + I4 HY - 3 5,007 & 207
-

4 + T iIG

[ho]
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e—~ Btalonnage du colorimétre ( HILGUR-BIOCHSH ) s

Les faibles teneurs des phasges agueuses
ont éteé éterminées par colorimétric, les titrages par lc thiosulfate s'averant
imprécis .

La courbe d'étalonnage a été établic au moycn du filtre n° 47 (
filtre bleu, correspondant & une longucur d'ondes & = ) et de solutions

dtiode dc¢ titres connus

| densité :
! Ci g/1 | optique ;
: i |
| 0,380 : 0,395 |
} 0,1905 0,292 }
| 0,0953 = 0,160 f
| 0,0476 0,095 ',
| 0,0095 0,013

L'expérience a montré gque la méthode est valable jusqu'a des
tencurs de 00,0085 g/l ; pour des toneurs plus faibles, la variation de la den-—

sité optique n'est plus appréciable .

La courbe d'étalonnage est figurée ci-aprés .
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f- Utablisgsement de la courbe d'equilibre :

( a19 °C)

- détermination approximative du coefficient de partage m :
{ £ / - cte p gt i

m = teneur de l'extrait en iode = G / C,
ok s

teneur du raffinat en iode

Toutes les opérations se sont dérouldes
en milieu thermostaté { IJ °C ) ;

On mélange des volumes connug d'eau iodée
( de teneur déterminée ) et de toluéne ; une agitation vigoureuse et répétce,
ainsi qu'une durée de contact des phases assez longue permettent (e s'assurer
que 1l'équilibre thermodynamique est bien atteint ; les titrages des deux pha-
ses fournigssent alorc les teneurs C | et CR chercheeg .

4

- determination, au moyen de la valeur approximative de m trouvée

précédemment, des volumes d'ecau iodée et cde toluene a mélenger afin d'etablir

la courbe d'équilibre :

On désigne par s

VI le volume d'eau iodee de teneur initiale CQU
L

V2 le volume de toluéne
¢, la teneur de la phase agueuse a l'égquilibre
C,, la teneur de la phase organique a 1l'égquilibre

vV = VI + V2

La relation de bilan matiére s'écrit, en supposant les solutions idéa-
les ( peas de variation de volume cue au nélange )
VI G;m = VI - 0“ + V2 . QG

En remplagant C, par C,/ m et V2 par V-VI , on obtient



VI =

Connaissant C{O et une valeur anprochée de m; et en fixant V, on
peut calculer VI, puis déduirec V2 ; le titrage des phases & 1'équilibre four-

-

nira des valeurs précises de m ;

Le tableau suivant contient les résultats trouvis

6 (e/1) | e, (g/1) |

C,345 00,0055
0,524 E 0,0I30 |
{1,155 | 0,0160
| 4,200 C,0574
] 6,840 :Ac,ﬂmo
7,620 ! 0,1245
i 9,960 E 0,1403 ;
! 11,941 é 0,I560 ﬁ

— tracé de la courbe d'équilibre :

Le graphe ci-aprés montre gue l'on obtient une
droite moyenne de pente égale a : 70

Par consequent, nous admetirons pour la suite
de notre étude que le coefficient de partage de 1'iode entre 1l'cau { a 1g/1
de KI ) et le toluéne dans lc domaine des concentrations choisi est constant
et égal a4 70
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T= 4 =2 HANTPULATTON PROPRELGNT DITHE 2

Les opérations sont effectuées dans

1'ordre ci-aprés :

— chargement deg reservoirs de solvant et d'alimentation

— preparation de l'extracteur et montage du rotor choisi

essaig d'étanchéité de l'installation

remplissage de l'extracteur avec l'alimentation jusqgu'a ce
que l'eau iodée s'écoule par la sortie de l'extrait; on c'assure ainsi que
1'extracteur est rempli de phase continue ( ce point est important )

— le rotor est mis en rotation et on fixe sa vitesse, ainsi que
le débit de l'alinentation

- on admet alors le toluene (phase a disperser) lentement,
en augusentant par étape son débit jusqu'da atteindre celui fixé

— apres quelgues minutes de fonctionnement, on ajuste 1l'inter—
face ; les tcmps sont comptés & partir de ce moment ;

- les doszsages de 1l'extrait et du raffinat sont opéréu en paral-
léle jusqu'a obtention d'une constance dans les tencurs des phases : on est
alors assuré que le régime permanent est atteint : 1l'expérience a montré que
le régine permanent est généralement établi au bout de 45 mn de Fonctionnement.

~ on vérifie aussi souvent que possible le maintien des condi-
tions opératoires ( débits, vitecse de rotation ) .

— lorsqu'on est assuré d'avoir atteint le régime permanent (
sur la base des résultats des dosages ), on arr8te la manipulation; guelgues
minutes apréu, on vidange l'extracteur et on mesure les volumes cdes phases en
présence.,

- on préléve un échantillon de l'zlimentation pour analyse (dé-
termination précise de la teneur en iode )

- on effectue un bilan matieére du soluté : si celui-ci se veri-
fie a L g % , les valeurs trouvées sont acceptables et pourront servir dans les
calculs ulterieurs ; dans le cas contraire, les valeurs sont & rejeter et llex-

peérience est a refaire ;
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Pour chaque manipulation, noug disposons des valeurs suivantesu

» Lencur
. teoneur
. teneur

. teneur

de l'alimentation C’I
au solvant (nulle) Cop =0
e 1l'extrait C”I

du raffinat 042

. vitesse de rotation ( mesurée & 1l'aide d'un compte—

. débits

tours )

alimentation et solvant QC et Qq
(X8

T=5 CALCULS A IiWCTUSR PCUR CHAQUE i8osAT s

— Calcul de K_..a :

I

Hous avons établi, dans la partie théo-

rique, l'expression du flux molaire de transfert de soluté dans le cas ou les

solutions sont diluées et m est congtant

o
¥

In désignant par 5 la section ce lles-

ace annulaire ar H la hautcur de colonne, l'expression du débit massique I
] 7

s'écrit

= Ke@aia

R

R

" +
2.0 € = € Doy

+ LB
C et CP sont alors des teneurs du raffinat en suluté (g/l)

Dans la suite K, sera désigné par K _;

R
Dlautre part,

C

W= qo(Cpp = Op) = Qq(Cyy)
o2 52
gl (2% a2
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L'expression de Kcoa peut alors s'écrire

= (CMI _ CHZ)

C
K 3 =
= Ty 2 2 *
==k Qo= dp ).H. ( Cam )OH
4
dc ' dd y H en dm ;
Q enl/h e > K.a en h
tenaurs en g/l
On peut aussi exprimer Kd.a
g Cor)
K,-O =
a iy
fi 2 2 X
= L = on

- calcul de ( HUT )00 g

On rappelle que ( HUT )OR est la hau -

teur d'unité de transfert global relative au raffinat;

o1 Vc est la vitesse axiale de la phase

agueuse @
V., = Q / s
d'ou ( HUT )y = V/ K,.a = Q / s.K .a
¢ en 1/h
2 2
& en dm ————— ( HUT )0!1 en dm

W e
C

Dans la suite, ( HUT ) sera désigné par ( IUT )OC

OR




— calcul du nombre de plateaux théoriques n

o
o

La relation (II) établie dans la par-

tie théorique ¢t adaptée & nos conventions s'écrit

C ,( I-r ) + r
- 1n _E_I._

Cao

In r

avec I = QC / m.Qd ; m étant le coefficient de partage,

- calcul du HiTs

HTs = H/ n

- calcul du nombre de fleynolds s Qe

c /uo
/

ecpace annulaire en cm

= o

c
e viscosité de la phase continue ( 0,01 poise )
=

ey

débit de phase continue par unité de section d'annulaire {cm/s
P b

(o]
> masse volumique de 1la phase continue ( 0,998 g/cm3 a I9 °C )

Compte tenu des trés faibles tenecurs cen iode

de la phase continue,{% eti% sont pris égaux a ceux de l'eau pure

température ( I9 °C ) . ¢

a la w8me



— calcul du nombre de Taylor modifié : Taym :
a,
On rappelle que Taym = Tay / I = Tay ,———-
J d
C
dtou
I1/2 -3/2
W r/L,uB/.: o s
n Jic R
Taym =
>
Fe+%c
o
vitesse angulaire du rotor ( rd/s )
rayon moyen de l'espace annulaire ( ca ) =(dC

+ dﬁ) /4
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T-6-1 Détermination des régimes d'écoulement s

Il s'agit de calculer Re, Tay, et Taym
relatifs & nos diverses conditions opératoires aux fins de vérifier que toutes
nos expériences se sont déroulées en régime transitoire ( vortex ) et turbu -
lent .

Les résultats sont consignés dans le tablecau n® I ;

La confrontation de nosg valeurs avec le graphe qui figure la déli-
mitation des différents types d'écoulement permet de s'assurer que nos expérien-
ces ont 6été effectivement menées dans les conditions citées ci-dessus ( région

vortex + turbulence ) .



Tableav

N2 T

N Qe Qa Re Tay Tay.m Diamatre
s ek R:-::b‘.
300 10 10 19,6 |34540] 47270
[ L00 136 | 136 | 267 |uecoso]| 23050 |d =60
600 +,3 ?,3 4:5;5 €9 080 | 345140
200 13,3 13,3 255 43220 B 8415
300 5 5 8,8 19820 | 13 245 do= 80
4L0O Al 14 24,7 26450 ]| 236350
200 A0 10 16 4 900 4 o030
300 10 10 16 # 350 6125 —dQ: 100
4L OO 10 10 16 93735 8160
200 10 A0 15,3 A330 1615
dg= 110
500 5 5 ¥,6 2660 24135
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T1-6-2 ftude de 1l'influence de la variation des débits sur le
transfert de matiére :

Nous rappelons la relation établie précé-
demment et liant les (HU‘I‘)O aux (IIUT) individuels : pour le raffinat, par
exemnple @

(HUT)OC = (HUT}C e . (HUT)

Lbe but de cette étudc est d'obtenir les
valeurs de (HUT)C et (HUT)a pour notre systéme ; pour celd, une méthode consis-—
te a porter (HUT)OC en fonction de Qc/ Qd ; mails les résultats ne seraient va-
lables que si on suppose gue les (LUT) sont indépendants des débits; en fait,
(HUT)c en dépend faiblement

D'autre part, une étude compléte aurait
nécessité, pour les quatre rotors dont nous disposons, l'ewploi de plusieurs
vitesses de rotation ; malheureusement, faute de temps, seuls les rotors de
diametres IIC et 80 mm ont pu faire l'objet de cette étude, aux vitecses de
rotation respectives 200 et 300 t/mm .

Les résultats obtenus sont consignés dans

le tableau n° II ;

Les graphes obtfenus en portant (HUT)OC

en fonction de Qc / Qd ; pour les rotors étxuiiés, sont représentés ci-contre.

INTHAPRETATION

Les graphes montrent que, pour les deux rotors, (HUT)oo croit
linéairement lorsqgue QC / Qd augmente ;

La lecture de ces graphes permet de déduire les points suivants
P Y P

2n
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« pour le rotor de diamdtre II0 mm, & ¥ = 200 t/mn 3

ordonnée & l'origine

I

(HUT) = 2 cm
pente = (HUT)d / m= 3,2
ot (HUT)d = 70.8;2 = 574 cm

. pour lc rotor de diamétre 80 mm, & N = 300 t/mn :

ordonnée & l'origine = (HUT)c = 2 cm

pente = (HUT)LL / m = 15,I5

dtou : (num)d = 70.15,I5 = 1060 cm

Nous remarquons gue, pour les deux rotors, et a des
vitesses de rotation différentes, la valeur de(HUT)C est identique et faible
( 2 cm ) ; ce résultat est en accori avec les travaux de Thornton et Pratt
(5).

CONHLQUISNCI ¢

On déduit que la résistance au trancfert réside dans la
phase organique, car elle présente la valeur de (HUT) la plus €levie; par
contre, la contribution de la phase aqueuse & la résistance globale au trans-
fert est minime, comparativement & celle de la phase organique, vu que (HUT)C
est faible ( 2 cm ) .

L'explication en ezt la suivante

La réaction ci-dessous a lieu dans la phase agueuse :

Compte tenu de sa vitesse élevée, et en supposant qu'elle se produi-—

3

se a l'interface ( la mobilité cde l'ion I. dans la phase aqueuse est grande ),



on pcut avancer qu'il existe un gradient de concentration en 12 gui s'exerce,
dans la phase agueuse, & trés faible distance de 1l'interface; en conséguence,
étant donné que l'interface ne présente pas de résistance au transfert, seule
la phase organique peut ralentir le iransfert .,
idemarque :
nos résultats corroborent ceux trouvés par Thornton
et Pratt ( 5 ), selon lesquels la résistance au transfert résice dans la pha-—

e dispersée .

Variation du HEBTS :

Le tableau n°® II permet auszi le tra—
cé du graphec relatif 4 la variation du HATS en fonction de QG / gd .

Ce graphe permnet de déduire que H.iTs
varie dans le méme sens que le taux de débits : le transfert de matiére est

donc défavorisé lorsque Q / Q, croit .




T ableaux

N ORE

Rotor dg = 80 mm —J'
N = 300 Er/mn
e S S e I
0,3590 | 0,0873 | 0,2740 5 5 b,52 17 ¢ 0,329 6,0
0,3530 | 0n1a40 | 0,3430| %5 5 5,52 21,6 0,295 gu,z
0,35%0 | 0,1305 0,3230 | 10 5 L,03 39 5 0,133 |144,6
0,3445 | 0,1835 | 0,3300 | 42,5 5 4,79 k1,5 0,135 | 41432
Rotor dR: 110 mm
N-= 200 te/mn
Cr1 Cra Ces Qe Q4 Ke.a | (HuT) n HETS
Y 3| 4 |8 ik g% o -~ i
0,3260 0,0306 O,3050 | 10 A0 52,9 A0,4 0,554 45,1
0,3280 | 0,05%8 | O, 4085 | A2 3 LkG,668 14,2 0,443 55,9
0,3280 | 0,0780 | O,4600 | 40 s 32,22 1%,1 0,398 c2,8
0,3535 | 0,1205 | O,5350 | 42,5 5 30,22 22,9 0,31¢ #3,1
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T7-6-3  Influence de la variation de la vitesse de rotation N

sur le transfert dc maticre :

Cette étude a éte réalisée & un taux de
débits @ / Q; constant et égal & I , et pour différentes vitesses .

L'influence de la variation de la vitesse
de rotation sur le transfert de l'iode sera mise en évidence en construisant
les graphes :

(IIU‘I‘)OC = £(N) et HiTs = £()

Les résultats obtenus sont portés dans le
tableau n°® III ;

Les graphes déduits sont figurés ci-aprés.

TII7'ERPRETAT ION

L'observation de ces graphes montre que, pour un espace annulaire
donné, (HUT)OC et Hul'S varient en sens inverse de la vitesse de rotation ;

In d'autres termes, le transfert de matiére est favorisé par les
vitesses de rotation élevées. Ceci est du & une turbulence plus grande, qui
entraine une dispersion plus importante, et par conséquent, engendre une sur-

face de contact plus <&tendue .




Tableavu NI
dﬂ N CQ1 CQQ_ CE1 QL Qd KC.'O (HUT)oc. n HETS
mm A/mn a8 :AH, 9|2 eIR elR 5’1—4 cm m
300 ©,3100 0,45 30 0,1566¢ 10 10 3,35 35,2 0, 6k A5A,9
[ S— - I L AL L = e - == ! —
G0 Loo 0,k020 0,4265 0,1360 13,6 13,6 # 4o 1,4 0,130 92,6
600 0,3840 0,0403 0, 4050 $,9 39 AB,46 6,2 0,833 298
200 00,3310 0,2280 0, 4425 A33 | 433 b, 14 51,1 0,113 220,6
Ul | S BT = e e ). L = — ST [ T W
80 300 0,35%0 0,0838 0,1340 5 5 k, 51 13,6 0,229 #6,0
L 00 00,3340 0,0533 0,31%0 1y AL 13, bl 12,3 O,w5k 55,0
200 0,3450 0,09%80 0,24 60 A0 A0 13,60 21,2 0,232 91,3
100 300 0,333%0 0,0 365 00,3400 Ao 10 25,93 Aq,A 0,520 k8,0
400 0,33%0 0,0139 0,333%0 10 10 33,31 3,3 0,343 33,
200 0, 3260 0,0306 90,3050 10 10 52,% 10, 0,554 k5,1
440 Q= o (' A ! . L L i TR e .
300 0, 3180 0,0220 0,2820 5 5 29,85 9,2 0,615 39,9
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T7-6-4  Influence de la variation de l'espace annulaire sur le

transfert de matiére :

Les conditions dans lesquelles cette

étude a été réalisée sont les suivantes ¢

e

I

vitesse de rotation N égale a 300 t/mn

taux de deébits T ézal

Les resultats sont groupés dans le

tableau n° IV ; 1l'influence de ce paramétre sur le transfert de matiére sera

montrée en portant (HUT)OC et HET> en fonction de l'cspace annulaire .Les gra—

phes =ont representés cdans les pages suivantes ;

INTERP wTATTION

On peut deduire que (HUT)OC et HUTS varient dans le méme sens
gue l'espace annulaire ; par conséquent, le transfert de l'iode egt favorisé
par les faibles copaces annulaires; pour la m@me raison gue celle invoguée

précédemment .




:

Tableau N

b (H UT)“ HETS
cm cr cm

3 S5y 151,9
9 13,6 76,0
1 194 48,0
0,5 9.2 39,9

Taux de debits = 1

Vitesse de rotation N= 300 tr/mn
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T-1 © DETBRUINATION DU FACTEUR K INTSRVUIiAfT DANS LA
' CORMBLATION PELEPTTANT LE CALCUL 02 (suT) o |

Nous avons vu , dans les pages précé -—
dentes, qu'il était possible de deéterminer (HU‘I‘)d en portant (HUT)OC en fonc-
tion de %c / moﬁd ; cependant, il est intéressant d'obtenir pour ce type
d'appareil et un systeéme donné une orrclation générale qui permette le cal-
cul e (HUT)d a partir des dimensions de l'exiracteur .

(;iUT)d dépend essentiellement des para—
métres suivants ( Thoenton et Pratt, ( 5 ) )

de!dlt?Nig

L'analyse dimensionnelle met en évidence trois groupe-

ments adimensionnels ; on peut €crire alors ¢

(mom), “ [ae,Nz \ & a, o
—————————— R Il
f
g \ & j \ r

Les exposants a et b ont été déterminds par Thornton et

Pratt ( 5 ) & partir de travaux expérimentaux portant sur différents transferts:
a = - 0,74 b = 2,3

a et b sont indépendants du sens du transfert et du sys-
téme considéré.
La constante K est fonction des propriétés physigues du

systéme et de la direction du transfert ;
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Détermination expirimentale de K :

Wous adimettrons les valeurc a = -0,74 et b =
2,31 pour notre systéne et notre sens de transfert ;
I1 n'a été possible de déduire expérimentale -
ment (HUT)c1 que pour deux rotors ( diamétres 80 et II0 mn ) et & une vitesse
de rotation ( 300 et 200 t/in respectivement ) ; ceci est insuffigant pour unc
détermination correcte de K ; mais , étant donné que nos resultats montraient
que (I-IUT)c était & peu prés constant et faible ( ce qui corroborait les résule
Je Thornton et Pratt ), le calcul des valeurs de (HUT)d pour les autres rotors .

a pu 8tre operé ;

En effet

(HUT)Q = (lI’TO

n admettant (HUT)C = 2 cm ,valeur trouvée
précédemment, et compte tenu, d'une part que m est égal & 70, et que, d'autre
part, nos expériences ont été realisees a un taux de débits égal a I, on peut
écrire

0T = - 14
( m)dL (ﬂf[')od 140
cm cm

Cette fagon de procéder nous a permis de por—
ter (HUT)d / dg en fonction de

/ 2‘3—0,74 1 \ 2431
a

et de trouver une valeur moyenne de K pour

notre systéme .

Les résultats sont consignés dans le tablean

n% v =



Tableav N

«

B 2y Oth 2,34
ametre 1N [(HuT) g | (HUT), ( N )- de ) | (ut)y
Rotor . 9 dll- d.
mm bl.f"mn cm cm
%00 el 2334 14,90 19,
dg= 60 400 1502 |13¢62 }, ¥ 113,5
600 46 306 h,26 25,5
200 3596 3456 AA,2 233,5
dg= 80 300 1221 1060 * 6,1 88,3
Loo 896 156 3,99 €3,0
200 14 96 A356 6,68 1143
dg= 100 300 356 616 366 _54—)?_
400 523 383 2,39 32,2
200 Fos 53w ¥ 5,35 3,8
da-_-ﬂmb .. S WYy e . CoeE
300 6 341 5 41 2,93 5,4

3 3 Valeywrs dz\"ermlhcrcs

grap‘malxmen'r i
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La variation de (HUT)d / dC est représentée sur le graphe
ci-joint ;

La droite moyenne obitenue a pour pente I5 ;

donec 3 XK = I5

Par conséquent,pour notre gystéme, la corrélation donnant (HUT)d stécrit :

f d .N2 "0374 d ] 2!31

i
| |
! |
AT o G R e |
a c 2 |
i & | “it !
QC ' dR en cm
N en t/mn —————— (HUT)d en cm

g en cm/s2

Cette corrélation empirique est intéreusante

car elle va permettre le calcul d'un zppareil de ce type pour le gysteme :

( eau + KI( Ig/l ) ) - iode - toluéne
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7-8 DUTERMITATION DU FACTEUR K' INTERVENANT DANS !
LA CORAGLATION DONNANT LE IETS 1
Les résultats des travaux de DAVIES et
WEBLER ( ) portant sur 1'étule de l'extraction liquide-liguide pour le sys-

téme solution acide nitrigue-nitrate d'uranyle-kéroséne a 2,9 y, en volume de
tributylplosphate, ont montre que le HUTS est fonction uniquement du ncimbre
de Taylor et de l'espace annulaire ; ilg ont établi expériwentalement la cor-

rélation suivante

b espace annulaire cn cm

Taym nombre de "aylor modifié

HETS en cm

K' est une constante qui dépend essentiellement des propriétés

physiques du systeéme

Détermination expérimentale de X' pour notre systeme =

3,65 K' sera déterminé en portant HiTs en fonc-

tion de ———————————

-

Les résultats sont groupés danc le tableau

n® Vi ; 1la variation de HETS5 cst représentée sur le graphe ci-joint ;

La droite moyenne obtenue a pour pentc

7,9 .10



A
S

O

crit

Par conseéquent,

la corrélation donnant HET: pour notre systéme

. 3,465
£ 2 ¢ B!
1 BEDS = 7, 9.00% P
(’.I‘a;ym)a’2
HETS en cm , b en cm



Tableau N2 VT
31,65
diamer 22 oy
Rohﬂfm“ S % /mre (T.Y"‘) cm
300 13230 2,19.40%| 25,4 46° | asa,»
dp= 60 3 400 23050 3,98 . A3,8 . 92,6
600 34540 9,99. 5,5 .y 29,3
200 g 815 W, ¥ .40% | 2¢,5. # 220,6
dp=80 | 2 300 13 245 2,45 40| 40 gy .y 36,0
400 1% 630 2,48, 40° 5,6% . 4 55,0
200 Loso o,as.Ao' AA,20 . U 04,7
da=100 | 1 300 6125 1,4540’ k,65. » L3
L 0o 8ac0 L .Ao' 2,50 . u EXTL
200 AG25 1,45. 4ot 6,99, 4 w5,
dga-anG.l “opsal-—Slli " U ¥, Tioe S0 ol e Sl IO O
300 2435 2,% .40 2,3, , 39,9
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COCNCLUBION

Rappelons brigvement les résultats que

nous avons obtenus :

— L'efficacité de l'extraction relative & notre systéme ezt d'au-
tant meilleure que la vitesse de rotation est plus grande et que l'espace an-
nulaire est plus faible .

— La résistance au transfert ze trouve dans la phase dispersée ;
le (HUT)C de la phase continue est trées faible et peut €tre considéré comme

constant; pour notre systeme, nous admettrons donc :
(HU‘I‘)C = 2 cm

~ Pour notre systéme, nous avons abouti aux deux corrélations :

[o w2 | 004 2,31
j Ao eI d
S P v
d g d, |
G t\ ] 1 /}
HETS = 7,9. 107 . p? / (Taym )2’2

Ces deux relations appellent la remarque

suivante

tant donné que le HITS dépend en fait du taux de débits aux
faibles vitesses de rotation d'une part; et que d'autre part, cette notion
fait intervenir une variation de la concentration par étage alors que réel-
lement cette concentration varie différentiellement avec la hauteur de la
colonne, on congoit que cette hauteur soit calculée d'une maniére plus rigou-
reuse 3 partir de la corrélation donnant le (HUT)d ; cette corrélation sera

donc utilisée pour le calcul de ce type d'apparcil .
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L'intérét de ce type d'extracteur réside dans

les points suivants =

- il permet un HBTs faible & vitesse de rotation élevée : ses
performences sont alors meilleures que celles des colonnes & garnissages ou
a plateaux ;

- 1l permet un temps ce séjour faible : d'oi son emploi dans
l'industrie pharmaceutique ( antibiotiques, vitamines ) ;

- simplicité dans la construction et dansg l'entretien ;

L'inconvénient majeur réside dans le fait
qu'il ne peut traiter de gros débits : il sera inopérant dans 1l'industrie
pétroliére par exemple, mais utilicé dans les industries fines ( pharmaceu-
tiques par exemple ) ; il est d'ailleurs fortement concurrencé par l'extrac-—
teur centrifuge, qui présente un temps de séjour auszi faible, et dont les

performances sont meilleurss .




MATHODZR DE CALCTUL
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I - INTRODUCTION.

Nous allons exposer dans ce qui suit la méthode de calcul des
dimensions des extracteurs & cylindres coaxiaux, en utilisant les résultats
auquels nous avons abouti dams la partie expérimentale de notre étude.

Cette méthode sera illustrée par un exemple de calcul. Mais auparavant, pour
que notre étude soit compléte, nous exposeront théoriquement la manidre dont

est conduite la mise en oeuvie d'une extraction liquide-liquide.

II - MISE EN OEUVRE D'UNE EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE,

l1°~Présentation du probléme.

Les deux objectifs principaux que l'on se fixe lors du calcul d'un
extracteur sont les suivants :
— Assurer le traitement d'une quantité de charge en un temps donné qui est
imposée par le procédé de fabrication dans lequel va s'incérer 1'éxtraction.
— Fournir des produits répondant & certaines spécifications de pureté, tout
en respectant un certain taux de récupération.
La premiére de ces obligations est liée & la capacité limite de l'appareil, qui
dépend des phénoménes hydrodynamiques ; la seconde dépend de la difficulté

de la séparation, c'est & dire des phénomdnes de transfert de masse.
P 1 P

2° = Choix du solvant.

Dans certains cas le choix du solvanf ne se pose pas ; celui-ci est
imposé par le procédé de fabrication .Nous indiquons ci-aprés les principaux
cri¥éres qui vont guider dans le choix du solvant le plus approprié pour une
extracfion donnée.

l - La sélectivité.

Elle représente la capacité d'un solvant a extraire un composé ( le soluté)
préférentiellement & 1l'autre constituant ( diluant) ; le meillcur solvant est
celui qui dissout le maximum d'un composé et le minimum de l'autre ; un cas

idéal serait constitué par un couple solvant—diluant immiscibles.
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2 = Coéfficient de partage du soluté.

I1 doit &tre €levé : le solvant doit posséder une grande capacitc de dissolution
du soluté car cela entraine une diminution de la quantité de solvant nécéssaire
pour &ffectuer l'extraction.

3 - Solubilité du solvant.

On doit avoir un haut degré d'insolubilité du solvant dans le raffinat : 1le
gsolvant doit se dissoudre le moins possible.

4 -~ Régénération du solvant .

Dans toute extraction liquide-liguide i1l est nécessairce de séparer le solvant
des produits aprés lt'extraction. Il est important non seulement d'emp&cher 1la
comtamination des produits par le solvant, mais aussi de pouvoir régénérer le
solvant.

Si on utilise la distillation, les propriétés du solvant telles que la volati-
1lité, la chaleur latente de vaporisation devicnnent importantes ; d'autres
méthodes de régénération peuvent s'employer suivant les cas : évaporation,
cristallisation, extraction, réaction chimique. Ce probléme est aussi important
que l'extraction clle m&me surtout du point de vu économigue.

5 =Densitése.

La gifférence de densités entre les phases en contact es¥ essentielle, et dait
étre la plus grande possible: cc point conditionne la capacité de l'installation
et la séparation des phases.

6 =Tension interfaciale.

Une trop forte tension interfaciale nécessite une grande energie pour disperser
une des phages ; par contre une faible tension interfaciale peut entraincr la
formation d'émulsions stables, ce qui rond l'extraction difficile & réaliser
dans un appareil en continu.

T - Corrosion.

Llle intervient dans le prix de revient de 1l'installation. On congoit qu'un
solvant corrosif est a eviters.

8 - Viscésité.

Une viscisité importante de solvant nécessite unce puissance de pompage des
fluides et d'agitation &levée, donc un prix de revient de fonctionnement

conséquente.
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9— Toxicité.
Le solvant ne doit pas présenter de toxicité marquée, car celad entraine une

manipulation difficile ( nécessité d'une surveillance médicale périodigue du
personnel).

10 = Cofit du solvant.

I1 doit présenter un prix bas ; de plus il doit &tre disponiblc sur le marché.

3 ° - Choix du taux de débits optimal.

Pour traiter une charge donnée, a débit fi-
xé, il existe un débit de solvant et un nombre d'étages tels que le bénéfice
de l'opération soit maximal ; cet optimum économique dépend de nombreux fac-
teurs : colit de la charge brutc, colit de récupération du solvant, amortisse-—
ment du maiériel et dépenses de fonctionnement ;

Une équation a été établie, donnant le bé--
néfice cen fonction du nombre d'étages et du taux de solvant ; la littérature

fournit les méthodes d'établissement et de résolution de cette équation ;

compte tenu du manque de données e€conomiques, nous ne ferons pas ce type de

calcul ;
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II1 - METHODE DE CALCUL D'UN #XTRACTEUR 4 CYLINDRES COAXIAUX.

Quand on vecud calculer un extradteur liquide~liguide pour une
extraction donnée, les débits et le nombre d'unités de transfert nécessaires
sont définis.

Donc le calcul va comprendre la détermination des Aimensions de l'appareil.
Four ce type d'extracteur nous avons & la fois & déterminer le diamétre de
1'appareil( 1la cologne) et celui du rotor( ou bien le diamétre de la colonne

et le rapport des diamétres d [d ). Cependant la vitessc dm rotor est aussi
une variable & déterminer.

Nous voyons donc qu'il va éxister un nombre infini de eombinaisons qui peuvent
satisfaire qux conditions imposées.

Le choix d'une solution parmi toutes celles qui existent, va &tre dicté par les
contraintes mécaniques ( vitesse de rotation qui ne soit pas élevée, dimensions
raisonables). Finalement 1a solution choisie sera cclle qui sera la moins
coliteuse du point de vu prix de revient de 1*4quipement et du fonctionnement

( nécessité donc dans un deuxiéme stade de voir ldevolution du prix de revient

avec les dimensions).

1 ° — Détcrmination du diamétre de la colennc.

Les diamétres de la colonne et du rotor sont détcrminés i partir dcs
contraintes hydrodynamiques ( engorgement}.Donc le diamétre de la colonne va
€tre détcrminé & partir de 1o corrélation établiec par Thornthon et Pratt et
dont on avu 1'utilisation précédement ( partie Scoulement des fluides).

Nous rappelons que

la vitesse caractéristique est donnée par

~0,18 Tl s
Mo ) 20,008 [ B e .| q (1)
15 ""“({ JI

y e / A \%.162 R

et dle débit de la phase dlsp&rsec Q par :

Q

4 ¢tant le débit & 50 % de celui de 1l'engorgement.

2
Q =—ZH—-(d(2:-d§).xF.(l—xF).V
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Xp étant la rétention a l'cngorgement qui ne dépend quc du taux de débit
se calcul a partir de 1l'équation établit précedemment lors de 1l'étume de
1'écoulement, ou bien a partir de la courbe que nous avons tracé .

L'équation (1) s'écrit aussi en groupant les termes et en remplagant dp par

dg / P (P = dC/ dp . rapport des diamétres)
d'ou : {_
15 . 11 2,6
vy =0,028 . T _-oR2 o
1,7 ,.0,82 1,4 2,3
& € = AC dg'". N

Portons la valeur de VN dans l'équation donnant le débit Qd correspondant a

50 % de celui de 1l'engorgement, et remplagons d_ par d P.
: C

R
0,6
2 p0s6  4;’
Q =K (P =1). (3)
y2r3
2 [ s.0et?, gt
avec Kl = 0,022 Xp R (0 X )e

oL 0582
e M

K1 lui dépend uniquement du systéme chimique et du taux de débits.

A partir de (3) on tire l'expression donaant dc diamétre de la colonne en

fonction de la vitesse de rotation N et le rapport de diamétres P :

e

-

1,67
Tt (4)

Pour calculer dc il faudra donc fixer le papport des diameétres P & priori

et ensuite on étudie la variation de dC avec ¥ . Ensuite on éffectue oela

pour d'autres valeurs de P.
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2° — Détermination du (HUT)d . (HUT)Oc et hauteme de la colonne.,

Pour déterminer la hauteur du rotor on utilise la corrélation
donnant le (HUT)d qui est la plus rigoureuse.(meilleur que celle donnant le
HETS).

D'ol hauteur de la colonne H = (NUT)OC 2 A HUT)OC

1- Calcul du nombre_d'unités de_transfert_global relatif & la phase dispersée.

e e e e mmm ma mm e e e e e mmm T mm e o e e e

Nous avons établi dans la partie théorique de 1'étude la relation donnant le

(NUT)OC. ]
C - C m ;
o i R1 E2/ )b__ 1/?) + 1/
C - C m
R2 12
(NUT)OC =
1 -1/
m. Q
avec {-——- —9
QG

—_— e e e e o e e e omm omm e e e e we e e - — o — o — — — — -

dispersées
Dans la partie expérimentale nous avons établi la corrélation donnant la haus
teur d'unité de tbansfert individuelle de!la phase dispersée :

2 O!i4 2131
( HUT)d dC.N \\

ra 2
do e / dp )

Aec X = 15 pour le systéme Tolugne- cau iodée( 1g/1 de XI).

Cette relation peut aussi s'écrire sous la forme suivante en faisant apparaitre
P

(HUT); = Ko g''"e omfemee — (6)



Nous avons vu que 3

Q
( HUT),, = (HUT), + —-gga-gu (RUT)
*a

HUT ayant été calculé précedement on puurra maitenant calculer (HUT
d oC

en tenant compte de la conclusion & laguelle nous sommes arrivé dans la pariie
. expérimentale au sujet du (HUT)C.

Nous avions conclu que le(HUT)C est pratiquement constant ( varie trés peu avec
' la géométrie de la colonne)du fait de sa trés faible valeur.

Nous prendrons donc lg valeur établie expérimentalement pour le systéme

toluéne- eau iodée : (HUT)P = 2cm.

—_— e e e e e e o o o e e —

Nous avons H = (HUT )OG' (nuT )OC

5 = Conclusion.

Nous voyant donc que la détermination des dimensions de l'appareil est
extrémement longue, mais elle se trouve facilité par l'emploi de l'ordinateur ;
et c'est ce que nous avons fait pour tra’ $rer 1l'exemple de calcul.

Toute fois il existe une méthode pour étudier la variation dm (HUT)d en
fonction des paramétres simple.

Pour celdg on calcul un diamétre et le (HUT)d correspondant apreés avoir fixeé
une valeur pour P et N ; ensuite on étudie la variation du(HUT)d a l'aide

d'expeession plus simple a calculer.

- -L' étude de ka variation du (HUT)d avec P et N se fait & l'aide de 1l'équation
suivante :
) Obtenue par combinaison des équations (4) et (6) en éliminant entre elles d,
K- o g°’74. Q2*5 R 1
¢ HUT). = . .
d 0,5 (1- 1/32) 0139

5

.. 2
de plus cette expression peut €tre simplifiée en remarquant que (1 - 1/R )

est trés peu différent de 1 — 0,5/R2.



e T

— L'étude de la variation du (HUT)d avec P et dc se fait a 1l'aide de °
de l'expression suivante.
Obtenue par combinaison des équations (4) et (6) en éliminant N

K . 0114 0,65 50,6
(mm), = 8 . “
Kg'65 (1= 1/?2) 0,65 dg’l

1

IV - EXENPLE DI CALCUL.

Pour donner un exemple de calcul de ce type d'appareil, nous allons

nous imposér les données suivantes.
1° -~ Données.

On désire abaisser la concentration d'iode d'une solution aqueuse
( & 1g/1 de KI ) d'une teneur de 1 g/l d'iode & 0,01 g/1.
On décide de réaliser celd par extraction liquide-liquide dans un extracteur
4 cylindres coaxiaux, le solvant utilisé étant du toluéne exempt d'iode.

Le débit d'alimentation & traiter est de 200 l/h et on prend comme taux de
dsbity T = débit solution aqueuse i 10

débit toluene

Le but est de déterminer les dimensions de l'appareil pour réaliser cette

extraction, ainsi que la vibesse de rotation du rotor :

Diamétre de la colonne

Diamétre du Rotor

Hauteur du rotor

— vitcsse de rotatian ;du rotor

L'extraction est réalisée a 19° C.
Données physico-chimigque du systéme a 19°C

0,998 g/cm3

T masse volumique : {3 =
viscosité 5 ,t = 0,01 poises
Toluéne : masse volumigue : € = 0;864 g/cm3
Tension interfaciale T = 34,34 dynes/cm.

Coefficient de partage m = 70
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29 - Bilan matiére.

a = Alimentation et Raffinat :

- Bntrée :
Eau + lg/1 de KI concentration d'iode Cpy =1 g/1
débit Q_ = 200 1/h

- Sortie :

concentration CR2 = 0,01 g/1

Les liquides étant immiscibles les débits & l'entrde et 34 la sortie sont égaunx

b - So¥vant et extrait :

Toluéne
-~ lintrée :

concentration Qc son CE2 = 0
débit  Q, = = = 166,6 1/n
it Iy

- Sortie
La teneur de l'extrait est calculée & partir d'un bilan matiére
Q% (Cpy = Cro) = @y ( Cyy= Cyy)

?An = B -
d'ol Cpy = s ( Cqy = Cyp)

d

+ CEZ

Chy = L2 (1 =0,01) +0 = 1,188 g/1

Alimentation Extrait
Bau + 1 g/1 de KI + I, __# Toluéne + I,
Cpy = 1 g/1 I 4 C.., = 1,188 g/1
Q, = 200 1/h Q = 166,6 1/n
EXTRACTETR
s
4
Solvant Raffinat
Toluéne b ‘Bau + 1 g/1 KI + E
Cpp = O l N Cro = 0501 g/1
Q, = 166,6 1/n Q, = 200 1/h
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39 - Calcul du (NUT)OC .

Hous rappelons la relation :

i
i €, =C./m
i RI 52 T — T/, + I/
1n | L e A
§ C C,./m f
(o) = { “ne ~ Vme ,
ocC
I-1f
avec C,. = I g/l C,, = 0,0I g/l Chp = 0 , m=70
T = 1,2 =mQy /Q = m/T
on tire
P ( —
(NUT)OC = 4,668 = 4,67

4° — Calcul des diamétres de la colonne et du rotor j;

Calcul de la hauteur du rotor

Le calcul a été effectué par ordinateur ;
de cette fagon, nous avons pu réaliser plusicurs combinaisons et obtenir plu-
sicurs solutions répondant & notre probléme; parmi ces solutions, nous choisi-
rons celle gui scra la plus adéquate ( viteuse de rotation, diamétre et hau-
teur du.rotor convenables ) . Le calcul aurait été plus complet si les dimen-
siong optimales avaient été déterminées & partir de considerations économi-

ques.

Nous indiquons ci=dessous les formules de calcul
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Calcul du diametre :

j Q : N2F3 il 1’67
Potd |

%~ l 2 0,6 5
&, (FFea ) P
\. !

avec 3
. S e
- K = 0,022,355 (I -x, ) L sop .8 )
1,7 0,82
fc ',L{c
/
3 - (1+81)Y2
et xﬁ1 =2
4 (1-17)

La valeur de dc calculée prccédemment per-

met de déduire (HUT)d & partir de la relation :

g0174. d0!3 P2!3

C -
' (IIUT)d - K.
NI’B

? puis (HUT) _
i %
| (J'IUT)OC = (HUT)C + ———t—-""— . (HUT)d

m.q
| d
|

avec (HU'I‘)c = 2 om

La hauteur de la colonne s'erxprimera alors par :

H = (IIUT}OC . (I-IUT)DC
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Leg différentes valeurs de dc ; H ; sont obtenues en
faisant varier N pour divoerses valeurs de P :

Les hauteurs supericures & 3 m et les diamétres supérieurs a I m
sont rcjetés 3 on fait vaiier P de I,I a 2,5 ( avec un pas de 0,1 ) et W de
Too a 500 t/mn ( avec un pas de 25 ) .

Les résultats cobtenus sont consignés dans le tableau
ci-joint

o i



Rapport desg N dc, (HUT)d (H UT)OC H
diametres : P (@ /mn) (em) (cm) (cm) {em)
100 7,0 2545,2 L5, ¢ 213,12
125 16,4 2353, k2,3 193%,8
P i1 150 33,1 220%,5 39,8 1861
135 59+ 209%4,3 3%, 8 1%6,8
200 99,6 199%5,5 36,2 169,
100 6,1 2988,8 53,2 2488
125 4,4 2763,% b 9, 230,6
P2 150 | 29,0 1592,k b 6, 246,9
A35 52,4 2 455,8 by, 1 2 06,0
I 200 83,3 2343, L k2,2 19%,0
100 5,¢ 3505,0 62,1 2%0,0
425 13,2 32 40,9 53,5 263,83
P= 1,3 150 26,3 20 40,0 54,4 252,3
1%5 43,2 2379,9 54,4 2.%9,9
200 go,l 274%,0 L4+9,4 229, 4
ke
100 5,3 4039,5 31,9 336,0
125 42,4 333%2,2 66,7 341, 4
P= 1,4 150 25,1 353%2,3 62,3 292 ,3
135 L§,3 3352,0 59,5 13%,%
200 ?'SJG 31493,5 56,9 265,14
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CONCLUSION

Unc combinaison adéquate serait , par exemple, la suivante :

33,1
d = 33,1 cm d = —————= 30,1 cn
C i
Tgil
avec N = 150 t/mn
d'ol H = 186;1 cm

La méthode de calcul de ce type d'ex-
tracteur pouséde un inconvénient qui provient de l'utilisation,; aussi bien
pour l'engorgeuwent que pour le transfert de matiére, d'une corrélation dans

laguelle figure un coefficient qui dépend du systéme chimique choisi ;

Par conséquent, le calcul d'un appa-—
reil de ce type, pour un systéme donné, nécessite la réalisation préalable
d'un équipement a 1l'échelle cemi-pilote aux fins de détermination des deux

coefficients propres au systéme .

B T L T e
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A : surface interfacialc totale entre les phases ( me ).

a surfaoce interfaciale ( u2/m3 )

C concentration ( selon le cas en moles/l ou g/l ).

Ci concentration a l'éguilibre.

x : fraction molaire,

( CR ‘; n moyenne logarithmique.

( x"' R)“ o it i

(1- P in - . )

(1- L0l : " §

N, lux de soluté A ( moles/h.n> ).

i ébit massique de soluté ( g/h).

R : flux de raffinat ( molec/h.u ).

o flux d'extrait ( moles/h.mz),

Qc : ebit de la phacse continue ( raffinat ( l/h ou cm3/s )i
Qq v ™ n n dispersée ( extrait ) ( * " " )
dc ¢ diamétre de la colonne (cin).

dH 2 " du rotor ( cm).

H : hauteur de la colonne ( cm).

k : coefficient de transfert de matiére individuel ( hul.dm).
K g o¥ n 4 " global (h*l,dm).

o : 7, ! -1
a : cocificient de transfert de matiére voluwique ( h ).
NUT ) : nombre d'unitésde transfert individuel.
NUT)O : noambre d'unités de tranclert global |

KUT) ¢ hauteur d'unité de transfert (cm).
HUT)
o

hauteur d'unité de transfert global (cm),
n 3 nombres d'eétages theoriques .
( HiTs) ¢ hauteur égquivalentc & un etage théorique ( cm).

: masse volumique ( g/cmB).

&

1R

£

f : viscosité dynamique ( poises).
-

—

Ca‘

: tension intcrfaciale ( dynecs/ cii).



eo

o

oe

e

ea

[T}

oc

co

accélération de la pesantcur

indices :

naut de la colonne,
bag de la colonne.
moyenne logarithinique.
interface.

global,

raffinat.

egxtrait.
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