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Sujet : CONTRIBUTION A LA CONCEPTION ET LA REALISATION D’UN
EXTRACTEUR A JET RECIPROQUE .

Résumé : Le but de ce travail est de contribuer a la concéption
et la réalisation d‘une installation a jet réciproque
adéquate , composée d’un réacteur , d‘un dispositif qui
permettra de séparer les diverses phases et d‘une unité
de mesure . Un Réacteur & jet réciproque est un
dispositif cylindrique dans lequel un appareil composée
de plaques perforées provoque un mouvement de va et
vient . Ce mouvement a pour effet de fractionner 1la
phase dispersée de l’'extraction et de la répartir de
maniére égale dans la phase continue

Synopsis: The aim of our work was to contribute to the design
and realisation of an adequate reciprocating jet ,com-
posed of a reactor ,a system that permits the
separation of the various phases and a measuring de-
vice .A Reciprocating Jet Reactor is a «cylindrical
column in which an apparatus composed of perforated
plates creates a movement to and fro .This movement
has the effect of fractionnating the dispersed phase
of the extraction and distributing it aqually in the
continuous phase .
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INTRODUCTION

1. Généralités

L’extraction 1liquide-liquide est de tous les procédés physico-
chimiques de séparation celui qui a connu durant ces derniéres
quarante années le dévelloppement le plus spéctaculaire.

Au plan industriel,il a connu une succession de phases d’'expan-
sions assurant des séparations dans le domaine nucléaire et phar-
maceutique entre 1940 et 1950 , participant ensuite au développe-
ment de 1’industrie pétrolieére et pétrochimique pendant 1la
décennie 1955-1965 , prenant enfin un nouvel essor avec le dével-
loppement de 1 'hydrométallurgie .

Actuellement , ce procédé de séparation et de purification est
plus souvent utilisé avec la distillation , lorsque les conditions
physico-chimiques et technologiques 1le permettent, comme c’est

le cas pour
- la séparation de composés & forte différence de solubilité :

- la séparation de composés a température d’ébullition voisine
( séparation des hydrocarbures aromatiques et aliphatiques ) ;

- la séparation de mélanges binaires présentant un azéotrope
( Eau-Acides minéraux ) ;

- la séparation de composés thermosensibles ou 1instables
( production d’antibiotiques ) ;

- la concentration et 1la purification de solutions diluées
(solutions diluées de sels métalliques , par exemple de Cuivre
d‘'Uranium , de Vanadium) ;

- la substitution & la cristallisation fractionnée ;

- la séparation de composants a propriétés chimiques voisines
(séparation d’Uranium-Vanadium et du Hafnium-Zirconium ) ;

- 1‘’obtention de produits de haute pureté ( sels d’Uranium de
pureté nucléaire , sels de terres rares distinés a 1l'industrie

optique ) .[i] .

2. Principe d’extraction liquide-liguide

L'extraction 1liquide-liquide est un procédé qui permet de
séparer deux ou plusieurs constituants par l‘utilisation de leur




répartition inégale dans deux liquides pratiquement non miscibles.

Généralement , on met en contact intime la solution d‘alimenta-
tion contenant les constituants & séparer (solutés) avec un autre
liquide appelé solvant qui extrait préférentiellement un ou plu-
sieurs solutés

Le solvant qui contient le ou les solutés est désigné sous le
nom d’'extrait ; la solution d‘alimentation ayant perdue la majeure
partie de ces mémes constituants est appelée raffinat

En pratique ,l’utilisation d’'un procédé liquide-liquide requiert
deux opérations successives :

- Une mise en contact intime de deux liquides pendant un temps
suffisant a8 1’'obtention d’un équilibre , qui permet le transfert
des solutés de la phase d’alimentation vers celle du solvant ; a
l’équilibre , 1le vrapport des concentrations du soluté dans
l’extrait et le raffinat , appelé coefficient de distribution ou
de partage , donne une mesure de 1l‘affinité relative du soluté
pour les deux phases .

- Apreés leur contact une séparation ultérieure des deux liquides
( extrait et raffinat ) .[1]

Ces deux opérations doivent étre suivies de
- la séparation du soluté de 1’extrait ;

- la récupération du solvant






II. FONDEMEMTS THEORIQUES

1. PARTIE THERMODYNAMIQUE

1.1. Définitions

a) La phase:

Une phase est un ensemble homogeéne séparé des autres parties du
systéme par une surface définie .

b)Le constituant:

On appelle constituant toute substance chimiquement définie
entrant dans la réalisation de 1’équilibre ,sans avoir & connat-
tre la complexité de sa structure

Quand il y a possibilité de réaction chimique dans le systéme ,
les constituants ne sont pas indépendants , car un constituant
peut prendre naissance a partir des autres , par suite de cette
réaction

On appelle constituants indépendants 1les constituants a
partir desquels on peut créer toute espeéce chimique dans
le systeéme envisagé

Si 1'équilibre ne fait intervenir aucune réaction chimique le
nombre de constituants indépendants est €gale & celui des
constituants ; dans 1le cas contraire il est égale au nombre de
constituants diminué du nombre de réactions chimiques entre
eux . [2] 5

1.2 Conditions d’'équilibre

Considérons deux phases a et b ; soit ia et pbles potentiels
chimiques d‘un constituant donné i dans chacune d’ elles

Toute transformation virtuelle , a température et pression
constantes ne peut consister qu’en un passage de 1 d’'une
phase dans 1l'autre .

Donc , si dnij moles de i passent de a en b , 1'énergie libre
deb s’accrott de P&;dni , et celle de a varie de Pk:dni ;.  On
obtient alors pour la variation totale d’'énergie

(G ) = ( pib - Pig) dnj
= | nl o

P

Pour exprimer que les deux phases sont en équilibre on écrira
que :



[}
o

A
T

’P
d’ou Pia = }Hb

Le potentiel chimique d’un constituant est le méme dans diver-
ses phases en équilibre .[2]

1.3 Reégle des phases

Cette régle donne une relation entre le nombre n de
constituants indépendants ,le nombre de phases , et 1le nombre
minimum de variables ( variance ) nécessaire pour définir Ile
systéme complétement

a) Lorsqu’une phase contient n constituants indépendants , nous
serons renseignés sur sa composition si nous connaissons ( n-1 )
concentrations :la n'&"€ est connue forcément puisque la somme des
fractions molaires est égale a 1 . Il nous faut ainsi connattre

( n-1 )concentrations,puisque nous somme en présence depPphases

En plus de ces variables , il nous faut définir la pression
et 1la température ( et éventuellement celles correspondant aux
forces autres que les forces de pression ),ce qui fait
2 + fp( n-1 ) variables

b) Toutes ces variables ne sont pas indépendantes ; il existe
des égalités entre les u , eux mémes fonctions de ces
variables . Chaque constituant donne lieu a (?7 - 1 ) égalités ,
soit en tout n ((P - 1 ) égalités
c) Il en résulte que la variance est :

V=2+(€(n—1)—n(((0-1)=n+2-fp

C'est la regle des phases de GIBBS ( 1875 ) .[2].

1.4. CARACTERISATION D'UN SYSTEME TERNAIRE

Le procédé d’'extraction 1liquide - liquide fait appel a
l’intervention d’une autre phase que celle constituée par 1la
charge A& tratter,ce gqui conduit a une dissolution partielle de
mélange homogéne a séparer par apparition de deux phases 1li-
guides en équilibre .

1.4.1. Définitions

Le constituant de 1la charge ( F ) le plus soluble dans le
solvant( S ) est dit soluté ( A ).L’autre constituant est dit
diluant ( B ).

Dans le procédé d’extraction on obtient deux phases,l’une riche
en solvant ( S ) appelée extrait ( E ) , 1’autre pauvre en



solvant ( S ) appelée raffinat ( R )

Les équations qui régissent un tel systéme sont :

n
ol

XA + Xp + Xs
YA + Yp + Ys

"
[

Xi : Concentration de 1l'extrait ( E ) relative au constituant i

r

Yi : Concentration de raffinat ( R ) relative au constituant i

1.4.2. Représentation graphique

La représentation graphique est nécessaire pour 1'étude d‘un
systéme ternaire car elle traduit ses équilibres et nous permet
de déterminer les compositions des solutions en équilibre.

Les coordonées les plus utilisées sont :

a)- Coordonnées trianqulaires

Elles sont utilisées d‘une maniere étendue dans la littérature
chimique pour 1la description graphique de compositions d’un
systéme ternaire . Cette représentation est Dbasée sur les
propriétés du triangle équilatéral :

- la somme des perpendiculaires menées d’'un point quelconque a
l’intérieur du triangle sur les trois cO6tés est é&gale a la
hauteur ( fig.1l ) .

La relation s’écrira :
AH = JM + ML + MK

- les segments JM , ML , MK de la fig.l , représentent les
compositions massiques de A , B , S dans le mélange

- la somme des segments découpés sur les c6Otés , par les
paralleles a ceux-ci , a partir d’un point du triangle est égale
a un co6té ( fig.2 ) .

La relation s’écrira

Aa + Bb + Sc AB = AS = BS

- si la longueur du c6té est égale a 1'unité on aura

AS = AB = BS

'

d’ou Aa + Bb + Sc = 1



par conséquent Aa = Xs , Bb =Xa , 5c = ¥Xb

- s1 le point M se trouvait sur 1l'’un des cbtés , il représente-
rait les compositions d’‘’un mélange binaire formé& des deux
constituants figurés aux extrémités du co6té. Ainsi sur la (fig.3),
le point M représente un mélange binaire composé de A et B.

A A
q
K
J
M b
iﬂ
B L H S B c S
Fig.1l Fig.2
A
M
B S
Fig.3
b) Coordonnées rectangqulaires
Comme il n’est pas commode d’'exprimer algébriquement le



rapport d’'équilibre , il est préférable de recourir a un tratte-
ment graphique pour représenter les valeurs de l’extraction

Les coordonnées triangulaires sont toujours nécessaires et méme
capables d’étre étendues pour exprimer une concentration en fonc-
tion des autres ; dans ce cas cette échelle est appelée
coordonnées rectangulaires ,elle est fondée sur les propriétés
d‘un triangle rectangle isocele fig.4

Cn porte en abscisse le pourcentage massique de S et en ordon-
née le pourcentage massique de B . Le pourcentage massique de A
est déduit a partir de la relation :

XA'__ 100 - ( XB+ XS)

o

Pourcentage
massiquede B

P tage S
A r;gggﬁaﬁa3e£5

Fig.4

1.4.3 Régle d'addition et de soustraction

a) Reégle d’addition

Lorsqu‘on mélange deux solutions ternaires de compositions K et
L représentées par les points K, L dans 1la ( fig.4 ) ,on
obtient un mélange de composition M situé sur la droite KL tel

que :

ML
MK




Cette relation est obtenue a 1’aide du bilan de matiére suivant:
- Bilan de matieére global:

M=K+L (1)
- Bilan de matieére par rapport au soluté A

KXkat LX A= MXMa (2)

En substituant (1) dans (2) on aura :

K(Xga - XMA) = L XMA- XLA )

Par suite

Puisque : XMA= Mb , Xka = Kc , XLA =La

Donc :
K ™Mb - La ed ML
% E—me——etk 2 Seres( 2 e ( cas des triangles
L Kec - Mb Ke MK semblables )

b)Régle de soustraction

Si on part d’une solution ternaire de composition M , et si
l1’on extrait de celle-ci un mélange ternaire de composition L ,
on obtient une solution ternaire de composition K telle que

Kis M =1

En résonnant de la méme fagon que précédemment , on déduit que:

K ML
M XL

1.4.4 Isotherme de miscibilité

Afin d’'étudier un systéme ternaire ,il est primordial de
connattre 1‘isotherme de solubilité "miscibilité" ,qui permet la
visualisation du comportement du systéme a une température et une
composition donnée . Cet isotherme est un diagramme_qui
représente la limite de miscibilité du systéme(fig.e a 9) [é].

Différents types de mélanges peuvent avoir lieu par 1‘addition
d‘un solvant & un binaire , comme c’est le cas avec :



- La formation d'une paire de liquides partiellement miscible ,
qui est le systéme 1le plus courant en extraction ,et dont
l’exemple typique est celui de 1’Eau (A)-Chlorofine (B)-Acétone
(S) et Benzéne (A)-Eau (B)-Acide acétique (S)

Poinkt critique.

4 Phase

P

2 Phases \

Droite

d’équilibre

Isotherme de
miscibilite

Fig.6

L :représente la solubilité de S dans B .
M :représente la solubilité de B dans S
- La formation de deux paires liquides partiellement miscibles,

dont 1‘exemple typique d’une telle isotherme de solubilité est
celui du ternaire : Chlorobenzene(A)-Eau(B)-Méthyl-Ethyl(S) .

A

Fig.7



- La formation de trois paires de liquides partiellement miscibles

A

Tl

Fig.8

- La formation de deux paires de liquide partiellement miscibles,
et un solide : c’est le cas du ternaire Aniline(A)-Isooctane(B)
-Naphtaléne(S) .

Fig.9

10



- La formation d‘un mélange homogéne

Dans ce <cas 1les trois constituants se mélangent en toute
proportion , le systéme est sans intéret pour l’'’extraction

1.4.5 Influence de la température

La température est un parametre influent énormément sur la zone
de miscibilité et les droites d’équilibre .La zone de miscibilité
se rétrécit généralement avec 1‘'augmentation de température
(fig.10a) . Pour tenir compte de cette variable , on utilise
comme mode de représentation un prisme triangulaire au lieu d’un
triangle ,la température étant portée verticalement .'2].

Pour cette représentation on n‘utilise pas la surface , mais on
projete les diverses sections sur un méme plan , et 1‘on obtient
un réseau de courbes binodales a diverses températures .

En général lorsque la température croit , 1les solubilités ,
augmentent et le domaine hétérogéne décrott ( fig.10b ).
Inversement ,aux basses températures , il peut s’élargir au point
de couper un deuxiéme c6té ; deux binaires hétérogénes sont alors
posssibles ( fig.4Bba 50').{@]

IZ1> t1> ts

A Phénol(A)

B S Aniline(® Eau(S)

Fig. (10a) Fig.(10b)

151



1.4.6 Détermination expérimentale de 1l‘’isotherme

L'isotherme de solubilité peut eétre déterminée expérimentale-
ment de deux maniéres consistant

- la premiére , a préparer un mélange de composition connue
représenté par 1le point K & une température constante . A
1’équilibre on obtient deux phases . Apres l’analyse de chacune
d'elles , on détermine les nouvelles compositions représentées
par les points L et M .

- la deuxieéme ,a préparer un mélange binaire de A et B auquel
on ajoute le solvant S jusqu’a l’apparition du trouble

A

Fig.11

1.4.7 Droites d’'équilibre

Si on considere un mélange représenté par le point K et
formant deux phases immiscibles en équilibre représentées par les
points L et M on aura d'aprés la régle d’addition

L.LK + M.KM = 0

Ces trois points K , L et M seront donc alignés et formeront
une droite dite d’équilibre ou de conjugaison .

Les droites d’équilibres ont un r6le capital pour le traite-
ment d’une extraction , car elles permettent de déterminer les
compositions de chaque phase d‘un mélange a 1‘équilibre

Les droites d’équilibres pour les systémes étudiés dans la
littérature sont en nombre limité alors que la surface
d’'hétérogénéité doit etre imaginée comme une résultante d’'un
nombre infini de droites d’équilibre .

Une construction géométrique permet d’'obtenir une courbe de
corrélation appelée courbe d’'interpolation indispensable pour les
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travaux d’extraction liquide - liquide .

Pour la construction de la courbe d’interpolation on détermine
expérimentalement quelques droites d’équilibre,a 1’'extrémité des-
quelles on méne des paralleéles aux cOtés en regard . Toutes ces
paralléles se coupent deux a deux en des points distincts ,dont
la liason représente 1la courbe d’interpolation ( fig .12 ) .

Chaque point appartenant a cette courbe va donc nous permettre
de tracer deux paralléles aux c6tés du triangle . Leurs intersec-
tion avec 1’'isotherme de miscibilité donne une droite d‘équilibre.

A

Courbe \
d'interpolation N /

1.4.8 Point critique

Le point critique est le point de tangence d’une droite d4d'équi-
libre avec 1la courbe de miscibilité . Il nous donne 1la méme
composition en A pour le raffinat et 1'extrait

Le point critique joue le méme rb6le que le point azéotropique
dans le systéme liquide - vapeur .

1.4.9 Courbes de sélectivité et de distribution

Ces courbes décrivent 1‘'équilibre et servent de courbe de
corrélation en présence de 1'isotherme de miscibilité

13



a) Courbe de distribution

C’est 1la courbe qui représente la concentration de A dans la
phase solvant XpA en fonction de la concentration de A dans la
phase diluant Y,. La courbe croft jusqu’a un maximum puis change
de pente pour atteindre le point critique appartenant a la prem-
iére bissectrice .

Dans le cas particulier de solutions diluées 1la courbe de
distribution est une droite d’'équation :

XA= m YA
ou : m représente le coefficient de partage ( fig.1l3 ).

b) Courbe de sélectivité

C’est la courbe qui représente les concentrations de A dans la
phase solvant considérée sans solvant en fonction des concentra-
tions de A dans la phase diluant considérée sans solvant(fig.l14).

YA

Fig.13
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Fig.14
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2. PARTIE TRANSFERT DE MATIERE

2.1 Diffusion moléculaire

La diffusion moléculaire concerne le mouvement individuel des
molécules a travers une substance sous le seul effet de 1'énergie
interne du systéme . C’est la théorie cinétique qui nous a fourni
une description du phénoméne de diffusion .

2.2Diffusion moléculaire dans les liquides

C’est la migration d’un ou plusieurs constituants d‘’un mélange,
d‘un point de volume occupé par le mélange a& un autre indépendem-
ment de toute agitation mécanique ou thermique , et sous le seul
effet d'une différence de concentration des constituants dans 1le
mélange

Le sens de diffusion est tel qu’un constituant du mélange est
transféré d’un point ou sa concentration est la plus élevée vers
un point ou sa concentration est la plus faible.Ce phénoméne de
diffusion cesse lorsque 1 ‘équilibre est atteint dans le
mélange .

La description quantitative du phénoméne de diffusion est
donnée par la premiére 1loi de FICK qui détermine 1le nombre
de moles diffusés a travers une section perpendiculaire
a4 1'écoulement par unité de temps et par unité de surface ,pour
une solution contenant deux constituants A et B & concentration
non uniformes . Son expression est la suivante :

o Cxp
A= - Dap——

oz

ou :

Ja :Flux molaire de A par rapport a la vitesse moyenne du milieu |,

Enok;/srnﬂ

DygCoefficient de diffusion (m%/s).

oC
A : Gradiant de concentration suivant une direction
oz O0Z(moles/mm)

Le signe (=) provient du fait que 1la concentration baisse
suivant la direction 0Z .

Une autre expression nous donne le flux molaire par rapport a
un repere fixe :
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ocC 3C
A+(NA+ Ngp) 2

Na= - Dap 2

ou i
Nap : Flux molaire de A par rapport & un repére fixe ( moles/ mzs)

Np : Flux molaire de B par rapport & un repére fixe ( moles/ mzs)

Remarque:

Les valeurs du coefficient de diffusion sont déterminées expé-
rimentalement ou & 1l’aide de corrélations empiriques

2.3 diffusivité des ligquides

L’estimation de la diffusivité dans le cas des liquides s'avére
difficile , wvu que 1la théorie de 1la structure des liquides
reste limitée de nos jours . De ce fait WILKE proposa la
corrélation : ;

117:3 10‘3{{0MB P2
D =
AB Tl qqoﬁr

(@]
c

Dpgp: Diffusivité de A dans une solution diluée avec un solvant
B (m?/s)

Mp : Masse moléculaire du solvant B (Kg/Kmoles)

T : Température (*K )

M : Viscosité de la solution (Kg/ms)

QA : Volume molaire du soluté au point normal d’ébullition
(r¥/md @)

q? : Facteur d’association du solvant .

- les valeurs de vh sont données dans les tables pour différentes
substances .

- le facteur d’association du solvant ( ) peut étre estimé& a
partir des valeurs expérimentales de diffusivité
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Lorsqu’il s’agit d‘une solution concentrée ,la corrélation
précédente n’est plus valable , car la viscosité varie avec la
concentration ; on utilise par suite la relation suivante

o Xa dlogXA
Dap = ¢ Daa pa ) (D13P3>'§1+ = )
0g XA

[+ ]
DAB‘ Digfusivité de A dans une solution infiniment diluée de B
(m*/s)

D;A: Diffusivité de B dans une solution infiniment diluée de A
(m*/s)

‘KA : Coefficient d’‘activité qui peut eétre obtenu a partir
des données d’équilibre liquide - vapeur .

JQA)DCB: Fractions molaires de A et B dans la solution

2.4 Théorie des deux résistances de WHITMAN

2.4.1 coefficients de transfert individuels

Lorsqu’un solvant immiscible est mis en contact avec une solu-
tion dans le but d’en extraire un soluté , 1le transfert de ce
dernier va s’'effectuer a travers l’interface séparant les deux
liquides , ce transfert cessera quand le potentiel chimique du
soluté ( ou son activité ) sera 1le méme dans les deux phases ;
1’égquilibre est alors atteint .

Désignons par R 1le raffinat (solution) et par E 1l‘extrait
(solvant ayant dissous du soluté). Durant le transfert ,il existe
nécessairement entre le raffinat et 1l’extrait un gradiant de
concentration qui permet la diffusion du soluté jusqu’a l’'inter-
face; de méme , 1le soluté ne peut diffuser de l1l'interface vers
l’extrait que s’'il existe un gradiant de concentration entre
l'interface et E ; ces deux points entratnent généralement une
discontinuité de la concentration a l’'’interface . La ( fig.1l0 )
représente ces gradiants de concentration au sein des phases ;
. 1’interface a eté assimilée a un plan ; en général , les liquides
sont en mouvement , et le plus souvent de fagon turbulente , de
sorte que 1la concentration du soluté dans les deux phases est
pratiquement uniforme & chaque instant

Soit respectivement :
- Cpet Cg les concentrations moyennes du soluté dans le raffinat

Ret dans 1'extait E ;
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- Criet Cgjles concentrations du soluté a l'interface dans R et
E.

Etant donné qu’a 1’équilibre l‘activité du soluté est la meéme
dans R et dans E , on ne peut prendre comme différence de
potentiel représentative du transfert de matiére entre les deux
phases la quantité (Cg - Cg) du fait de 1l'existance des gradiants
de concentration de part et d’autre de 1'interface

Le flux de soluté qui atteint 1’'interface en provenance de R
est donné par l’'expression :

NA= kR( Cr - Cgry)

Le flux de soluté diffusant de l’'interface vers E s’exprime
deméme par la quantité :

Lorsque 1le régime permanent est atteint ,ces deux flux sont
égaux alors :

No = kp( Cr - Cry) = kg ( Cgi- Ce)

k et k sont les coefficients de transfert de matiére individuels
pour les deux phases .

2.4.2 Théorie des deux résistances (ou des films) de WHITMAN

Expérimentalement ,il est impossible de mesurer Cg;et Cgy; car
le gradiant de concentration entre chaque phase et l’interface se
manifeste sur une distance extrément faible . WHITMAN emis 1'idée
que 1les concentrations interfaciales Cgpiet Cg{ sont celles de
l1'équilibre , et que la résistance au transfert dans chaque phase
est mesurée par son coefficient de transfert,la résistance totale
au transfert est la somme de ces résistances .

Cette théorie appelée communément théorie des deux films a
pour dénomination plus exacte théorie des deux résistances .

L'équilibre a l’interface signifie que les potentiels
chimique du soluté sont égaux dans les deux liquides a 1l'inter-
face ;en conséquence , il n'existe aucune résistance au transfert
a4 travers 1l’interface

La courbe d'équilibre du soluté Cg,= f(Cgp) est indiquée sur
la ( fig.16 ) ; le point P(Cg ,Cr ) représente les concentrations
moyennes du soluté dans E et R ; P n'‘est donc pas situé sur la
courbe d’équilibre ; 1le point T(Cg; ,Cri) est représentatif des
concentrations d’équilibre interfacial ; 1la droite TP a pour
pente :
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2.4.3 Coefficients globaux de transfert de matiére

Soit CEla concentration du soluté dans la phase E en é&quilibre
avec sa concentration dans la phase R "Cgp" .De méme jon peut
définir C& comme étant la concentration du soluté dans R en
équilibre avec Cg; Cg et Cqp sont situées sur la ( fig.16 ).

Si 1la courbe d’'équilibre est connue , 1la connaissance de CE
permet une bonne évaluation de Cg ; le flux de matiére transféré
de R dans E peut alors se déterminer de la fagon suivante :

No = Kg ( CE - Cg) = KeACop
De la méme manieére, Capeut étre utilisée pour mesurer Cgalors
Na = Kg ( CR - CR ) = KpACop
Krp et Kg sont dits coefficients de transfert de matiére | globaux
applicables & un systéme & deux phases

Si m’ et m? sont les pentes respectives des droites ST et UT ,
on peut écrire , a partir de la ( fig. 16 )

ACye=Acg + n“Acg

d'ou : i

NA NA m NA
— = -—+
Kg ke kR
ou encore
1 1 ma
= +
Kg kg kr
de méme on a :
1 1 1
= +
Kp kg n' kg

Les deux relations obtenues illustrent le prinripe de
l’additivité des résistances de WHITMAN et montrent que| les
coefficients globaux peuvent etre calculés a partir| des
coefficients individuels de chaque phase si ces dernieys sont
connus

Si 1la courbe d’‘équilibre du soluté favorise de fagpn tres
e@levée 1la phase E (le soluté est alors trés soluble dans le
solvant ) , alors m est trés grand ; en conséquence , fomme Kg
devient trés voisin de kg ,on peut conclure que 1la principale
résistance au transfert se trouve dans la phase R .

Inversement, dans 1le cas ou le soluté est trés peu soluble
dans le solvant , m devient treés petit , ce qui implique alors
que la résistance de la phase E contr6le le transfert
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Dans certains cas la courbe d’'équilibre est une droite ,alors :

Les coefficients de transfert de matiére globaux sont reliés
par la relation simple :

Kr = m Kg

2.4.4 Validité de la théorie des deux résistances

Rappelons les deux principaux postulats sur lesquelles repose
cette théorie

a)- l’équilibre des phases a &té assimilé & un équilibre statique
a l’interface .

b)- 11 y’'a additivité des résistances au transfert dans les
liquides de chaque c6té de 1’'interface .

Le domaine de validité de cette théorie est limité par les
facteurs suivants , dont les effets modifient 1'extraction :

- Nature du soluté (ionique ou non) ;
- changement de température a 1l’interface ;

- résistance interfaciale due & 1’adsorption de substances
tensiocactives & 1’interface ;

- interaction du soluté et des agents tensioactifs adsorbés a
1'interface ;

- turbulence interfaciale ;

- réaction chimique

2.5 Théorie de turbulence

On suppose dans cette théorie , qu‘aucune couche mitoyenne
(interface) ne se forme et ne se fixe ; que la turbulence doit
s’étendre jusqu’d la séparation des phases . L’interface est de
ce fait transformée , renouvelée , sous l‘’effet des phases en
écoulement;de telle sorte que le phénoméne d’échange soit décrit
. par les procéssus initiaux non stationaires.

. Il considére que le temps de contact t de tous les éléments
a méme grandeur dans la surface de séparation des phases
Un échange de matiére a lieu pendant ce temps de contact ; le
coefficient de transfert de matiere dans la phase raffinat déduit
de ce modeéle est donné par 1l'expression :

tg théorie de HIGHBIE est 1l‘’une de ces théories de turbulence.
.41
on
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Une autre théorie de la turbulence est celle de renouvelement
superficiel de DONCKWERTS . |5|. ; & la place du temps de contact
t , il introduit comme compl¥ment a4 la théorie de pénétration le
facteur de renouvelement S , qui décrit le rapport de la surface
de séparation des phases renouvelées par unité de temps sur la
surface de séparation des phases totales disponibles.

Le coefficient de transfert de matiére est donné dans la phase
raffinat R par exemple avec 1l‘expression :

kp = 2

kg=\/Dag S

Les relations de théorie de la turbulence et de la théorie des
deux films se confondent pour un temps de contact t assez long
des éléments individuels dans la surface de séparation des
phases.[?].
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3- PARTIE HYDRODYNAMIQUE

Le comportement hydrodynamique d’un systéme liquide -liquide
formé d'une phase dispersée et d’une phase continue qui circulent
a contre-courant détermine la capacité des extracteurs et influe
sur le transfert de masse . l’action de l’agitation mécanique sur
la phase dispersée produit des gouttes de tailles tres
différentes ; 1’analyse de ces opérations constituent les bases
de 1la description des caractéristiques hydrodynamiques d’une
colonne a plateaux perforés

3-1 Rétension de la phase dispersée

La rétention définie comme la fraction de volume de la phase
dispersée dans la colonne , est une caractéristique hydrodynami-
que treés importante . Sa connaissance est nécessaire pour

- calculer l'aire interfaciale par unité de volume de dispersion
qui , couramment , est appelée surface specifique

- Déterminer 1la capacité d’engorgement de la colonne qui est
limitée par la rétention maximale .

- Evaluer le mélange axial qui est une fonction de la rétention.

La rétention dépend généralement de 1’épaisseur et de la nature
des plateaux , de la taille des perforations et de l1'éspace qui
sépare les plateaux

Les études faites sur les colonnes pulsées & plateaux perforés
par MISHRA et DUTI ont montré que :

- Un accroissement de taille de perforations ou de la fraction
de 1la surface libre des plateaux provoquait une diminution de 1la
rétention . L’effet du diametre des perforations était le plus
significatif et fut attribué a la formation de gouttes de
dimensions plus importantes .

- Une réduction de la distance entre les plateaux entratnait une
augmentation de 1la rétention . A partir des observations
visuelles MISHRA et DUTI ont émis 1‘’idée que cet effet &tait da
a la diminution du diamétre moyen des gouttes , provoquée
probablement par une plus grande fréquence d’interactions entre
les plateaux et les gouttes .

- La rétention augmentait avec le débit de la phase dispersée et

-devenait pratiquement constante pour les variations du débit de
la phase continue .

3-2 Dimensionnement des gouttes

L'efficacité globale d‘un extracteur depend essentiellement du
produit K a ou a est l’aire interfaciale par unité de volume de
dispersion et K le coefficient de transfert de masse
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I1 semblerait donc qu‘on ait toujours intér#ta maximiser a,
c’est a dire a disperser le fluide en éléments aussi petits que
possible . Malheureusement , les grandeurs K et a varient en sens
inverse . Par exemple , les tres petites gouttes , qui auraient
la plus grande aire spécifique , se coupent comme des spheres
rigides et ne sont 1le sieége d’aucune turbulence interne ; leur
surface n’est pas renouvelée et ,par conséquent , le transfert de
soluté entre la surface et le coeur de la goutte , est assuré
uniquement par 1la diffusion moléculaire . Au contraire , les
grosses gouttes ,a aire spécifique plus faible,sont le siége de
tourbillons internes qui résultent du frottement du liquide de la
goutte sur 1le fluide extérieur . La surface de la goutte est
continuellement renouvelée et le transfert est donc plus rapide ;
Aucune théorie générale ne permet de prévoir la meilleure
solution & ce probléme .

Dans 1les opérations continues de transfert de masse & contre-
courant ’ dans les colonnes dépourvues de dispositifs
d’'agitation , la phase a disperser est introduite dans 1la
colonne par un distributeur dans le but d’obtenir des gouttes de
taille uniforme.

Dans 1les systémes agités,la dimension des gouttes résulte de
leurs rupture et de leur coalescence ; pour ce type de colonne,
un travail considérable est réalisé pour décrire les performances
des extracteurs de comportement hydrodynamique de 1la goutte
(droplert phenomena) , & savoir sa dimension moyenne , sa
vitesse de chute ou d’ascension et sa distribution en taille .[q

- Lorsque 1les gouttes traversent la partie utile de la colonne,
elles présentent trois situations hydrodynamiques distinctes qui
dépendent du nombre de REYNOLDS ; ces différents comportements
sont illustrés dans la (fig.1l7) au moyen de la vitesse terminale
en fonction du diameétre sphérique équivalent de la goutte .

Dans 1la partie A , aux faibles Reynolds ,les gouttes
présentent un petit diamétre et se coupent comme des sphéres
rigides . Leurs vitesses peuvent étre prévues par la solution de
1’équation de NAVIER STOCKES .[7].

2
Apg a
vVt =
18 Ue
Y
ou

A? : Différence absolue des densités des deux phases,
g: Accélération terrestre,
d: Diameétre moyen des gouttes,

e

Viscosité dynamique de la phase continue.
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Quand 1le diameétre de la goutte augmente , une circulation a
l’intérieur des gouttes apparatt les lignes de courant ont été
décrites par RYBCZINSKI _ HADAMARD . 8 . ( fig.18 ) ;ce concept
d’écoulement fournit , pour la loi de STOCKES , un facteur de
corrélation K qui tient compte de la circulation interne

Apgd"(1+x) ud
ou K =
6 Ue (1 + 3 K) Uc

vt

Ul: Viscosité dynamique de la phase dispersée

Ce coefficient décrit une situation intermédiaire entre une
goutte rigide et une goutte & forte circulation interne .

Lorsque 1le diamétre de la goutte dépasse une valeur critique
correspondant au maximum de la courbe de la vitesse de chute ,
les gouttes présentent des oscillations ( partie B de la courbe
fig .17 ) . Les causes de ce phénoméne ne sont pas encore
clairement établies, mais on pense qu’elles seraient dGes a
l’instabilité du sillage derrieére la goutte et a la présence de
la turbulence dans la phase continue .

UE A
(cmys) A B

ge (c.m)

Fig.l17 Vitesse terminale en fonction du
diamétre équivalent de la goutte
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Fig.18 Concept d’écoulement de HADAWARD-RYBCZINSKI

3.3-Mélange axial

Dans un échangeur de matieére , les deux phases s’écoulent la

plupart du temps parallélement et a contre-courant . L'appareil
est d’autant plus efficace que le gradiant de concentration au
sein de chaque phase est plus grand , tout le 1long de

1’écoulement , de l’entrée & la sortie . Autrement dit , il faut
gue 1le gradiant axial de concentration soit aussi grand que
possible .

Nous savons par ailleurs que , pour favoriser le transfert de
matiere entre phases , on homogénéise le sein de chaque phase par
turbulence . On parvient donc a cette conclusion que 1'é&changeur
le plus efficace serait celui qui présenterait dans chaque phase
un gradiant de concentration nul dans le sens transversal et
maximal dans le sens axial

Dans 1la réalité, cet écoulement idéal est loin d’étre atteint
et chacune de ces phases est soumise & un degré de mélange plus
ou moins intense qu’il est essentiel de connattre pour pouvoir
estimer 1’efficacité de 1'appareil .[B]. .

L'étude des phénomeénes de mélange qui présente wune grande
importance dans les procédés de transfert de matieére a éte
considérablement développée pour le calcul des réacteurs

Dans le cas de l’extraction , 1le probléme est rendu plus
complexe par la présence d’une phase dispersée dont le
comportement est différent de celui de la phase continue . Le
mélange de 1la phase continue reste analogue 3 celui que 1l'on
observe dans 1le cas de 1’'écoulement d’une seule phase . La
turbulence introduit en outre des fluctuations de la vitesse
locale dues a des tourbillons produits au contact des parois
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solides émis par les gouttes de la phase dispersée ) . Pour
cette raison , 1la turbulence de la phase continue est plus
importante en présence d'une phase dispersée et augmente avec la
vitesse relative des deux phases . Par ailleurs 1’entratnement
dans le sillage des gouttes de la phase dispersée d'une fraction
de la phase continue est une cause majeure de mélange axial . Ce
type de mélange axial qui conduit a des retours en arriére de la
phase continue est appelé mélange en retour ou backmixing . Il
conduit A& une discontinuité de la concentration a l’entrée d‘un
appareil dans 1lequel s’effectue un transfert de matiére .En
effet, la phase qui entre ,se trouve instantanément mélangée a
des portions de cette méme phase qui ont déja échangé de Ila
matiére .|6]. .

Le comportement de la phase dispersée peut étre assez différent
de celui de 1la phase continue .Si les gouttes de 1la phase
dispersée sont petites et le mélange axial en phase continue est
important (par exemple en présence d‘'une forte agitation
mécanique) ces gouttes vont subir les mouvements de la phase
continue

Le mélange axial de la phase dispersée sera alors décrit par le
méme modeéle qu’en phase continue ; cette hypothése demeure la
plus courante et elle est largement développée dans la
littérature . [6:' .

Dans le cas des particules moins petites , 1les mouvements
turbulents de la phase continue ne peuvent que freiner de maniere
aléatoire 1les particules de phase dispersée sans provoquer le
retour en arriére ; un tel type de mélange est appelé mélange en
avant . Dans ce cas , la concentration moyenne en phase dispersée
ne subit pas de discontinuité a 1l’entrée .

Pour des gouttes de taille sensiblement constante ,11 sera
possible de négliger les phénoménes de mélange axial en phase
dispersée . D’‘une maniére générale , une telle hypothése est
beaucoup plus souvent applicable dans le cas e la phase
dispersée que dans celui de la phase continue . |6].Le mélange
axial réduit 1la force motrice de transfert et par conséquent
l'efficacité de 1'’opération . Ainsi pour réaliser 1la méme
opération , le nombre d’unités de transfert nécessaire est plus
grand qu’en écoulement piston (c’est & dire sans mélange axial)

Les phénoménes de mélange axial relatifs a chaque type
d’'extracteur ont été décrits par plusieurs auteurs . Pour les
colonnes pulsées a plateaux perforés , 1la premiére étude a éteé
faite par SWIFT et BURGER. 9]. ,qui ont utilisé une technique
visuelle basée sur 1’injection de traceurs colorés . Leurs
résultats ont fait penser que le mélange axial etait plus intense
dans la phase continue que dans la phase dispersée

Une autre 6étude basée sur la méthode des traceurs en régime
permanent (0.42 M de HzSO4comme traceur ) , a permis a ces méme
auteurs de conclure que les coefficients de dispersion axiale de
la phase continue , augmentait avec la diminution du débit de
cette phase et avec 1l’augmentation de l’amplitude de
pulsation. Eg]. Par contre ils é&taient pratiquement indépendants
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de la fréquence de pulsation et de la distance qui séparait deux
plateaux successifs

Le mélange axial modifie de fagon importante l'efficacité des
extracteurs . Il est donc souhaitable de minimiser 1le plus
possible un tel type de mélange ; sujet qui a fait l1‘'objet d‘une
recherche considérable sur 1les effets de certains paraméetres
géométriques et opératoires .

Dans les colonnes pulsées a plateaux perforés , 1’augmentation
de 1l'un des débits de phases ou de 1l’'intensité de pulsation,ainsi
que la distance entre les plateaux , conduit généralement a un
mélange axial tres important dans 1la phase continue . Par
contre 1la présence d’une rétention importante permet de réduire
le mélange axial

Pour 1la phase dispersée , trés peu de recherches ont é&té
rapportées sur le mélange axial ; 1les causes sont dues aux
difficultés rencontrées dans 1l’expérimentation et 1la tendance
générale de négliger 1les effets de mélange axial dans cette
phase en comparaison avec ceux de la phase continue

3.4 L'engorgement:

L’'engorgement est provoqué par une forte émulsion , il est
défini par 1l’apparition d'un second interface , donc, il est
indispensable de connattre 1le domaine dans lequel on peut
travailler sans qu’il se produise .

Une augmentation progressive de la fréquence des pulsations se
traduit par une agitation de plus en plus forte dans
l'extracteur;l’'émulsion entretenue entre les plateaux perforés
coalesce dans les sections de décantation de 1l’appareil .A partir
d‘une certaine frégquence , 1la coalescence n’‘a plus le temps de
s’'effectuer ; les phases liquides ne sont plus différenciées ;
c‘est 1’engorgement par excés de pulsations . Cette fréquence
au-dela de laquelle il n’'ya plus de possibilité de
fonctionnement caractérise la capacité de 1l’'appareil.

Notons de méme qu’on peut déterminer une frégquence minimum
en degd de laquelle 1l’extracteur ne peut fonctionner ; cette
fréquence en général tres basse ,est celle de 1'engorgement par
insuffusance de pulsations .

La détermination des frégquences d’'engorgement pour une

amplitude et un débit donnés permet de délimiter 1le domaine
d’utilisation de 1l’'extracteur
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4.MISE EN OEUVRE DE L‘EXTRACTION LIQUIDE - LIQUIDE

Le probléme réside dans le choix du solvant et de la méthode
d‘extraction , afin d’assurer les meilleures conditions pour une
telle opération :

4.1 Choix du solvant

Pour un bon procédé industriel , on choisira une installation
économique , faible , compact , efficace , qui séparera donc le
soluté a partir de phases concentrées , avec une excellente
sélectivité et wune cinétique d’‘échange rapide , pour des
températures et des pressions voisines des conditions ambiantes

Pour satisfaire a ces exigences , 1le solvant idéal devra avoir
les propriétés suivantes :

- une forte capacité d’extraction : caractérlsée par des valeurs
élevées des coeffitions de distribution Eq (rapport de la
concentration Ce du soluté en phase solvant , a sa concentration
Caq dans la phase d‘alimentation ); ces coefficients s’obtiennent
a partir des diagrammes de distribution du soluté dans le systeéme
des deux phases non miscibles considéré .

- une grande sélectivité de 1l’extraction du soluté Avis-a-vis
d’un autre soluté B , caractérisée par 1le facteur ou 1le
coefficient de sélect1V1té Obka, rapport de leurs coefficients de
distribution E°(A) et E° (Bg ces coefficients peuvent atteindre
des wvaleurs de 107 a 10 ,1mp0551ble a atteindre par d’autre
procédés de séparation .

- des caractéristiques physico-chimiques permettant une
récupération facile :

* soit du soluté: changement du PH,précipitation ou cristallisa-
tion d‘un sel métallique .

*# soit du solvant : grande volatilité ou capacité thermique
faible pour une distillation économique , comme dans presque tous
les procédés de la chimie organique .

-s
- une solubilité négligeable dans le raffinat : (20 a 50) 10 en
volume , qui évitera une coQteuse récupération imposée pour des
raisons économiques ou de sécurité de 1l’environnement

- une stabilité chimique vis-a-vis des milieux réactionnels
rencontrés au cours de différentes opérations d’extraction

-des caractéristiques physiques fournissant des temps de
dispersion et de séparation des phases apres contact
industriellement acceptable ; pratiquement , les solvants
industriels présentent des viscosités réduites (1 a 3) 10°%Pa s;
des tentions interfaciales moyennes (20 a 40 ) 107 5 N/m et une
importante différence de masse volumique par rapport a la phase
d’alimentation (200 & 300)kg/m®
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- des propriétés favorables :

# du point de wvue cinétique du transfert de masse ( mise en
équilibre aprés un contact inférieur a quelques minutes ).

4 du point de wvue économique : produit bon marché,et disponible
commercialement .

4 du point de vue sécurité d'emploi ,produit a faible toxicité ,
a point éclair élevé (supérieur a 55°C) , donc peu inflammable ,
et peu corrosif vis-a-vis des matériaux de construction courants.

Le choix rationnel du solvant nécessite la connaissance de ses
propriétés physiques et thermodynamiques (courbes de distribution
et de sélectivité )ainsi que ses caractéristiques cinétiques de
transfert de soluté considéré .

La 1littérature fournit une source abondante d’'information sur
les propriétés physiques des solvants ,notamment organiques ; en
revanche , 1l’obtention de données thermodynamiques relatives a un
cas concrét pose un probléme , dont la solution passe encore
souvent par une détermination au laboratoire

4.2 Choix des méthodes d’'extraction liquide-liquide
On considére le cas d‘'un ternaire :
soluté A , diluant B , solvant S.

Le soluté en solution dans le diluant est introduit dans
1l’extracteur dans 1la phase d’alimentation ; 1le contact entre
cette solution et le solvant s’effectue selon deux systémes

- le systéme a contact successif et ,

- le systeéme a contact continu .

Afin de simplifier 1le probléme , on peut assimiler un
extracteur & un ou plusieurs étages théoriques ; le raffinat et
1l’extrait sortant d‘un étage sont en équilibre entre-eux

F : CHARGE R RAFFINAT

PHASES EN

() EQUILIBRE
S : SOLVANT E : EXTRAIT

4.2.1 Extraction a contre courant

Dans ce cas d’'extraction ; 1le solvant et la charge entrent aux
extrémités opposées de 1l’'extracteur .
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Il existe deux modes d’extraction a contre-courant ; continue
et discontinue selon 1’écoulement du liquide .

a)- Extraction a contre courant en contact discontinu

L'exemple typique d'une telle extraction est fourni par les
mélangeurs décanteurs ainsi que les colonnesda plateaux . Suppo-
sons gqu‘on connaisse les positions des points représentatifs des
liquides entrant dans la colonne( F , S ) et sortant (Ea,RN)

Le bilan de matiére de la colonne au niveau de chaque é&tage
sera exprimé comme suit :

- bilan global de la colonne :

F+S=RN+EA4 =M F-E4=Ry-S5S =P (P est une solution
hypothétique).
étage 1 : F + E2 = R1 + E4 PF~FE4 =R =~ E2 =P

étage 1 : Risq + E{44 = R{ + E{ - R{-4 - Ef = R{ - E{41=P

étage N

R4 + S =Ry + EN- RN4 - EN=Ry-S =P

En résumé on a :
F-E4=R{-E2=R2-E3=---=Ri4-E(=RN-S5 =P

On remarque que le point P est fixe quel que soit 1’étage ,
ceci exprime seulement que le débit massique est constant a
l‘entrée et & la sortie de n'importe quel étage ; ce point n'est
rien autre que l’intérsection des prolongements des segments FE4

et RyS ; ce point est a la base de la détermination du nombre
d’'étages et de l’efficacité , car pour obtenir un point Ejfs4 il
suffit de ©prolonger la droite PRL jusqu’d son point d’intér-
séction avec 1‘isotherme de miscibilité . Cette construction
graphique de point en point j fois jusqu’a ce qu’on trouve Rj
confondu avec RN nous donnera le nombre d’‘étages théoriques
nécessaires a la séparation ( fig.1l8 a 19 ) .
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Fig.18a

a.l) Taux de solvant maximal ( Fig.1l9 )

La détermination de plateaux théoriques nous a permis de
déterminer le point J tel que R soit confondu avec R , dans le
cas de charge traitée par des quantités croissantes de solvant
le taux de solvant maximal est donné par la relation

.
r

-
-

S JF

—
—

|

max 99

Fig.19
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a.2) Taux de solvant minimal ( Fig.20 )

Soit les droites d’équilibres prolongées jusqu’a la droite R S.
Ces intersections nous définissent plusieurs points dont P est
le plus éloigné de R . On remarque que tout point a droite de
P appartient a wune ligne d’équilibre ; or pour que 1l'extraction
soit possible , il faut que le nombre d’étages théoriques soit
fini , autrement dit gqu’au cours de la construction graphique
aucune droite de conjugaison ne passe par le p6le opératoire , ce
qui nous raméne & dire que P ne peut etre considéré comme poble;
donc il faut choisir un p6le a gauche de P qui nous donne un
taux de solvant supérieur a celui correspondant a P ,qui définit
un taux de solvant minimal donné par. la relation :

s M,F
F [min M2S

P2 P35 p /RN

Fig.20

a-3) Méthode de MAC CABE et THIELE ( Fig.21 )

L’utilisation des coordonnées triangulaires s’aveére treés incom-
mode lorsque le nombre d’'étages dépasse 2 ou 3 ; il est tres
utile dans ce cas d‘utiliser les coordonnées rectangulaires ,
pour ceci on part de la courbe de partage en portant en abscisse
les pourcentages massiques Xp du soluté dans le raffinat et en
ordonnée les pourcentages massiques du soluté dans l1l‘’extrait

Pour un méme étage les pourcentages massiques X, , Yo sont des
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coordonnées d'un point de la courbe de partage . D’‘autre part les
compositions YA ,XA dans l’extrait et le raffinat se croisant a
l’entrée ou & la sortie d‘'un méme étage théorique sont les coor-
données d‘un point appartenant a la courbe opératoire . Pour
établir 1’'équation de cette courbe , effectuant le bilan suivant

F{Zg E < Yp R< Xg
Zg Ys Xs

on a :
F Z) + ELMQ YA, = Ry Xai+ E4q Ya4

YAi‘ Composition de 1’'extrait en soluté A dans 1'étage i

Cette équation ne représente pas une droite car Ry et Ejparient
et permettent de tracer point par point & partir de 1’isotherme
de miscibilité et du pble opératoire la courbe opératoire

On note que cette courbe est limitée par | les points
représentatifs RyS et F Eq, c’est a dire les points V(Xpy , 0)
et W(Zp,Ya4) . Pour déterminer le nombre d’'étages théoriques ,on
trace sur un méme diagramme les courbes opératoires et de par-
tage du point W(Zp , Yaq) ; on trace la parallele a 1l'abscisse
jusqu’au point D4 appartenant & la courbe de partage ; de ce
point on trace la paralleéle a 1'ordonnée jusqu’au point Wz appar-
tenant & la courbe opératoire et ainsi de suite jusqu’au point h.

Le nombre d’'intersection avec la courbe de partage représente
le nombre d’'étages théoriques ( N.E.T).

|
A » 5
WM r—= =iy < — =Wy
|
|
M= == f—— = !
; |
|
I |
)%1 W
i | W2
A | I I I
1 | { !
! l YA !
| ! _ s f ool
XAn ZA XA XAz XAx ZA XA

Fig.21l:Détermination graphique du nombre d‘étages théorique (N.T.E)
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b- Extraction a contre-courant a4 contact continu

Dans ce cas d’'extraction on a une phase dispersée et une autre
continue , les deux liquides s'écoulent & contre-courant sous
l'effet de la gravité. Ce fonctionnement correspondant au contre-
courant a contact continu se rencontre dans le cas des colonnes a
garnissage ou a pulvérisation .

L'efficacité d’une telle colonne est mesurée soit par la hauteur
équivalente a un étage théorique (H.E.T) , soit par la hauteur
d’une unité de transfert (H.U.T)

b-1 Hauteur équivalente & un étage théorique

On imagine la colonne formée d‘un ensemble de sections de telle
sorte que les phases quittant celles- ci soient en équilibre.

On peut donc définir un trongon de la colonne équivalent & un
étage théorique . Il s’ensuit que les phases en équilibre sont a
des niveaux distants d‘une longueur correspondant & la hauteur
d'une section fictive appelée hauteur équivalente & un étage
théorique (H.E.T). La hauteur de la colonne est donnée par

H = (N.E.T)A(H.E.T) avec ( N.E.T ): nombre d’'étages théoriques.

b-2 Unités de transfert et hauteur d’une unité de transfert
(N.U.T, H.U.T)

b-2-1) Unités de transfert individuel des films

Considérons la colonne d'extraction schématisée par la (fig.22)
ou le raffinat et l’extrait s’écoulent a contre-courant et en

continu avec :

- les Caractéristiques du raffinat R :

flux molaire (moles/hm) R1

(1]

a 1l'’entrée
fraction molaire du soluté : Xr4

flux molaire (moles/hm) :R2
a 1la sortie

fraction molaire du soluté : XRr2
R2 est inférieur a Rl , puisque du soluté a été extrait .
- les caractéristiques de l’extrait E :
flux molaire : E2

a l’entrée
fraction molaire du soluté : Xgj
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flux molaire : El

a la sortie
fraction molaire du soluté :X

Dans la colonne ,3a une certaine hauteur , les débits(flux) res-
pectifs du raffinat et d’'extrait seront désignés par R et E

RleRA Xg4|E4
= E
T Xg
; T
1R
Xr
L |

Fig.22
Ry 1 XRy Xg) E2

| Courbe d‘gqui Iiby
%e 7

x*E Courbe QPQ ratoire

Q

//

Concentration

x&;xa Xg, XRrR Xrp dans le raffinat
Diagramme opératoire

Pour un déplacement dH , il résulte une variation infinitési-

male de la concentration , due & la diffusion du soluté de R dans
E . Soit r

-A la surface interfaciale par unité de section de la
colonne (m*/m?%).

-a la surface interfaciale par unité de volume (mz/rn5).
Par définition on a :
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dA = a dH
- N le flux molaire total de soluté transféré (moles/hm>)
Le flux élementaire transféré sur une hauteur dH s’'exprime par:
dN = d(R Xg) = kr dA Cprwm(XR - XRri) (1)
CrM étant la valeur moyenne de Cgr et Cgrj.

L’utilisation de cette relation est limitée aux deux cas sui-
vants

- les liquides sont totalement immiscibles ;
- les solutions sont diluées

Car elle ne tient compte que de la diffusion du soluté et
neglige celles des solvants

Le flux molaire de raffinat R , ainsi que XR ,varient le long
de la colonne ; par contre , le flux molaire de diluant (solution
sans soluté) reste constant le long de la colonnne , puisque le
diluant et le solvant sont immiscibles ;donc la quantité R(1-Xg )
reste constante

Alors :
dR Xg (1-Xg )
dN = d(R Xg) = = R(1-Xg )d(Xgp /1-XRr )
1-XRr
dXr
dN =R --=-——-
1-XRr

La relation (1) devient alors :

dXr
dN:dAkRCRM(XR_XRi.) = R e
—AR

Multipliant les deux membres par la moyenne logarithmique (1-X)mP
pour faire apparattre la quantité kp(1l-Xpgp )¢ qui est plus
repréentative du transfert .

On rappele gue la moyenne logarithmique est par définition

(1-Xgg) - (1-XR)

(1-Xp)mt =
In((1- Xgy)/(1- XR))
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dX R
dN = kg (1 - XR )mp dA Cau(Xp-Xg;) = R ——=——-- (1 - Xa)m
1 - X
donc :
(1 - XR Imt dXgp kr (1 - XR )wb Cgya dH
———————————————————— e e e e (2)
(1 - X ) (Xp - Xgy) R

Les termes (1 - X Jmt et (1 - Xg ) é&tant en général assez voi-
sins de 1 ; le premier membre représente essentiellement la con-
centration dXgp par unité de différence de concentration (Xg-Xgry )
qui engendre cette variation .

L’intégration de (2) donne :

R4

(1-Xg) (Xg-Xgi) R

XRr2

La hauteur de la colonne s’exprime par :

XR1
R (1-XR)me dX R

kp a(1-Xg)mf CaM (1-XR) (Xp-XRi)

Xp2

L'intégrale donne une idée de la maniére plus au moins aisée
dont se fera l’extraction en mesurant la difficulté de la sépara-

tion ; par (NUT)g :nombre d’unités de transfert relatif au
raffinat

Le facteur qui précede 1’'intégrale a la dimension d‘une lon-

gueur ; on lui donne le nom de hauteur d‘unité de transfert
relative au raffinat : (HUT)g

On a donc :
H = (HUT)R*(NUT)R
Les mémes définitions s‘appliquent pour 1’extrait

H = (HUT)g*(NUT)g

b.2.2 Unités de transfert globales
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introduite , car il est difficile de connattre les concentrations
de 1'équilibre interfaciale Xg; et XRri, la diffusion s’exprimant
alors en termes de gradiants globaux de concentration

* 3
(Xp - XR) et (Xg - Xg)

En 1'absence des coefficients de transfert individuels k,l1’uti-
lisation des coefficients globaux nécéssite que le coefficient de
distribution (de partage) m soit & peu prés constant dans 1'in-
tervalle de concentration utilisé ;alors :

E

e XEe XE

m = = = =
XRi XR XR

Comme # &
No= Kg(Cg - Cg) = KR(CR - CR)

On obtient alors un premier groupe d‘équations :
XR1 XRr1
(1-Xp)mt dXRr dX

(NUT) = —3| = = (3)
R (1-XR) (Xa- X&) (1-XR) In((1-X) / (1-Xg))

XR2 XR2
Puisque par définition :

+*
(1 - Xg) (1 - XR)

(1 - XR )t =
1n((1 - x;)ul—an
R Crat Cpr2
(HUT) = avec CRM T ete——————
OR Kr a (1-XR)\CRM 2

et on a :
H = (HUT),R*(NUT),.,R

De méme on peut ecrire un second groupe de relations relatif a
l’extrait :

Xg1
dX g H
(1-Xg)1n( (1-Xg) / (1-Xg) (HUT)og
Xg2
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E Ceqt Ce2
avec (HUT),e = ou CEM= _—
Kea (1-Xg)mt Cem 2

En général , la détermination de (NUT)gr et (NUT)pe se fait par
intégration graphique , car elle nécessite la connaissance de la
courbe d'équilibre et de la courbe opératoire .

Des simplifications dues & des cas particuliers peuvent permet-
tre de calculer (NUT)pr et (NUT)oe sans intégration graphique ;
par exemple , si la solution est diluée et si m est constant
alors (1-Xgr) et (1-Xg) sont trés peu differents de 1 ; R et E
varient trés faiblement et peuvent étre considérés comme con-
stants ; ainsi une moyenne arithmetique peut étre wutilisée au
lieu de la moyenne logarithmique dans le calcul de (1-XR)mp avec

une erreur tout au plus égale 3 1.5 % donc on pose :

(1-XR) + (1-Xg)

( 1‘XR)mf =
2
on aura donc :
X R4
d.XR 1
(NMHWO = T e e In((1 - XR2)/(1 - XRrq)) (4)
R Xr- XR 2
XR2

de méme on aura pour le raffinat :

Xeq

dXg 1
(NUT) e = & = + = In((1 - Xgq) /(1 - XEg2))
£ 2E

Xe2

Un bilan de mati2re entre la base et une certaine hauteur de 1la

colonne s’'écrit :
R(XRp - XR2) = E(Xg - Xg2)

*
En remplagant Xg par sa valeur m XR
on aura : * R Xegyz

XR'—' (XR - XRZ) +
m E m
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En posant : ----- =& et en remplagant ----- et XE par leurs

expressions dans (4) , on trouve alors apreés intégration

(XRry-Xgz2/m) k
In (1-1/&) + Z
; (XR2.-XEg2/m)
(N||'|' = (5)
an (1-1/g)

De méme on obtient pour 1‘extrait :

1
(NUT)oE=-I—T In ((Xge m XRJI(XE’_' IRXRJ_)(].—G) +£))

b.2.3 Coefficient de transfert

Les coefficients de transfert peuvent eétre utilisés directement
pour le calcul des extracteurs , sans passer par le ( HUT ) , par
intégration des équations de définition en tenant compte des
conditions opératoires

On a
¥
dN = Kg a (CR- Cp ) dH = K a Cam(Xg - XR) aH

On définit généralement ces coefficients de transfert sous la
forme ( Kp a ),car dans la majorité des cas( a )n‘est pas connu ;
K.a est alors un coefficient de transfert volumique :

dN dN
dH = =

i k
Kga(Cr - Cr ) Kpa CrM (Xg- XR )

Posons :

MR masse molaire de R
PR masse volumique de R

Alors : dN = d( R .Xg)= d(R R(SR) =

1 - Xp
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on aura donc

Crq
H MB
d(R -5z Cp )
H = dH = R
; Kpa (Cg - CRr)
Crz
ou : X 1
R dXR
H = " (6)
Kga Cgul 1 - Xp )( Xg - XR )
XR2

Si les solutions sont diluées et m est constant ;en considérant
les coefficients de transfert comme constants le long de 1l'extrac-
teur et ( 1 - X ) voisin de 1 , la relation (6)devient

XRre
R ' dX
H = -
CRM KRE. XR‘ XR
xRy

b.2.4 Résistances globales et individuelles des films :

I1 est utile d’établir une relation entre les résistances
globales et individuelles ; on rappelle que

1 ] N CRM
Kg a kg a m kg a Cem

En multipliant les deux membres par :

R

CRM( 1l - XR)WEE

On obtient
(1 - Xp )t R (1 - XE )t
(I—HJT)0R= (HUT)R +  — (HUT)E
(1 - Xg)mL m E (1l "XR)mL

Dans le cas particulier d‘une solution diluée :

(1 - Xg hpp= (1 - Xg )= (1 - Xg)dwd
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L’expréssion devient :

R
(HUT)gg = (HUT)g + (HUT) g
m E
De la méme fagon on démontre que :
m E
(HUT )pe= (HUT)g+ (HUT)r
R

Ces deux relations sont importantes , car elles permettent de
situer la phase dans laquelle se trouve la principale résistance
au transfert ;il convient cependant de noter qu‘elles ne sont
valables que si le coefficient de partage m est constant .



5.APPAREILLAGE D’'EXTRACTION PAR SOLVANT

Les opérations essentielles réalisées par 1l’'extraction liquide-
liquide sont au nombre de deux :

- Le mélange intime de la charge et du solvant qui se fait soit
dans les colonnes soit dans des batteries de mélangeurs .Le
mélange permet une grande dispersion d’'une phase dans l’autre ,
par conséquent un meilleur transfert du soluté .

- La séparation des deux phases (extrait-raffinat) se fait soit
a4 chaque extrémité de la colonne soit dans des décanteurs . De
ceci découle que les divers types d’extracteurs ne différent que
par la maniére dont ils réalisent le contact entre les phases

5.1 Les différents types d’extracteurs

5.1.1 Extracteurs sans apport d'énergie

Ces extracteurs sont des colonnes verticales dans les quelles
la charge et le solvant circulent & contre-courant .

Le fonctionnement de ces colonnes se fait par la dispersion
d’une phase dans l’autre ; soit par un systéme de pulvérisation
soit par des plateaux perforés ou par un garnissage .

On distingue ainsi trois types de fonctionnement

- phase légeére dispersée ;

- phase lourde dispersée ;

- phase lourde et légeére dispersées

Les colonnes de ce type sont simples , robustes et de capacité

élevée mais de faible efficacité

5.1.2 Extracteurs avec apport d’'énergie externe

La différence entre ces appareils et ceux cités précédemment
réside dans 1‘utilisation d‘un agitateur mécanique permettant de
maintenir la dispersion et 1la redistribution de la phase
dispersée . On citera quelques exemples de ce type d’'appareils

a) colonnes agitées

Ce sont toutes 1les colonnes d’extraction dans lesquelles
1’apport d’'énergie extérieure se fait perpendiculairement a 1'axe
de la colonne , le cas le plus général étant celui des colonnes a
rotor central qui donne une meilleure efficacité mais une
capacité plus faible que les colonnes fonctionnant sans apport
d’'énergie extérieure pour un meéme encombrement
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b) Mélangeurs-décanteurs

Ce type d’'appareil fonctionne de deux maniéres différentes

- dans le cas d’'extraction discontinue , 1le mélangeur-décanteur
n‘est qu'un simple résérvoir alimenté d’un systéme d’agitation et
la décantation s‘obtient dans 1le méme réservoir par arrét
d’agitation

- dans le cas d'extraction continue le mélange et la décantation
s‘effectuent dans des appareils différents .

c) Colonnes pulsées

Dans ce type d’'appareil l’apport d'énergie se fait parallele-
ment a l’axe de la colonne ; le mouvement imposé au liquide est
cyclique et de méme amplitude vers le haut et vers le bas afin
que 1’'apport d’'énergie ne se traduise pas par des vibrations des
débits ; ce fonctionnement permet de briser les grosses bulles en
bulles plus petites .

On distingue différentes colonnes pulsées,soit a pulvérisation

soit & garnissage , soit a plateaux pérforés auxquels on ajoute
un pulseur a piston ou a membrane . '

5.3 Efficacité d’'un extracteur

Les facteurs détérminant 1la qualité d’un extracteur sont
l'’efficacité , la capacité et le coGt d’investissement.

L‘’efficacité globale peut étre exprimée en (NUT) ou en nombre
de plateaux théoriques .

La capacité peut étre mesurée par le débit spécifique que
l’extracteur peut traiter ; ce débit est défini comme é&tant Ila
somme des débits & l’entrée des deux phases .

Le caOt d’'investissement est souvent relié au volume d’'extrac-
tion . 12] -
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1 CLASSIFICATION DE L'’EXTRACTEUR

Vu 1’inconvénient présenté par les colonnes pulsées ,au regard
de l'énergie considérable mise en jeu pour mélanger 1’'ensemble du
liquide contenu dans 1la colonne |, notamment a 1’échelle
industrielle , 1la recherche d‘un autre type d’'appareil avec
apport d’'énergie extérieure s’est avérée inévitable .

L'extracteur a jet réciproque est une des solutions proposées
permettant d’avoir une dispersion uniforme ainsi qu’un mélange
similaire a celui assuré par les colonnes pulsées ,tout en utili-
sant moins d’'énergie

I1 existe deux types de colonnes & plateaux perforés a jet
réciproque ,les colonnes ouvertes et les colonnes a passage
segmentaire,la différence entre elles réside dans 1la conception
et la fonction des plateaux .

Dans 1les premiéres ,les plateaux ont une structure ouverte,
manifestée par de larges perforations et de grandes surfaces
libres (environ 58 % de la surface totale des plateaux).

Par contre ,les secondes sont caractérisées par de petites
perforations et des petites surfaces libres

Notre extracteur n’est qu’une colonne ouverte a4 plateaux perfo-

rés a jet réciproque avec certaines modifications qui seront
indiquées dans la suite de cette étude .

2 LA COLONNE

2.1 déscription de la colonne

La colonne consiste en un empilement de plateaux perforés
supportés par une tige soumise a un mouvement oscillatoire pro-
duit par un systéme mécanique localisé en haut de la colonne
Elle comprend trois parties :

- Une section d’extraction contenant les plateaux et représentant
la colonne proprement dite , avec robinets de prise d’échantil-
lons

- Deux sections de décantation dont 1’une en haut et 1l‘’autre en
bas

2.2 Dimensionnement de la colonne

Des études récentes ont été faites pour dimensionner une telle
colonne , entre autres celles de BAIRD basées sur plusieurs
considérations fondamentales hydrodynamique et de transfert de
matiére au sein de 1’extracteur

BAIRD élabora 1la corrélation suivante liant 1les conditions
opératoires aux proprietés physico-chimiques des systémes ayant
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une tension interfaciale proche de 30 dyn/cm .[3].
-42 _ -
(Ugle + 0.67(Ug)e= 24.2 (A £) ?‘VS( Pec - Q4 )m('.lc_ /’JCo) o (1)

~
ou

(Uq )e : Vitesse d’écoulement de 1la phase dispersée a
1’engorgement (cm/s)

(Uec )e : Vitesse d’écoulement de 1la phase continue a
1’engorgement (cm/s)

A : Amplitude d’‘oscillation (cm)

f : fréquence ( Hz )

Pc : Masse volumique de la phase continue (g/cm )
?d : Masse volumique de la phase dispersée (g/cm )
PC: Viscosité de la phase continue (poise)

rko: Viscosité de référence (de 1l’eau) 0.01 poise

Une autre relation découlant de celle ci pour le cas général
est exprimée par :

3. 02
(d™) 2, 2 o3
1.5(Uqe + (Ucle = 0.0224 ———( g Ap* /P Ue) (2)

(qJZ§;)Q1

d : Tension interfaciale (dynes/cm)

Densité moyenne (g/cm )

~0

AP= fd- fe (g/cm )

kV : Puissance de dissipation par unité de volume , elle est
exprimée & l'aide de la relation suivante :

2145 (1- € (Af)®
3 (cteh 1

Y =

ou :
& : Fraction de surface perforée

c : Coefficient d’orifice en général (0.6)
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1 : Distance entre les plateaux (m)

Ces corrélations peuvent étre utilisées comme wune premiére
approximation pour le dimensionnement de notre extracteur ,mais
le modéle exact ne peut étre déterminé qu’aprés avoir réaliser
l’installation , effectué des essais et fixer quelques paramétres
expérimentaux ,car certaines modifications sont introduites dans
notre appareil par rapport & celui étudié par BAIRD :essen-
tiellement la disposition des trous des plateaux perforés et leur
arrangement pour aboutir au maximum de cellules é&lémentaires ,
probléme qui sera discuté dans la suite de cette é&tude

Néaumoins on donnera la méthode de calcul pour les différentes
parties de cette installation .

2.2.1 Calcul du diameétre de la colonne

L'efficacité de la colonne d’extraction est d‘autant meilleure
que 1l'’on travaille dans les conditions plus proche de 1’'engorge-
ment , mais il faut absolument éviter d’'atteindre 1’'engorgement
lui-méme . On prend donc une marge de sécurité qui dépend de la
précision avec laquelle on peut prévoir les conditions d’‘'engorge-
ment et du type de colonne ; généralement , 1l est proposé de
prévoir comme débit normal 60% du débit a 1’'engorgement.

Soit Q¢ et Qd les débits volumiques des phases continue et dis-
persée a l'’entrée de la colonne .

Soit d le diameétre de la colonne que l‘'on désire calculer
Dans les conditions de fonctionnement normales :

4 Q.
- La vitesse de la phase continue est : Ueg = z
md
4 Od
- La vitesse de la phase dispersée : Uq= T Y
d

A 1’engorgement les vitesses des deux phases seront :

4 Q¢ 100
(Uc)=
€ mat F
404 100 4 1.5 04100
(Udle = de méme 1.5(Ud)e=
ma*  F ma*F

ou F est le pourcentage de la vitesse d’'engorgement admis pour
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la colonne , (généralement F=60)
on a donc :

5 400 Q.+ 1.504

TF (Uecd)e+ 1.5(Ud)e
(Ucl)e + 1.5(Ud)e peut etre connue par la corrélation de BAIRD .
Donc on remarque bien que si on fixe la capacité de la colonne

définie par la somme des débits a l‘entrée,on pourra bien calcu-
ler le diamétre de la colonne

2.2.2 Calcul de la hauteur utile de la colonne

Pour pouvoir évaluer cette hauteur on utilise wune des deux
relations suivantes:

H

(NUT) * (HUT)
H

(NET) *(HET)

NUT :Nombre d‘unités de transfert que doit comporter 1'appa-
reillage d'extraction .

NET :Nombre d’'étages théoriques nécessaires pour 1l’extraction.
HUT :Hauteur d’une unité de transfert.

HET :Hauteur équivalente a un étage théorique.

Le calcul de NUT doit se faire & 1l‘’aide de la relation offerte
par la théorie des deux films :

XEq
dXg

*
(1-Xg )In((1-Xg )/ (1-Xg ))

Xs

~
ou:

Xg :Composition du solvant en solute

Xgq :Composition en soluté desiré dans 1l’extrait final .
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La wvaleur de cette intégrale est calculée graphiquement en
tragant la courbe en fonction de Xg point par point

1

Y = v
(1-Xg) In((1-Xg) / (1-Xg))

Cette fonction ne peut étre tracée qu‘apreés avoir éffectue
quelques essais afin de déterminer les données d’'équilibres, par
prise d’'échantillon a divers niveaux de la colonne et par analyse
des phases aprés 1’'établisserment de 1’équilibre . Ceci nous
permet de construire la courbe de distribution .Ce qui rend 1le
calcul de NUT simple tout en suivant les étapes suivantes :

- On choisit des valeurs de XE-

- Pour chaque valeur de Xg on calcule la valeur de Xg correspon-
dante en utilisant le bilan de matiére :

F Xg + S5 Xs
E + R

E Xg + R XR
F+85

ou :
F :Débit massique de l’alimentation .
S :Débit massique du solvant
E :Débit massique de 1l’extrait
R :Débit massique du raffinat
Xg :Composition de l’alimentation en soluté :

masse du soluté dans F

masse de F

Xg tComposition du solvant en soluté :

masse du soluté dans S

masse de S

Xg :Composition de 1’extrait en soluté

masse du soluté dans E

masse de E
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XR :Composition du raffinat en soluté

masse du soluté dans R

masse de R

Si on travaille sur la base que les phases
soluté on aura :

sont 1libres

F'Xg + 8'X§ = s'xE + F'XR

Donc :
Sl
! / ’
ou 3

Xﬁ :Composition du raffinat en soluté :

masse du soluté dans R

masse de R sans soluté

XF :Composition de l’alimentation en soluté :

masse du soluté dans F

masse de S sans soluté

Xg :Composition du solvant en soluté :

masse du soluté dans S

masse du S sans soluté

Xé: La composition de l’extrait en soluté :

masse du soluté dans E

masse de E sans soluté

s/ :Debit massique du solvant sans soluté

F/ :Débit massique de l’alimentation sans soluté
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Cette relation nous permet de connattre pour chaque Xgchoisi la
valeur de Xpr correspondante .

Aprés avoir déterminé la valeur de Xg ,on lit la valeur de 1la
cogposition du soluté dans 1’'extrait en équil*bre avec celle-ci
(Xg ) ;a partir de la courbe de distribution Xg = f(Xg) .

Ces considérations préliminaires pour 1’étude d’un procédé
d’extraction nous permettent 1le calcul du nombre d‘unités de
transfert , élement indispensable pour la détermination de 1la
hauteur utile d’une colonne d‘extraction.

Quant au nombre d’'étages théoriques (NET) nécessaires ,il peut
etre déterminé graphiquement , une fois fixées les compositions
désirées dans 1l'extrait et le raffinat finals , et tracée 1‘isot-
herme de miscibilité du ternaire en question . L’algorithme de
cette construction graphique est bien décrit dans la partie
théorique

Le mode opératoire de la détermination de 1l’isotherme de misci-
bilité est le méme que celui cité précédement pour la courbe de
distribution

b. Détermination de HUT et HET

Le calcul de HUT a 1'aide de la relation offerte par la théorie
des deux films '

E

(HUT )=
)OE KE a (1-XE )LmC;n

est difficile , wvu que le coefficient de transfert de matiére Kg
ainsi que 1l’aire interfaciale a ne peuvent etre facilement
connus . Ceci nous améne a penser a des solutions approchées pour
le calcul de HUT , présentées par des corrélations adéquates a
un extracteur donné ; malheureusement pour notre cas aucune
corrélation n’'est encore élaborée , ce gqui nous oblige & passer
par 1l’expérience afin d’établir un modéle mathématique pour 1la
détermination de ce paramétre .

En général HUT dépend des é&léments suivants :

- Les vitesses des phases continue et dispersée ,

-~ Le diameétre de la colonne ,

- La fréquence de pulsation ,

- L’amplitude de pulsation ,

- La distance entre les plateaux ,

- La tension interfaciale ,

- La différence de densité entre les phases ,
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- La diffusivité du soluté dans les phases ,
- Le diameétre des perforations des plateaux ,

- La fraction de surface perforée ,
- La viscosité dynamique des phases .

Pour une colonne pulsée par exemple SMOOT-MARET-BABB é&laborent

la corrélation suivante pour le calcul de HUT s
0.533 0347 _0.6835 ,0.097 X
W Ve o ama1%t g Ap"o*
(HUT)e= 7.35 10 odse 134 0.636

DA dgie Y™ pY

ou
: 2 -4 -3

Vc :Vitesse de la phase continue :8.4x10 a4 8.8x10 m/s

-3 ”
Vd :Vitesse de la phase dispersée:10 a 8:10‘ m/s

-2
d :Diamétre de la colonne : 5210 a 0.3 m
f :Fréquence de pulsation : 2 4 8.5 Hz
. -2
A :Amplitude de pulsation : 5.5:10‘& 3210 m
. -2
1 :Distance entre les plateaux : 1.3;1043 5210 m
d :Tension interfaciale : 14.2 a4 34 dyn/cm
- t
AP:Différence de densité entre les phases :1.2:10‘5 1.3 10 kg:‘m3
pd :Densité de la phase dispersée : 8.6x10°a 8.8x10"kg/n®
-9
D :Diffusivité du soluté dans 1la phase dispersée : 1.8x10 a
- 2
2.5x10 m“ /s .
_ -3 -3

do :Diamétre d’'une perforation du plateau : 1.6x10 4 3.2x10 m

-3 -3
Pd :Viscosité dynamique de la phase dispersée 5.6x10 a 7.5x 10
poise

E : Fraction de surface perforée 0.085 a 0.62

Par contre la détermination de HET est beaucoup plus facile,
car par la détermination de la courbe d‘équilibre et par 1la
construction de MAC CABE et THIELE on peut établir la teneur en
soluté dans une phase donnée , en fonction du nombre d’é&tages
théoriques . D’autre part les soutirages a divers niveaux de 1la
colonne nous permettent d’évaluer les concentrations en soluté
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dans les phases en fonction de la hauteur . Ces deux résultats
obtenus expérimentalement rendent possible 1l’extension d’étude ,
afin d’avoir le nombre d’'unités de transfert en fonction de 1la
hauteur . Cette courbe caractéristique des colonnes permet Ila
connaissance de HET pour différents niveaux ,paramétre clef pour
1’étude de 1l’'efficacité des extracteurs []g] [20] -

3. LES PLATEAUX

Les plateaux qui sont de type perforé ont pour role essentiel
la contribution & un bon mélange des phases au sein de la
colonne , et pour qu’ils assurent convenablement une telle fonc-
tion ,l’étude des parame@tres correspondants est indispensable.

L’écoulement des phases dans un extracteur a jet peut E€tre
représenté par les schémas suivants

Mélange transversal Transport longitudinal

N\, \< / L T
7D\ I lf/////zwr,mmv I W

WY i

I
‘I 77z /ﬂ//ﬂ////Mlm. l T \e/// W%
I | X (

\ N/

Transport longitudinal Mélange transversal

—

Fig.23 Représentation schématique d’un écoulement & jet et d’un
écoulement rotationnel.

Cet écoulement offre une grande turbulence au systéme et un bon
mélange des phases & l’aide d’une faible énergie .Pour le réali-
ser deux paramétres sont a étudier :

- La distribution des perforations
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- L’arrangement des plateaux(fig.23).[77]
On remarque que la turbulence au sein de la colonne est assurée

par des cellules élementaires qui peuvent étre représentées par
le schéma suivant :

NN ERENNNNNNNNNNNNNNEEANN

AAANRNNNNS }W RN NRY
Contour ‘/// : // //'/// A
gz ///’///’;// '

Trou

Plateas ] ~_ Cellvle
A\VEENNNNNNNNNNNNWN }

Fig.24Représentation Schématiqued’une cellule é&lémentaire

La distribution des perforations et 1’arrangement des plateaux
doivent eétre tels qu‘ils permettent d‘obtenir le maximum de
cellules élementaires .

Cette étude a été éffectuée par itération de plusieurs solu-
tions possibles , dont la plus adéquate consistait & réaliser des
plateaux A& perforations distribuées en quinconce et des plateaux
a perforations distribuées en carré , de telle sorte que leur
. arrangement dans 1la colonne soit altérné entre les premiers et
les deuxielmes (fig.24).

Quant au diamétre des perforations, il suffit , d’avoir 1le
maximum de cellules élémentaires (autrement dit d‘avoir le plus
grand nombre possible de perforations) et d’assurer une distribu-
tion en quinconce ou en carré des perforations , pour 1l’‘optimiser
par tatonnement ,les ouvertures devant étre équidistantes et 1le
diamétre devant e&tre compris dans le domaine des diameétres des
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goutellettes des phases dispersées usuelles 2 a 8 mm

Plateau

Disposition en quinconce disposition en carré

Fig.25 Plateaux ; disposition en quinconce et en carré

4. LES ROBINETS DE SOUTIRAGES

On propose un robinet de soutirage au milieu de chaque distance
séparant deux plateaux successifs , ce choix qui n’'est pas arbit-
raire , découle de la nature de 1'écoulement a jet réciproque ,
de pareilles positions étant supposées constituer les extrémités
des cellules élémentaires , ou le changement des concentrations
et des propriétés physiques des solutions est le plus probable

Les robinets de soutirage jouent un role capital dans 1’étude
d’une extraction liquide-liquide , car les prises d’'échantillons
3 divers niveaux de la colonne permettent

- de déterminer les conditions d‘équilibre ;

- de suivre les variations des teneurs en composés dans 1le€s
phases en fonction de la hauteur de la colonne , qui est fonda-
mentale pour dimensionner une colonne d‘extraction

- d’'étudier les variations des propriétés physiques ( densité |,
viscosité , tension interfaciale , ...etc ) d’avoir leur influen-
ce sur les performances de la colonne .

- d’évaluer l'efficacité de la colonne

( voir en annexe A le mode d'étude de ces parameétres ).
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LES DECANTEURS

Les processus pouvant avoir lieu dans un décanteur dans le cas
d’une dispersion sont au nombre de trois :

* la coalescence a l’'interface ;

* le retardement de la coalescence a l'interface par 1la phase
dispersée ; ce phenoméne aura lieu par suite d’'obtention de cette
phase a8 1'interface , comme résultat du processus de coalescence
produit par 1’écoulement & contre-courant des gouttes

* la coalescence gouttes a gouttes et la formation de gouttelet-
tes de grande dimension capables de décanter rapidement

La Dbande de dispersion dans un décanteur a deux limites
apparentes : 1l’interface active sur laquelle la coalescence se
produit , et l’'’interface passive .

I1 est possible de définir a partir de cette description quel-
ques reégles simples a observer pour atteindre une grande effica-
cité dans un décanteur :

- minimiser 1la turbulence dans un décanteur pour éviter les
problémes pratiques dus aux petites gouttes , qui , comme on sait
sont facilement entratnées dans les flux ;

- minimiser les gouttes dans la suspension initiale ;

- maintenir des vitesses linéaires de faibles valeurs tout Ile
long du décanteur afin d’avoir entrainement des petites
gouttes & la bande de dispersion . Eg}

Pour calculer un décanteur dans les colonnes d'extraction , on
se fixe le temps de décantation (t4q) , aucun moyen sQr autre que
1'expérience ne permettant de le prévoir avec exactitude ; on se
fixe également la position de l’interface active que l‘’on place
généralement a mi-hauteur du décanteur

Le volume de décantation de la méme phase dispersée sera donc
la moitié du volume utile du décanteur . Pour des raisons de
campacité d’appareillage , on prendra comme décanteur un orthocy-
lindre ayant un diametre égale a sa hauteur utile :

4 v
d:
U m
ou v est le volume du décanteur
v =20 tq

Q :Débit de la phase sortantde la colonne .

11 ya deux cas de figure
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a. Décanteur supérieur :

Q :Débit de la phase sortant a 1’extrémité supérieure de 1la
colonne

b.Décanteur inférieur

0 :Débit de la phase sortant a2 1l’extrémité inférieure de la
colonne

6.DIMENSIONNEMENT DU CORPS DE BIELLE

Tout sysméme mécanique subit lors de son fonctionnement des
contraintes dont 1l’effet peut donner naissance & une déformation
de celui-ci . Afin d’éviter cela , on proceéde au calcul des
dimensions des éléments de ce systéme en tenant compte des con-
traintes admissibles du type de matériau constituant ce systéme.

Dans notre cas on procéde au dimensionnement du corps de bielle
comme suit '

On détermine la longueur de flambage "L" et la dimension de la
section subissant la déformation pour avoir les contraintes infé-
rieures au contraintes admissibles du matériau choisi . Pour cela
on effectue 1les calculs en prenant les valeurs des contraintes
admissibles limites .

6.1. Calcul des contraintes sur le corps de bielle

Le corps de bielle subit 1la plupart du temps ,des oscillations
alternées de traction ou de compression et de flambage ; par
suite la section du corps de bielle est déterminée pour résister
au flambage et & la compression ( ou & la traction )

La contrainte maximale sur le corps de bielle est donnée par la
relation de RANKINE :

Fmax qLz
V‘ = 1 + ——— (1) avec
Sm b3

Fmax : Force maximale correspondant au levage du systéme .

Sm : Section transversale moyenne du corps .
T’ : Rayon de giration de la section .
L Longueur de flambage .
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I1 existe deux déformations selon deux plans

- Déformation dans le plan d‘oscillation ;

[ - -_
K z x
s
+ -3 "
B d
i A
1

6.1.1 Calcul des contraintes sur le corps de bielle dans le plan
d’'oscillation

La contrainte maximale sur le corps de bielle dans 1le plan
d’oscillation est donnée par la formule de RANKINE

(2)




avec
Sm = a?
q = 0.000526 pour les aciers ordinnaires
a4
Iyy = — P \\\\
&
1¢— Q —»

Fnax :sera étudié par la suite

6.1.2 Calcul des contraintes sur le corps de bielle dans le plan

d’'encastrement

La contrainte maximale sur le corps de bielle dans 1le plan
d’encastrement est donnée par la formule de RANKINE

CS' Frnax 1 Sm
e= l + — (3)
Sm 2 Ixx
avec
a4
Ixx = Iyy =—— : (Section de forme carrée)
12

Les contraintes calculées sur le corps de bielle dans les deux
plans doivent etre inférieures & la contrainte admissible du
matériau de la bielle

(E & 0O adnm (4)
G-e < G-adm (5)

7. DETERMINATION DE L'EFFORT MAXIMAL" Fmax "

: Pour la détermination de cet effort maximal on doit d’abord

déterminer la force de levage du systéme qui provoque la déforma-
tion de cette bielle pour un angle ou une position donnée de 1la
bielle ; cette force doit étre exprimée en fonction de cet angle
pour pouvoir ainsi déterminer 1la position donnant 1'effort
maximal
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7.1 Détermination de la force de levage

La force de levage
Fe= Fmet Fae + Fre
avec :

Fmg : Force massique due a4 la masse , elle est égale a 1la
différence de la pesanteur et la force ascentionnelle de
1’élément de course ; cette force est indépendante du
mouvement de 1’'élément de course , et sa direction est
dirigée vers le bas ;

Fae : Force d’accélération due 4 la masse de 1’'élément ainsi
qu’d celle du fluide dans les cellules élémentaires;
cette force est proportionnelle & 1l'accélération ;

Fre : Force de résistances dues & 1’'écoulement crées par les

contraintes et 1’élargissement de filets ainsi que par
les frottements ; son sens est celui de la vitesse de
levage , et elle est proportionnelle au carré de 1la
vitesse de levage

7.2 Calcul de la force de levage voir (Fig.26a)

La force ascentionnelle Fg qui agit sur la tige est obtenue a
partir de 1la force ascentionnelle Fp nécessaire a une cellule
€lémentaire et 1le nombre de cellules élémentaires ngg par la
relation

Fg = Fe nce (6)
ou

nNce : Nombre total de cellules élémentaires dans 1l’extracteur qui
sera déterminé comme suit :

vt

Neg = (7)

Ve
avec 1
Vt : Volume total occupé par toutes les cellules ;
Vc : Volume d’une cellule élémentaire

~
ou :

h (8)
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avec :
h :Hauteur utile a l’extraction ( h = NUT«HUT );
D :Diametre de la colonne ;

Pour mieux comprendre la détermination de Vg (se référer a la
fig.26c)

Ve = Acle (9)
avec
Ae : Surface d’une cellule élémentaire ;
l¢ : Longueur d’une cellule

le = S P + (Sa/2) + (Sa’/2))

T P%
A = — (10)
4

avec
P : Pas entre les trous ;

En remplacant (8),(9) et(10) dans (7) , on obtient alors le
nombre total de cellules élémentaires

Remarque :

- les tensions de cisaillement dans le fluide,dues au mouvement
de 1'élément entre la surface latérale interne de l'extracteur et
1l’espace limité (Z4 , Zp) sont négligées ;

- le mouvement de 1la cellule élémentaire s’effectue avec une
vitesse ascentionnelle wn a travers le fluide qui sera deécrite
par la suite ; il se forme a 1’'intérieur de la cellule et au
début du mouvement ascentionnel un écoulement symétrique rotatif.
La vitesse locale dans la cellule est wge (Xe ,¥e , e (t) ; la
vitesse du fluide a pour valeur - w, aux espaces limites

Le bilan de matieére nous donne que la force ascentionnelle Fc
nécessaire pour cellule élémentaire est ( fig.26b b I

dwh

Fc = mpe + ( mg + mge) g + AOPe Ag (11)

dt
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mge : Masse du fluide formé par une cellule voir ( fig.26b )
mp. : Masse de 1l’élément de plateau voir ( fig.26b )

Les deux paramétres mg. et mp, peuvent etre déterminés par les
relations suivantes

Mge = ?va-c (12)
- Vge¢ peut eétre déterminé comme suit :
T (Sa/2) P*  Tr (Sa/2) P* THh &
Vee = + = P (14)
4 4 &

avec
Sa : Pas entre les plateaux ;
P : Pas entre les trous ;

- Vg peut 8tre déterminé comme suit :

Y 3
T(P™ - d% ) Sp

Vae = (15)
4
avec :
Sp : Epaisseur du plateau
P¢ : Masse volumique du fluide
?R. : Masse volumique du plateau

La somme de ces deux masses mg, et mp, donnerait la masse
totale d’'une cellule élémentaire

L’accélération dwy,/dt peut étre déterminée en faisant 1’étude
du mouvement de levage .
Le mouvement de 1levage du systéme est donné par une étude
cinématique aboutissant a la relation d’'un systéme de va-et-vient
- par :

rp sin(Ze)
: ) (16)

Wy, =Wr sin(eX ) +
h b o

par suite
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.

dwy, 2 ryp
-——= =wry( cos(et) + --=- cos(2«) ) (17)
dt 1p

~

ou

w : Vitesse angulaire du disque et donné par w= 2T f

ou f représente le nombre de tours par minute ;

£ : Angle de rotation que fait le rayon du disque ; il est
donné par o = wt ;

ry : Entraxe ;

1lp : Longueur de la bielle ( Facteur a déterminer )

Ae : Section élémentaire déja déterminé précédemment ; ce
facteur peut étre déterminé d‘une autre fagon et qui
est

A
i w 2P
ncp
avec
<

A : Surface du plateau : Ap =(TTdP !/ 4)

et

dp : Diamétre du plateau ;
Neg = ( neg/ np) : Nombre de cellules par plateau et ou
ne : Nombre de plateaux ,

N¢ee : Nombre de cellules élémentaires ,

AP, : Différence de pression composée de trois termes et qui
s’exprime comme sult :

AP. =APsy +AP3 +APy (18)
avec
APsy : Différence de pression statique ; ce terme est indépen-
dant du mouvement de la cellule
APa : Perte de pression due & 1l'accélération du fluide a 1'in-
térieur de la cellule élémentaire
APr : Perte de pression due & la résistance a 1’'é&coulement

Une étude a permis 1’élaboration de 1l’expression de la perte de
charge totale '"APc " pour une cellule élémentaire . EG .Cette
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expression est

1"@': d“h +C1—<€t l“h'"h

©e dt ((9:' 2

APc =@ (- g 1¢(Sp + Sp) )

avec
f : Masse volumique ;
g : Accélération de 1la pesanteur ;
1c : Longueur d‘une cellule élémentaire ;
Sp : Epaisseur du plateau ;
Se : Epaisseur équivalente d‘un plateau ;
(Pb : Rapport d’ouverture ;

Ce facteur est donné par la relation

Ct = nee

A di:

= Np¢
A dP

(20)

avec:

nﬁf Nombre de cellules par plateau ;

d, : Diamétre du trou ;
dp: Diamétre du plateau
La constante C exprime 1l‘’influence de 1‘'élargissement du jet.
Pour 1’écoulement & travers une cellule élémentaire avec trous a
bords vifs BRAUER et ASBECK proposent C = 1.6

En remplacant (17) et (19) dans (11) , 1l’expression de la force
de levage pour une cellule élémentaire devient :

2 mP 1l -
Fo = mp, g (1 ——;—) rpwr A ((—=+ (Sp + se)—(e"—)

PC A‘? (Pt
(coso( + cos2& )+(— r, C 7 ) (sind + sin2« )
1p 2 ('?t 1p
Ty
einot + sinza ) ) (21)
2 1p

ou chacun de ces termes a &té défini precédemment
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De ceci on peut tirer 1’expression de la force de levage corre-
spondant au systéme a partir de la relation ( 6 ) 'DSJ

8. DETERMINATION DE LA PUISSANCE MECANIQUE TOTALE NECESSAIRE AU
MOUVEMENT DE L'‘ELEMENT DE COURSE

8.1 Détermination de la puissance moyenne spécifique

L’expression donnant la puissance moyenne spécifique est

Pkc - Fc Wh

- Par suite en utilisant les équations (16) et (21) 1’'expres-
sion devient

o e,
F =mp, g W rp(l - —2--)(sin« + ----- sin2o )+
ke Pec 2 1p
2 2 Mpe 1- Iy
+pwry Ac(( ————— +: ASp * Ba) ~=mr=r }(cosel + ---- cos2¥)
Ac € @ , 2 1y
rp 1 1 -
(sin¥ + ---- sin2« ) + --- (rp,C ---3-- )
2 1p 2 e
) b 2
(sind + ---- Bin2e ). |[(8in + ---- 51n2d4)
2 1p 2 15

Cette pression est composée de deux parties , la premiére
décrit 1la puissance nécessaire au mouvement de 1’'élément de
plateau perforé, 1la deuxieme nécessaire pour l’'accélération du
fluide et pour surmonter les résistances a 1'écoulement

L‘intégration de Pp¢ par rapport au temps montre que les par-
ties de 1la puissance nécessaire au mouvement de 1’'élément de
plateau perforé et a 1l’accéleration du fluide s’annulent . Elle
est définie comme étant 1’intégrale de la puissance spécifique

t+ At
1
Pe= ---- | Fe w dt
At
t

La puissance moyenne spécifique ne se compose par suite que de
la partie de 1la puissance Pge nécessaire a surmonter les
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résistances a 1’écoulement . L‘équation exprimant la puissance
spécifique moyenne est alors :

s 1 -@

Pe = 5.36 f dt agt € =
avec
? : Masse volumique du fluide ;
d. : Diametre de la cellule qui est égale au pas : ;
ap = course égale a ap = 2 ry ; rp: rayon de la bielle ;
f : Fréquence ;
C = Coefficient de BRAUER et ASBECK :C=1.6 ;

LFt : Rapport d’'ouverture

8.2 Détermination de la puissance mécanique totale

L’expression de la puissance mécanique totale est donnée par
la relation suivante

PE = negPe
avec

neg et Pc ont été définis précédemment 438]

Pour avoir 1’effort maximal donnant la déformation du corps
bielle , on balaie 1‘’angle du disque de 0 a 360 pour un pas de
10 ; on pourra ainsi déterminer 1l'effort maximal . Dans ce but on
a réalisé le programme suivant
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b C PROGRAMME DE CALCUL DE LA LONGUEUR DE LA BIELLE ,DE L'EFFORT
MAXIMAL ET DE LA PUISSANCE DE LEVAGE

READX ,g

READ* , q

PRINTA,‘ MASSE DU PLATEAU'’
READ* A

PRINTA, ' MASSE VOLUMIQUE DU FLUIDE’
READ* B

PRINT*,’' VITESSE ANGULAIRE'’
READ#* ,w

PRINTA,’ RAYON DE LA BIELLE’
READ%,C1

PRINT*, 'EPAISSEUR DU PLATEAU'’
RAEDA ,L

PRINT#, ‘NOMBRE DE PLATEAU’
READ* ,E

PRINT*, 'CONSTANTE DE BRAUER’
READ* ,C2

PRINT#, 'EPAISSEUR EQUIVALENTE DU PLATEAU’
READA ,F

PRINT*, 'DIAMETRE DU PLATEAU'’
READ*,G

PRINT*, ’DIAMETRE DE PERFORATION’
READ* ,H

PRINT*,'SIGMA o'

READ* , I

PRINT*, 'SIGMA e’

READA ,J
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PRINT*, 'DIAMETRE DE LA COLONNE’
READA ,H

PRINTA, ‘HAUTEUR UTILE A L'EXTRACTION’
READA ,h

PRINT*, 'MASSE VOLUMIQUE DU PLATEAU'
READ# K

PRINT*, ‘'PAS ENTRE LES TROUS’
READ#* P

CALCUL DE LA SURFACE D’'UN PLATEAU
Al=(3.14%Gx%2) /4

CALCUL DE LA SECTION D’'UNE CELLULE ELEMENTAIRE

V =((3.14%xD4*2)/4)*h

V1l =((3.14*p**2)/4)*(L+2%h/E)
V2 = ((3.144(pA%x2 - HA%2)/4)%L)
m = BAV1 + K#AV2

n =V /(V1+V2)

nl =n /E

A2 = Al/nl

CALCUL DU RAPPORT D’OUVERTURE
Z = E *x(Hx*2)/(GA%2)
CALCUL DE L’'EFFORT MAXIMAL

3’4

A *gx(1 -(B /K ))

X

B AWNA*24CAA2
ww = A /(AZ%B )

M

( L+F)A((1 - z )/ 2z )
LL =ClAC24((1 - 2 )/2)%((1/ B )**2)

Db =1 /J
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100

200

GG =(I/74Jd) -1

HH =12 - 34%DD

KK =1+(34%GG) /HH

MAX= FE(O0)

DO 5 I=0,360,10

READ(5,*)L

M1=Y+XA (WW+M)*(cos(I)+(Cl/L)*cos(2*I))+LL*x(sin(I)+(C1l/24L)*
A(sin(241)))*ABS(sin(I)+(Cl/(24L))*(sin(24I)))

L(I) =350RT((nAM1AKKAGG) /(g#H*J))

IF (ABS( L -L(I)).LT.1E-3) GO TO 200

L =L(I)
GO TO 100
F (I)=Ml%.n

IF (MAX.GE.F (I)) GO TO 5

MAX = F (I)

CONTINUE

PRINT%x, ‘C=’,C

PRINT#, ‘MAX=L’'EFFORT MAXIMAL' , MAX

READ N

CALCUL DE LA PUISSANCE MAXIMALE
PU = nk5.364%BApAx*x25(24C1)AA3A(W/(243.14))**34xC24((1-2)/2)

PRINT*'PU= PUISSANCE MAXIMALE', PU
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9. ALIMENTATION DES PHASES

L’alimentation des phases est assurée par une pompe doseuse a
deux tetes réglables en acier inoxidable

Afin d‘avoir une distribution en taille des gouttes uniforme la
phase a disperser est introduite dans la colonne a travers un
distributeur , décrit dans le shéma ci-dessous . D‘autre part ce
distributeur sert de guidage a 1’'élément comportant les plateaux.

Schéma du distributeur
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10.MECANISME DE VARIATION DE LA FREQUENCE DE PULSATION

Afin d‘étudier 1'influence de la fréquence de pulsation , il
est nécessaire de prévoir un systéme permettant de donner lieu a
des variations de cette grandeur . Pour cela , on se choisit le
moteur MULTIFIX suivant

Le moteur MULTIFIX est un moteur & courant continu alimenté
par le secteur alternatif . Cette formule procure une vitesse de
rotation bien constante pour un réglage donné . Le moteur MC 2000
est le grand frére du MC 1000 , avec une puissance plus éleveée.
La vitesse est réglable de 0 a 3500 trs/mnen tournant le bouton

central du boitier de commande alternatif au moteur . Le cadran
gradué central est chiffré de 0 & 230 de 10 en 10 et repére 1la
tension de réglage . Sur le coffret de controle , on trouve un

intérupteur arret-marche , un inverseur de sens de rotation , une
lampe témoin et un fusible

LL’arbre moteur a les memes dimensions & droite et a guauche que
celui des moteurs MR 25 et MS 50 et peut donc recevoir les memes
accéssoires MULTIFIX , RECORD . La hauteur de 1l’axe au dessus de
la table est de 106mm , le carter de 1’ appareil en fonderie
rigide et stable est monté sur quatre pieds en caoutchouc
d’encombrement au sol 20 x 29 cm.

( A

B
L/

B
\

r 7

Moteur MULTIFIX-CONSTANT 2000 de 200 Watt ;

Vitesse réglable de 0 a 3500 trs/mn dans les deux sens ;
Alimentation 220 V ,50 Hz;

Emcombrement 22 x 24 x 14 cm ;

Poids 13.8 Kg;
Extrémité de l’arbre pour accéssoires RECORD.
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11.MECANISMEDE VARIATION DE LA COURSE DE PULSATION

Les études effectuées sur les appareils d’'extraction entre
autre les colonnes pulsées , nous ont ammené a tenir compte de la
course de pulsation influencant en particulier la hauteur d’une
unité de transfert . Pour cela on & pensé a faire varier ce para-
métre afin de pouvoir étudier son influence sur 1l’opération d'ex-
traction et sur 1’éfficacité de 1l’extracteur ; nous avons prévu
sur le disque entrainant le systéme mécanique plusieurs positions
de liaison de l’arbre & roulement & ce disgue ; nous avons concu
et réalisé pour cela un disque présentant un certain nombre de
trous égal au nombre de positions ; ce qui permettra de varier le
rayon de rotation ainsi que 1l‘’amplitude de pulsation
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Schéma de l‘installation

76

L5




e R s e it Sl

f
!
}ETAHEHE

]

# dosevse

J‘_': o
Drdinart

——

Aler
ITrox.

"_',-IH“EI* i"l!-ﬁl i-’ui-
jo fanin Cor Una

Erice

ALl
Urdrmare

o T s e ey

Toin! detanche!

-
&

Ter Lo

O ecenteur

Verre

Lu:ﬁ ﬂg!

Aronde

axe

niern o

Guidage

Support




8/06/88

Ecoe Nationale Polytechnique | echelle 1

DISQUE




S
M6
N
N :
' & 12037
9 - -
gl 28
| ‘x_: - - -
0 ) (<
. . ’
(\_J‘ "
M|’12
6 |
|

Ecole Nationale Polytechnique | echelle 2

ARBRE A ROULEMENT o 1=—

08/06/88




4 trous & 8

AN
— _ 5
245 PN = K
| e
ol | lo|lo
\_l[
el
E G I N . ?
W \§ e |
'“‘Xﬁ\i%\\“‘
i —— o
U
s | | §\\>\\
s Y N
| 1 Wil
o o —'-LOT
&15 Nk’

alt:?
#

_'25

E .

Ecole Nationale PolLyfechnique

echelle : 1

BIELLE

& —J=—

8|6 1988




R¥.5

2 L5

39

Ecole Nationale |'3OL|_.J!‘echn:‘C’ue echellLe 2

AXE DARTICU- ==
LA‘[‘{ON 8/6/1988




—
7ol
-/79

=)
o .

A

71l %

D140
o {20

4Lirous I8

Ecole Nationale Pol/technique

échelle 1

GUIDAGE

® =—

10/06/88




] |
. J <t
ESSSNATEN
TR
3R]

; |
14 ]

3
S
NN

SIS0 I

| ®

Lirous 98

Ecole Nationcle Polytechnique | échelle 1

GUIDAGE 1o -= -

10/06/88




]

10

N

.

é-
NN EE S
D4

300

30
15

A

/|
Lo A58

74

t cole Nahonale Polytechnique

échelle 2

ARBRE INTERMEDIAIRE

& ot

08/06/88




REALISATION




Nous a essayé de réaliser des parties mécaniques qui sont Ile
siege des caractéristiques spécifiques & notre extracteur ; les
autres élément (colonnes , décanteurs , etc ...) sont des
facteurs communs pour tout les appareils d’extraction liquide-
liquide avec apport d’énergie extériure

Nous présentons dans cette partie 1les différents élément
mécaniques réalisés a 1’atelier des métaux du département de
génie mécanique de 1’'Ecole Nationale Polytechnique

1.LES PLATEAUX

Les plateaux sont réalisés a l’aide de l’acier inoxidable afin
de résister aux effets de corrosion présentés par les substances
corrosives

Caractéristiques
- Densité du matériau : d = 7.551 g/cm
- Diamétre des plateaux : dp = 96 mm
- Diameétre des perforations : dg = 08 mm

ngy = 16 (disposition carré)

e

- Nombre de trous
n, = 20 (disposition quinconce)

dy
- Fraction de surface libre : ?& = ng --z-
dp
* Disposition en carré : q%==11.11 %
x Disposition en quinconce : @%= 13.88 %

an

- Epaisseur du disque SP = 1.5 mm

2.LE DISOUE

Le matériau utilisé pour 1la réalisation du disque est de
l’acier ordinaire

Caractéristiques :

- Diametre extérieur : Dext= 140 mm

- Diametre intérieur : Il sera choisi ultérieurement selon les
accéssoires MULTIFIX.
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3.L'ARBRE A ROULEMENT

Afin de réaliser 1l'arbre a roulement ; nous avons utilisé comme
matidre premiere de 1'acier XC-35 . Le r3le de cet arbre est
de transmettre la rotation du disque a la bielle

Caractéristiques
- Longueur : L = 64 mm
- Diamétre logé dans le roulement : da = 20 mm
4.LA BIELLE

La bielle se compose d‘un élément en acier XC-35 ajusté au
roulement , et d’un levier de méme matériau de section carrée
articulé a l’'arbre intermédiaire ; ce dernier est relié a la tige
comportant les plateaux

Caractéristiques:
- Arrete : a = 25 mm
- Longueur : L = 150 mm

5.L'AXE D’'ARTICULATION

LL'axe d’articulation permet d’assuer un seul degré de liberteéa
la bielle caractérisé par le mouvement de translation ; Il est
réalisé en acier XC=-35

Caractéristiques

- Diametre : dg = 15 mm

- Gorge : go = 2 X 2 mm
6.GUIDAGE

Le guidage est assuré par des bagues en bronze dont le
positionnement et 1le centrage par rapport a l1l'axe intermédaire
est assuré par un trou long usiné sur le support du moteur et par

des cales de réglage

Caractéristiques :

- Diametre extérieur : Dext= 40 mm

- Diametre intérieur : Dint= 20.1 mm
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CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES




Le travail que nous avons fait était surtout axé sur la
réalisation d’une installation a jet réciproque adéquate

Nous avons présentés une partie théorique portant sur 1la
théorie de l’extraction propement dite ainsi que sur les é&léments
influencant cette opération , et déterminant la gamme d’ utilisa-
tion de 1l’'extracteur en terme de fréquence et de production
soulignée dans notre étude par lar partie hydrodynamique

La deuxiéme partie de notre étude était consacrée a la concep-
tion ,dans laquelle nous avons proposés une installation
permettant d’avoir accée a un extracteur & jet réciproque ;
Malheuresement nous n’avons pas pu dimensionner tout les éléments
intervenant dans 1'’appareillage , car ceci fait appel a des
grandeurs qui ne peuvent etre déterminées qu’aprés la réalisation
de 1l’installation et l’application des essais sur 1’appareil ;
cependant nous avons donnés le mode de calcul de chacun des
€éléments ainsi que 1les parametres entrant en jeu dans la
modélisation de 1'extracteur .

Cette contrainte nous a amené & entamer la troisieme partie
concernant la réalisation , partie qui nous causé énormément de
problémes dues au manque de matieéres premiéres , a4 la non dispo-
nibilité d’outillages d‘usinage adéquats ,etc...

Malgré ces difficultés , nous avons pu contribuer'a la réalisa-
tion , en donnant la priorité aux éléments mécaniques qui sont
les paramétres différentiant notre extracteur des autres

Cette étude peut etre suivie par laréalisation d’'autres projets
de fin d’études portant sur théme , afin de pouvoir monter
l'installation et de 1lui apporter quelques modifications en
particulier en ce gqui concerne :

- Le mode de distribution de la phase dispersée ;

- La proposition d’‘une autre solution pour 1le mécanisme K de
variation de la fréquence de pulsation ;

- La proposition d’une solution plus efficace pour le guidage de
l’arbre intermédiaire
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ANNEXE A

On essaye dans cette annexe de dénombrer quelques méthodes
usuelles pour 1l’'étude de certains paramétres indisponsables pour
le cas d'une extraction liquide -liquide ; ainsi que les méthodes
d’analyse souvent utilisées pour 1l‘’analyse des phases

TENSION INTERFACTIALE

Comme 1les phases en contact dans l’'appareil ne sont pas en
équilibre , 11 est difficile de déterminer les tensions interfa-
ciales avec un tensiométre . On a admis et vérifier expérimenta-
lement que 1la regle d'ANTONOV donne une approximation de 1la
tension interfaciale satisfaisante , méme quand les solutions ne
sont pas en équilibre . Donc , 1les tensions superficielles de
deux phases s’écoulant a différents niveaux de la colonne sont
déterminées et la tension interfaciale est donnée par la relation:

J =¥ -¥d

ou 3;: Tension superficielle de la phase continue ;

Ba: Tension superficielle de la phase dispersée .

Pour la retention (fraction volumique dispersée) définissant la
qualité de 1’émulsion , il faut suivre son évolution en fonction
des débits des deux phases et des conditions de pulsations ; le
taux de rétention est obtenu par la mesure des hauteurs des
couches de 1la phase dispersée formées sur les plateaux aprés
avoir intérompu en méme temps l‘'arrivée et la sortie des liquides
et arréter les pulsations .

Quand 1la dispersion est assez poussée , 1l faut wun certain
temps pour que les gouttes de la phase dispersée se rassemblent
et coalescent sur les plateaux . La mesure de la retention est
donc entachée d’erreur qui toute fois n’est pas trés importante ,
du fait qu‘une certaine compensation se produit entre les plateaux

Ceci nécessite la mesure de la rétention a différents niveaux
de la colonne et la considération d’une valeur moyenne

DIMENSION DES GOUTTES :( courbe de distribution )

La méthode photographique est utilisée pour étudier la disper-
sion de la phase dispersée dans la phase continue . Pour chaque
série d’'expérience , il faudera réaliser des prises de vue a une
distance bien déterminée de la colonne .

Ces conditions gqui viennent d’'eétre evogquées permettent
d’évaluer le diametre volume - surface de SAUTER a partir d‘un
nombre important de gouttes (afin que le diamétre calculé ne
varie pas de maniere significative ) par la relation
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, I1 est & remarquer que seules les gouttes dont le contour est
clairement défini sont analysées .

LES METHODES D'’ANALYSE :

Les méthodes d’analyse quantitatives font généralement appel a
des propriétés physiques ou chimiques des substances

Pour se servir de ces méthodes pour un cas pratique , il est
nécessaire de relier ces propriétés aux quantités des substances
en présence ; ce qui se traduit toujours par des courbes d’‘etalo-
nnage

% La densimétrie

La densité d’'une substance par rapport a l’eau est définie
comme étant le rapport de la masse d’un volume de substance a la
masse d‘’un méme volume d‘eau

La densimétrie est la méthode d’analyse qui relie la densité
d’un mélange & la gquantité d’un constituant de ce mélange

% Réfractométrie

Quand un rayon lumineux passe d’un milieu & un autre , il sera
affecté d’une déviation ; le pouvoir d’'une telle déviation est
relié a un indice de réfraction .

La réfractometrie relie 1’indice de réfraction au taux d’un
constituant de ce mélange .

I1 y a lieu de remarquer que ces deux méthodes d’'analyse ,
donnent de trés bons résultats pour des systémes binaires ; par
contre , pour les systeémes ternaires ou plus , les résultats sont
moyens , toute fois , on espére que la combinaison de ces deux
méthodes puisse donner des résultats satisfaisants

* La chromatographie en phase gazeuse (C.P.G)

C’est 1’une des méthodes d'analyse les plus élaborées a 1’'heure
actuelle |
. L'analyse est dans ce cas une analyse séparative c’est a dire
que les constituants sont séparés puis analysés
Les corps sont séparés dans la colonne gr&ce a leur différence
d’absorption (rétention) . La colonne est constituée généralement
d’une phase solide de granulometrie bien définie recouverte d’une
phase stationnaire liquide . La température de la chambre d’'inje-
ction doit etre suffisemment élevée pour que 1’'échantillon injec-
tée puisse eétre vaporisé instantamément . L’'échantillon gazeux
traverse 1la colonne et les différents constituants sont plus : ou



moins retenus par la phase stationnaire. Il y aura ainsi une
sélection & la sortie de la colonne ; On remarque que 1le gaz
vecteur ,généralement un gaz inerte , sert & véhiculer les sub-
stances , de plus il empeche les corps de rester indéfinement
adsorbés en les poussant vers la sortie . Un détecteur approprié
relié a un enregistreur permet de visualiser les changements qui
surviennent & la sortie de la colonne .
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Schéma de principe d‘une C.P.G.

Les pics enregistés sont fonction des coinditions opératoires
et de 1la gquantité du constituant présent dans 1’échantillon

injecté
Pour 1l’analyse gquantitative , on prépare des mélanges de compo-
sition donnée . On trace des courbes d’'étalonnage donnant l'aire

du pic en fonction du pourcentage d’un constituant donné

Rappelons que les conditions opératoires doivent rester (les
mémes pour chaque expérience

"La C.P.G donne généralement de trés bons résultats en analyse
quantitatives

, Pic dv constitvant
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