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Résumé @ Hotre travail consgiste en la rémice en etat de fonctionnement

d'un extractour liquide — liquide du type "mélangeurs - décanteurs",

on la deduction d'un mode opératoire et enfin en 1'utilisation de

povr un gystéme ternaire {trichloroethyléne . 98U

r't!:ano] dont les donndes d'eguilibre ont été établies an niveau

UDY OF THE CPERATING OF A"MIXEKS-sETTLERS"BATTERY

e

s
=
(55
.
@
¢}
(52
w
=
C

e

Abstract : Cur work consists in repairing a liquid_liquid

extraclor type '"mixer-settler" ,and deductting an
an operating mode and finally using this apparatus

S L —— <t s

. for ternary system (trichloroetaylen - water - ethanol)

4
i of which the equilibrum data were already determined

in a laboratory scale
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L d TR D ULCeE T O N

L'immiscibilité en phase liquide est un phénomnene d'obser-
vation courante. Dans la pratique les hydrocarbures sont
miscivles entre eux et ce n'est qu'en présence de CoOIPOSES Po-
laires, que se produit le phénoméne de démixian, Son importance
est cependant considérable puisqu'il est mis a profit dans 1
les techniques de séparation dlassiques ( distillation azectro-

pigque et extraction liquide- liquide).

Certains constituants d'un mélange peuvent &tre extraits

de ce niélange a 1'aide d'un solvant. Dans le cas ou le mélan;

w2

est liquicde 1'opération s'appelle extraction liquide-

ligquice.

L'extraction liquide-liquide, aussi dite extraction par

(17
et
81}

solvant, est une opération unitaire treés importante vu qu
scparation ue deux ou plusieurs composants d'un mélange est
l'un ces problemes les plus courants des industries chimiques

pharmaceutique et alimentaire.

L'Extraction liquide-liquide connue comnie puissante tech-
nique ue séparation au laboratoire a été appliquée a
l'echelle industrielle vers 1930 quand elle a répondu au uescin
de ma scparation des aromatiques du kerosene; depuis elle =z
connu plusieurs applications dans une assez large gamme d’inus-t
tries.
Ceci dit notre travail consiste & rendre fonctionnel et utile
l'extracteur du type mélangeur décanteur a dix étages et ce
apres avolir effectué quelques changements d'une part, et
€¢tudie le mélange ternaire utilisé (alcool ethylique, tricilo-

roethylene et eau) a température ambiante d'autre part.
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i .| ETUDE DES MELANGES TERNAIRES |

1 - EQUILIBRE - DEFINITIONS

g — Equilibre liquide - liquide (1)

La pression n'exerce généralement qu'une influence négligeable sur
les propriétés thermodynamiques de la phase liquide.
On pourra donc etudier independamment les equilibres liquide- liquides,
faisant abstraction des equilibres liquide - vapeur ; en se plagant par
exemnple, & une pression supérieure a la pression de bulle du systeme,
ou dans des conditions telles que la phase vapeur soit d'importance nég-

ligeable par rapport aux phases liquides.

Lorsqu'un état d'equilibre est atteint, les différentes parties du
systeme ne sont plus le siege de modification. Mais si deux systemes
distincts sont mis en contact et ne se trouvent pas dans des conditions
d'equilibre, il s'étahlit des forces tendant a faire evoluer le systieme

global obtenu vers un état d'equilibre.

L'etude des équilibres conduit & caractériser certaines notions,

telles que celles de coefficient de partage et de variance.

b - Variance :

La variance est le nombre de parametres intensifs (temperature,
pression, concentration des constituants dans chaque phase) qui peuvent
subir des veriantions independantes au cours du deplacement de

1'equilibre d'un systeme.

La régle des phases constitue une relation entre la variance le

nombre de phases et le nombre de constituants independants.



V : VARIANCE DH SYSTEME
N : Nombre de constituants independants

@ . vombre de phases.

¢ - Coefficient de partage :

Dans le cas de l'extraction, le soluté est réparti entre les deux
phases, pour rendre compte de la fagon dont se répartit ce soluté, cn

on deéfinit la notion de coefficient de partage.

Le coefficient de partage est obtenu en divisant une grandeur
caractéristique de la teneur d'une phase en un constituant par la
teneur de l'autre phase en ce meme constituant, exprimée au moyen

de la meme grandecur.

Dans 1'extraction liquide-liquide le coefficient de partage est

le titre, (massique ou molaire) & 1'équilibre du soluté dans 1'extrait

rapporteé au titre du soluté dans le raffinat.

2 - SYSTEMES TERWAIRES

Puisqu'au départ on ne dispose que de la charge a traiter, il
faut créer une seconde phase necessaire au transfert de matiére, en
additionnant au mélange a séparer une autre substance liquide,
le soluté. Aprés contact parfait du solvant(s) et de la charge (f)
constituée par le soluté (A) et le diluant (B), on obtient deux phascs
liquides en équilibre :

- une phase riche en solvant dite extrait (E),

- Une phase pauvre en solvant dite raffinat (R).



A

@n appelle soluté (A) le constituant de la charge le plus solu®’ .

L

dans le solvant (9),

Fepresentons par Xi et Yi les concentrations respectives dans
1'extrait (E) et dans le raffinat (A) relatives au constituant (i) <=

mélange ternaire ainsi obtenu.

Ainsi, nous appellerons dans l'extrait (E) par:

XA : le titre massique du solute
XB : le titre massique du diluant,

AS i le titre massique du solvant

£t dans le raffinat (R) »par :

YA . le titre massique du solute
¥YB : le titre massique du diluant

e le titre massique Gu solvant

-~ '-~ =zlations suivantes

XA + XB + X5

I
[

I
—

YA + YB + YS

(coordonnées triangulaires )

Pour 1'étude des mélanges ternaires, il faut trouver une represci-
sentation graphique qui traduit les équilibres, pour cela nous util:

seronts les données triangulaires.

coivliv o
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Chaque melange peut &tre representé sur un triangle appelé triza

de GIBBS

La representation que nous utiliserons repose sur la propriété .
triangles équilatéraux.

91 @ pattic diun peint M dué a lin&ier du timagle, on trace les paral

léles aux cotés coumme le montre la figure 1, on-demontre que :

=
1]

Sa + Ab + Bs = AB = SA = BS

L : longueur du coté

et si la longueur est prise égale a 1'unité alors :

avec Za = Sa} Zb = Ab‘; Zs = Bs

chaque soinmet du triangle re : ! 3
= presente un constituant par et chag

céte du triangle represente un mélange binaire ; un mélange ternais

est represente par un point M situé a 1'intérieur du triangle

U baget ©

,; 3 aclvant

Fig 1 : Representation des mélanges ternaires.
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Comme on vient de le montrer on représente dans ce qui suit
un mélange te

ernaire & 1'aide d'un triangle équilatéral dans lequel
la somme des paralleles aux catés est

égale & la longueur L d'un
cbté du triangle.

Cette longueur est prisc égale a 1'unité.

La parallele 2 partir d'un point I4 quelconque situé & 1'intéricur
du triangle au cété 3S représente le pourcentage du soluté (A)
dans le mélange (i),

au coteé BA le pourcentage du solvant (S),
et au cdté AS, le pourcentage de B,

Onreprésente le raffinat Par un point
l'extrait par un point E (XA s XB.  xs )

?

R(YA, YB, YS) et

soit mR la masse du raffinat
mE la masse de l'extrait,

et m = mR + nE.

Quelle sera la composition du mélange ?

Soit m le point représentanf du mélange,

ses coordonnées seront
ZA, ZB et ZS& soit m (ZA, ZB, 75 )

FAISONS UN BILAN DE MATIERE.

RYA  + [ EXA

: = ( WR+E )ZA
- MAYB +MEYB = (

MA +ME ) ZB
MRYS + MEXS = (MA + ME ) 2S

MR (YA - ZA ) +ME (XA - ZA )=
MR (YB - ZB ) + ME (XB - ZB )
MS (YS - ZS ) + ME (XS - ZS )

o O

sl g
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& - isotherme de  iaiscibilise

A 1'equilibre les phases consiituées par le rvaffinat et l'extrait son:

bien distinctes. On est cans le cas d¢'un sysicme ternaire ou deux

constituants sont particllement 7:iscibles.

FIG 2 : ISOTHERIE A
UNE BRAACHE.

Le soluté (A) est dissout complétement dans (B) ot () qui rep-
resentent le diluant et 1o solvant respectivement. dais (B) et (S)
nZosont ailscibles que dans un domaine limites par les points K et L.

Au point K nous avons une sclution saturée en diluant et au point
L nous avons une sclution saturde =n solvant.

La courie E'L.-':_I R, PC ‘:22 E, L vorte le n oir de deizixion ou iso-

thetie de wwiscibilité (fis 2).

Cette courbe sénare la zone (1} ot nous avone une vhase liguide
comportant les trois constituants (A) + (3) + (S) de la zone (2)
Cu nous avons deux phases licuides 1'une constitude par le mélange
(A) + (B} + (£3), l'autve par ((4) + (S) = ( ZB)).
E5) et (8B) expriment une trés faibles quantitee de solvant et de qi-

luant resnectivement
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Sym@zoliqueizent nous pouvoas écrire

Pour la soustraction des wélanyges nocus pouvons écrire :

conlose



La courbe (3) represente le licu des mélanges R (riches en -
luant (B).

La courbe (4) represente le lieu des mélanges E ( riches ea

SOLVANT 'S).

Le point Pc est dit point critique c'estuapaimt qui limite & la fciz

la courbe (3) et la cource (4).

La figure (3) represente une isotherme de miscibilité a ceux bLranc-

hes qui divisent le triangle en trois zones

Dans les zones (1) et (3) nous avons une phase homogene  Comiuor-
iant les trois constituants (A + B + S ). Dans la zone (Z) nous avons

deux phases liquides 1'une constituée par le mélange (A + B + + 20 )

1'autrc par (A + S + E, )

F1G3 :ISOTHERE A DEUX BRANCHES
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La doite RZ &st dite corde d'équilibre ou droite de conjugaiscn.

=

Quand une ligne d'équilibre cst horizontale il y a solutropie, 1
au cas ou la ligne d'équilibre passe par le point S. En effet quanad

on ¢limine le solvant d'une phase (E ou % ) on obtient u:n

maélange dinaire ((e) ou (r) ) de (A) ou (B) qui est la projection
(

Par

g
=
5

) du point represenetatif (E ou % ) sur AB (voir fig n°® 3 ).
P P g

La derniére étape de 1'extraction étant toujours 1'élimzination du
solvant, il n'y aura pas de séparation si ¢ et r sont confondus,

c'est a dire si la ligne d'équilibre passe par (S).

d - Interpolation des lignes d'équilibres.

L'expérience fournit toujours un nombre limité de lignes d'equilibre
et les calculs d'efficacité pourront fairc appel a des lignes supplémen-
taires qu'il faut déterminer graphiquement.

Dans ce but on associe un point Ii & une ligne d'équilibre RE.
Le point Ii est 1l'intersection de la parallele au coté AB passant
par Ei ct de laparallel: au coté BS passant par {i.
L'ensemble des points 1i ainsi obtenus permet de tracer la courbe e

corellation (AO 1.P )

1 2

azZectrorg



3 - COUXRBE DE DISTRIBUTION - COURBE DE SELECTIVITE

Ces courbes necessitent la connaissance supplémentaire de 1'isc-
therme de miscibilité pour representer entierement 1'équilibre liguice-
liquide.

a - Courbe de distribution

Elle est obtenue en tragant en coor¢ nées rectangulaires YA ¢n

fonction de XA pour les phases en équilibre.

b
/

(SIS SN

/" I\.\';‘ 5

e X

o X,
FIG 5 : COURBE DE DISTRIBUTION




A = 12 = Ty
il se peut dans certains cas solutions trés diluées par exemple

que la courbve de distribution soit une droite (YA = mXA
la pente m de cette droite est dite coefficient de partage ou de aistri-

bution.

b - Courbe de selectivité

C'est une courbe analogue a la courbe de distribution, mais
les concentrations considérées ici sont celles des phases sans solvant

qu'on represente par y et x

o A ———— s | A b AR T e A W A M e -

YA YA ; XA.

YA + YB XA + XB

L

FI1G6:COURBEDE SELECTIVIE
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Lescourbes deselectivité et de distributionservent générale-

ment de courbes de correlation.

4 - INFLUENCE DE LA TEMPERATURE ET DE LA PRESSION

Sauf pour les hautes pressions, l'influence de celle-ci

sur l'écguilibre est si petite qu'en la néglige généralement.

Par contre une variahion de la tewmpérature fait varier
la solubilité du diluant et du solvant. iloua avons ainsi pou:
une augmentation de température de T3 a TO une augmentation o
la solubilité du diluant et du solvant jusqu'a TO, température
critique de la soludn pour laguelle le diluant (B) et le

solvant (S) sont " completmert miscihes.

FIG 7 : ILFLUENCE DE LA
TEMPERATURE SUl:
LA COURBE D'EQUILIBRE.
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FIG 8 : INFLUENCE DE LA TEMPERATURE
SUR LA COURBE DE SELECTIVITE

S ~ CARACTERISTIQUE DU SOLVANT

Le solvant doit aon seulement permettre la séparation dec
produits, mais aussi€tre utilisé dans les extracteurs et sor,
emploi doit &tre aussi €conomique que possible. Dans ce .

but il est necessaire que le solvant réponde a un certain
nombre de specificatio parbisdifficileent compatibles.

a - Facteurs caractérisant la séparation

Ils dépendent de l'equilibre thermodynamique entre les phaszs

1 ~ Selectivité du solvant

Elle traduit la facuilité que Possede le solvant & dis
soudre un constituant de 1a charge : préférentiellement & un
autre. Le coefficient de selectivité B, analogue au coef-
ficient de volatilité = utilisé én distillation, exprime
cette selectivité.

B -¥A - -xB out g .. _YAXB
XA YA XAYB




SqhES
ii - Pouvoir solvant

Il exprime la quantite de produit que peut dissoudre le
solvant tout en gardant un B acceptable. Si le pouvoir solvant
est faible. Il faut utiliseir une grande guantité de solvant
pour effectuer une séparation.

O - Facteurs importants pour le fonctionnement des

appareils

1 - Densité
Une grande difference de masse volumigue entre les solu-
tions en contact, favorise la decantatioi:, et par suite aug-

mente la capacité des décanteurs.

ii ~ VISCOSIT2

Un solvant de faible viscosite doit €tre choisi, si
possible; afin dfeviter les enirsinements de gouttelettes, et
obtenir de hauts débits de fonctionnement, c'est a dire une

capacité élevée de l'extracteur.

IT - MISE EN OEUVRE DE
L'EXTRACTION PAR SOLVANT

La mise en oeuvre de l'extraction peut &tre faite par
plusieurs voies, selon la nature du mélange liquide et
liappareillage utilisé.

Dans ce chapitre nous nous limiterons & 1l'étude de 1l'extrac-
tion a contre courant,vues que nos installations fonctionnent
selon ce mode découlement.

Cependant, il existe dfautres types d'extraction tels que

liextraction a courants croisés et 1l'extraction a CO-COUranta




s e

selon le mode «'écoulement deux types dlextraction a conc.e

(=1

concre courant sont 4 considérer

1 - Extraction a contre courant a contact discontinu

L'extraction &4 contre courant & contact discontinu cor-
respond au fonctionnement d'une suite discontinue d'étages
de contact serie de mélangeurs -décanteurs ). Dans chaque

étage les phases sont nises en contact, puis séparement et eu

sens inverse, comme le montre la figure suivante

.

une charge (F) est traitée & contre courant par un solvant (g)
dans un appareil équivalent & n étages théoriques : chaque
carré représente un groupe mélangeur-décanteur ideal,

(on admet que 1'éfficacité idéale de chaque étage est de 100U%
cé qul correspond au cas limite idéal de l'étage theorique),
c'est & dire un étage théorique: les extraits et raffinats

Juittant ces étages sont -
EE A S R donc en équilibre.

& - Bilans et pole

On fait un bilan de matiére au niveau de chaque étage.

2TAGE 1 : F+E2 = R1 +E1 @@ F ~ E1 = Rl - E2

étage 2 : R1 +E3 = R2 +F21@;R1~E2 = R2-E3

étage i Ri-1 + Ei+l1l = Ri +Eig@Ri-1-E1 = Ri - Ei +1
n

étage Rn-1 +

W

= Rn+En Rn-£ -En

L]

(el
o]
1
19 7]

la somme donne F +§ = Rn +E1 = i F - E1

(bilan global ).



o : = T e .
Ces équations peuvent s'écrirent sous la forine

¥ ~El =Rl -E2=R2~B3=. =Rl ~-FEL+1=x.5v2= Rn-s s
Elles définissent un mélange fictif (P) représenté

par le point P sur le diagramme. Le point P est dit

pllie, il est situé & 1l'intersection des droites FE1

et RnS.

D'aprés les relations précédentes ; toute droite
obtenue en joignant le point figuratif d'un raffinat {Ri) =
point figuratif (Ei + 1) de l'extrait qui le croise, passe
par le pSle P. C'est sur cette propriété du pole
que sont basées les aéterminations graphiques de 1'efficacice.

FIGS :BILANS ET POLE.
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b - Choix du taux de solvant

Le taux ae solvant utilisable si F ne peut &tre pris
au nasard, il doit se situer entre deux limites gue nous

allons definir.

1 -~ Taux ae solvant maximal

Prenons le cas d'une charge traitée par des gquantités croic-—

santes de solvant, le raffinat final, restant le méme , dans

ces conditions le point ii (fig 10 ) représentant le

mélange gloval se rapproche de S (en prenant les positions

1, 2 et pu' 3 quand le taux de solvant croit, tandis que le

pole situé sur la droite Rns s'éloigne dfabord de B vers la
gauche ( en occupant les positions P1, P2, P3, etz...) puis
s'approche de S par la droite (point P4 puis P5 sur la figure

s

(

£2).

Quand le point M tend vers le point J, le point P tend
vers S5, position limite correspondant au taux de solvant maxi--

mal, au dela duquel il ya disparition diune phase liguide.

(s/F) =—
max 1JS

FIG10 :TAUXDE SOLVANT MAXIMAL.
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i1-Taux desolunt mhimd

Am e

50it la figure (11) sur laquelle nous avons établit une
serie de lignesc d'equilibre en les prolongeant jusqu'a 1'in
tersection avec la droite RnS Qque nous nous somnes donneg
Toute portion de RnS est coupée par des lignes d'équilibre,
le segment Rn5 ainsi ballayé est limité du coté gauche per
P2, point diintersection le plus éloigné de Rn. Suir RnS tout

point & droite de Pl se trouve aussi sur la ligne d'équilibre

Si ce point représente aussi le pole, la construction
devient impossible (RiEi ligne d'équilibre devient confoii-

due avec Riki +1 ligne de construction).

rour que la construction soit possible, 11 faut utiliser
un taux de solvant supérieur a celui correspondant a Pl Gl
définit le taux de solvant minimal. En d'autres termes il
faut utiliser un taux de sclvant tel que 1le pole opéraoire ~

soit situé & gauche de P1

M1F

I
| (s/F) = —— |
! " min {18 |

FIG11 : TAUXDE SOLMNT MINIMAL.
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CONSTRUCTION DE MAC CABE £T THIELE

Lorsque le nombre d'étages theoriques dépasse deux ou
trois, la construction graphigue en coordonnée 3 triangulaires
aevient longue et compliqguée, on utilise . alors les cooraon-
nées rectangulaires.

Par analogie a la courbe de distribution ou les pourceri--
tage massiguesdu soluté dans le raffinat et l'extrait guit-~
tant un méme étagé théorique sont les coordonnées d'un
point de la courbe, les pourcentages massiques au soluté cans
l'extrait et le raffinat secroisant a l'entrée ou & la
sortie a‘un étage théorique sont les coordonnées d‘un point
de la courbe opératoire, chacun de ces points represente unec

droite passant par le pole opératoire sur le diagra.-
mue triangulaire,

Pour établir 1l'équation de la courbe opératoire, on fait
un bilan de matiére relatif au soluté (A) autour de la section

G4z l'appareil comprenant les étages 1 4 1'inclus.

coient les notations suivantes :

Z1 : Pourcentage du soluté (A) dars la charge (F)

AA1 : Pourcentage du soluté (A ) dans 1'extrait

=3
i)

quittant 1liétage 1i.
YAL : Pourcentage du soluté (A) dans le raffinat (R)
quittant 1l'étage i.

\.
¥ a1 T

4 2
o e R

e
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FZA + Ei +1 XA +1 = RiYAL + E1XA1l
NAi+1 = _Ri YAL + E1XAl -~ FZA
Ei+l £i +1

B cowbe ogratoire estobtauepar caoistruciocn Zraphiqgue.
Connaissant la courbe de miscioilité et le pole opératoire,
chacune des droites passant par le pole coupé, l'isotherme ce

miscibilite.

Ln deux points Ri et Ei+l, on lit les teneurs en
soluté de ses deux solutions gui seront les coordonnées d'un
point de la courbe opératoire.

La courbe opératoire est lumitée par les points
U (XAn ,0 ) et V( ZA, YAE ) qui sont respectivement les
points figuratifs des droites RnS et FE1 (Eig 110

Pour trouver le noumbre G'cétages théoriques, on trace sur
un méme diagramme les courbes opératoire et de partage. Par
une construction en escalier évidente sur la tigure
suivante on détermine altérnativement la composition des phia-
S§es en equilibre et se croisant. Le nombre d'étage est donné
par le nombre de points situés sur la courbe de distribution.
Yo Ta

P A~

b N z Lo .
FIG12 : DETERMEAT LONGRAPHRUE
DE L'EFFICACITE ET HOMBRE INFINT
D'ETAGES THEORIQUES
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5> . Extraction a contie courant & contact continu

Dans plusicurs types d'apparcils dfextraction une aes
phases est disperséc dans l'autre. Les deux liquides s'éecou-
lent 4 contre courant sous l'leffet de la gravité, ce fonc-
tionnement correspond au centre courant a contact continu
obtenu dans les colonnis garnies par cxcmple. Pour le
calcul de ltefficacité dun tel appareil on utilise la notion

d'unités de¢ transfert ou la noticn d'étages théoriques

préccdemment utilisée.

a - Hauteur équivalente & un étage théorigue HETS

Imaginons une colonne formée de scctions telles que
les phases quittant chacune dec ces sections soient en -
1ibre. Tout trongon ainsi defini cst équivalent & un étage
tnéorigue. Hemarguons que les phases en équilibre ne Sc¢

situent pag au méme niveau clles sont distantec
d'une longucur fictive, ordinairement dite hauteur equi-

valente & un étage théorique. ( H. E. T. S)

H
H. E. T,8 = —
iy

H : Hauteur de 1l'appareil

N : nombre G'étages theoriques que l'on détermine

par la methode déja donnee (methode de MAC CABE ct
THIELE ).
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FIG13
H.E.T.S5 ! Définition des concentrations

hWHauteur équivalente & une unité de transfert(HUT)

Soient une celonne ol circulent le diluant ascendant et
le solvant descendant.On suppose que les fluides sont mis
immiscibles et qu'il n'ya pas de réaction chimique.

On appelera D et 5 les débits massiques du diluant et
du solvant, y° étant le rapport massique du soluté dans 1lc

Giluant et x° le rapport massique du soluté dans le solvant.

oy ‘3“’ ! et N \
s
li‘.\\ \\-\’
NGNS __J._

e

\\‘_fu] ™ X_d_

PiG 15 HTU
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Faisons vnbilan dematiée global & une distance Z du bas cc

la colonne

X° -% D Equation de la droite opératoire

Bilan de¢ matiere differenticl

-

¥ étant le cébit rapporté 3 toute la surface soit a la sur
face d'echange entre les deux phases par unité de volume dec
la colonne.

(‘l$ = = ._l._],._ ;\ :f?‘ N :J
2

H..): flux de diffusion

section droite de la colonne

e )

}

kol - 4°)

Tﬂ-z = K5 (\:k,’l_

Ks et Ko sont les coefficients de transfert globaux d'ou

ona : L \
A% = B AF 2 o s A Wy P\ A "'_"\ ’ }'—'— cqaloa ( lli
o A T
= e s BEre oL A \a'ﬁ 3 9,
) o S ke ] _;T,---——-L ' S : \_\l_\ . 5 #*

i (‘r-‘ UT),.\;{\ < \ETI)S — K By L)"‘{}}:}‘\'\ SEPR ) 5
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NUT est le nombre d'unités de transfert.

i 1 1 - | APPAREILLAGE D'EXTRACTION

LIQUIDE - LIQUIDE

Les extraction liquide-liquide ont pour but de réaliscr
deux opérations essenticlles

* Mélanger intimement les solutions (charge et solvant);
Eneffet le transfert du soluté est d'autant meilleur gue la
dispersion d'une phase dans l'autre est plus grande.

Ce contact intime s'effectue soit dans les colonnes
clles-méme, soit dans les mélangeurs des groupes mélangueurs-
décanteurs.

* Séparer 1l'extrait et le raffinat obtenus. Cette
séparation est réalisée soit dans les zones élargies a chague

extrémité des colonnes, soit dans les décantcurs.

1 - CLASSIFICATION DES EXTRACTEURS

Les divers types d'extracteurs ne différent que par la
Tagon dont s'effectue le contact entre les phases.
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& - LXtracteurs sans apport d'encrgie

'est en général des colonnes verticales dans lesquelles
circulent a contre courant une phasc lourde introduite & 1a

parti: supéricure et une phase légére & la partie inféricurec.

L'une des phases est dispersée dans 1'autre; soit par un
Ssysteme de pulverisation, soit par des plateaux
perforés, soit par un garnissage remplissant la colonnec.
Les apparcils fonctionnant sans apport dfenergicec sont
simples, et de grandcs capacité, mais généralcment de faible

efficacité.

b - Extracteurs avec apport d'energic

Dans certains appareils, on utilisc unc agitation
mecanigue afin de maintenir la dispersion ou de redistri-
buer la phase dispersée. Ces apparcils permettent d'at-

teinarc des efficacités élévées,

i - mélangeurs - décanteurs

Plusieurs des installations comnerciales d'cxtraction
liquidec utilisent des apparcils du type mélangcurs-décarn—
teurs ou des appareils ou s‘effectuent séparement le contact
intime ot la décantation. Bien qu'ils ne soient pas sophisti-
gués, ces apparcils présentent tout de méme des efficacités
élevées et il. est rcelativement simple de dimensionner

unc unité fenctionnant d'unc maniére satisfaisante.
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i1 i - Colonnes agitées

On entend par cette dénomination, toutes les colonnes dans
lesquelles 1'apport d'cnergie se fait perpendiculairement &
l'axe de la colonnc. Ces cxtracteurs ont une meillecure ceffic-
cacité mais une capacité plus faible(pour le me@me encombre-
ment) que les colonnes fonctionnant sans apport dienergie

exteriecure.

1ii - Colonnes pulsées

Sont des colonnes diextraction dans lesquelles 1'aport
diencrgie exteriecur se fait parallélement & l'axe de la
colonne.

Pour gue cet apport d'energie ne se traduise pas par une varie-

tion de débits, il faut que le mouvement imposé au liguide

SOitT cyclique et de méme amplitude vers le haut et vers le bas

2 - Critérec dfefficacité des divers exXxtracteurs :

La qualité d'un cxtracteur dépend & la fois de son
efficacité c¢t de sa capacité mesuréo par le débit spécifiquc
qu'il peut traiter, ce bébit peut &tre pris égal & la sommc

des débits d'entrée ou de sortie des deux phases.
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I V -~ MELANGEURS - DECANTEURS

Les installations commerciales dfextraction liquide
utilisent souvent des appareils de type mélangeur- décanteur
Ces appareils présentent une bonne efficacité, tout de méue
1ls présentent des inconvenients tels que l'espace occupé

el les accessoirs rapportés (pompes,; pulseurs, conduites ete;

1 DEVELOPPEMENT DES MELANGEURS-— QECANTEURS

De considérables efforts ont été fournis pour améliorer
les methodes de conception et de fabriquer des unités plus
compact.

Il a été reconnu que le pompage entre les étages n'est pas n
necessaire lorsque les changement de densité est négligea-
ble. 5i la phase mélangée a une densité moyenne plus élevée
que la phase légére, il ¥ aura naissance d'une force

motrice posetive ; favorisant 1l‘écoulement des liguides a pa
partir du mélangeur jusqu'au décanteur, pourvu que l'interface
dans le décanteur soit située audessus du niveau d'entrée

du mélangaur.

Cette simple approche comparative de 1‘hydrodynamique
des mélangeurs- décanteurs conduit & la boite intégrale
utilisée d'une maniére extensive €n grande Bretagne, en énerie
nucliléaire.
Une unité a plusieurs étages a été construite en un seul
bloc avec plusieurs Séparations pour créer les différents ét
étages, donc éliminer les canalisations entre les étages.
Ce schénas simple sans mécanique complexe présente une
bonne efficacité
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Cepmdant » la force motrice produite entre les étages dépend
de la longueur de 1l'unité inhibant une rédaction de taille
de l'installation.

Des limitaticm:a liecoulemenit peuvent avoir lieu entre
deux étages, il fallait alors trouver un moyen de mélanger et

de pomper les phases simultanement.

L'unité " General Mills " ( % ) a un mélangeur & baffle
cylindrique a la base avec une turbine gui mélange et
pompe les phases restantes. La dispersion disparait & partir
du haut du décanteur. Le mélangeur est dimensionné pour aoii-
ner un temps de séjour necessaire pour atteindre 1'équili-~
bre. Le décanteur peu profond est dimensionné de sorte & mini-
miser la retention, car l'appareil est avant tout fonction

de l'aire interfaciale.

“ DAVY- PAVERGAS ¥ ( I ) ont aussi adopté le systeme 'pormpe
mélangeuse . Le mélangeur est une cuve carrée, les phases
entrantes par un tube sont mélangées puis immédiatement pomhae,

par un systeme a aubes.

Le degrés de circulation interne dans le mélangeur peut
varier en ajustant la distance entre la base de la pompe et
le haut du tube.

Le décanteur est rectangulaire avec une petite hauteur

afin de minimiser la retention.

Le mélangeur décanteur IMI (' ) developpe par les in-
dustries miniéres,; est utilisée pour l'extraction de 1'uranium
et pour la purification de 1l'acide phosphorique. Les deux ali-
mentations entrent dans un mélangeur axial compartimenté

et sont soutirées dans un tube par un pompage axial.
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Bs ddux pases sontdispersespar un pubeurmonté juste aprés la
pompe. Le flux dispersé arrive au centre du décanteur cylindi-.
que et s'écoule radicalement vers la sortie . Les phases
séparées passent par la péripherie cela a pour effet de réduire
les vitesses lineaires des phases circulant dans le décanteur.

Des battles a effet anti-turbulences sont prévues.

Le mélangeur décanteur KEMIRA ( ' ) developpée en
Finlande utilise une pompe et un mélangeur séparés mais de
méme forme. La phase mélangée est soutirée par la pompe et rc-
foulée dans un décanteur de section circulaire avec une base
conique. Les différents étages sont échelonnés en hauteur de
tel sorte que la phase 1légére s'écoule par gravité,

tandis que la phase lourde est pompée entre les étages.

I1 v 2 deux types distincts de mélangeurs-décanteurs -
vendus par Lurgi en Allcmagne de .1'Ouest. i .

Le type horizontal (\‘/) utilise un pulseur & écoulement
axial pour mélanger et pomper les phases. Si le flux
d'extraction est tel que le temps de séjour soit plus long
la pompe doit €tre suivie d'un tube de longueur suffisante
dans lequel 1lfécoulement turbulent est maintenu. Aprés ce

tube il ya un décanteur rectangulaire & plusiecurs
plateaux horizontaux.

Le type vertical est sous forme de colonnes ou les étages

sont échielonnés en longucuir .

Dans les appareils incorporant le pompage entre les
étages, il est relativement plus facile de faire des modificea-
tions d'une phase entre lc¢ décanteur et le mélangeur, si cela
est necessaire d'avoir une phase a propriétés spécifiques ou

une retention donnée.



Lc rapport de phase peut €tre un paiametre important pour

demimeminer les performances du mélangecur-décanteur. (14 ).¢

2 - CONCEPTION : DIMENSIOWNEMENT DU DECANTEUR |/ )

Les processus prenant place dans un décanteur sont a

asscez complexes, le but de c¢ paragraphe est de les décrirc.

Lorsgu’une goutte approche l'interfacc e¢lle séjourne un
certain temps avant de rejoindre son homophnase. Ce temps de
séjour a ~1l'interfacc est au a4 un film de la phase continue
réalisé cnire la goutte ¢t l'interface. Au moment ol arrive

la goutte dansg cette zonc.

Dans le¢ cas d'une dispersion, il y a trois processus iumpor-
tants a prendre en compt. Le premier est la coaléscence &
liinterface, les goutte doivent tout d'abord sédimenter.

Ce processus est retardé par la phase dispersée obtenuc &

l'interface par le processus de coalescence lequcl a lieu

en écoulement & contre courant des gouttes. Finalement la
coalescence goutte & gouttu peut prendre place dans la dis

pcersion pour donner de plus grandes gouttes, lesquelles scnt

capables de décanter plus rapidement.

La bende de dispersion dans le décantcur a deux limites
apparentes. La premiére cost liinterface active sur laguelle
la coalescence prend place, l'autre limite est 1l'interface
de sédimentation ou interface passive. A lt'intericur de la b
bandc de dispersion ou la zone de transition . On peut
distinguer deux zones. Du coté adjacent a 1'interface active,
il y a unc couche dense dans lesquels. La retention de la Driase
dispersée cst plus grande que dans l'alimentation. Entre cctic
région ¢t 1l'interface passive, la rctention cst plus petite
et il y a un dcgré de mouvement plus grand entre les gouttus.

vans cetite zone le processus principal c¢st la sédimentation.
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Les petites goutelettes peuvent provoguer des problamos

dans la pratique car clles sont facillement entrainées deiis

les flux, ce gui donne aes pertes ¢t des impurtés.

Il cst passible & partir des considérations precedantes.
de définir quelques donnécs de base requises pour obtenir unc

bonne efficacité dans lc¢ décanteur.

a -~ dMinimiscer la turbulence dans le décanteur sinon il
aura production de petites gouttes. Les effets dientrée, sont
les causes habituclles de la turbulence ¢t peuvent Etre
évités par utilisation d'un piquet ou d'une fonte.

D = iinimiser les gouttes dans suspension initiale.
¢ - flaintenir des vitesses linecaires de faibles valeurs
tout le long du décanteur pour avoir un entrainement des

petitcs gouttes a4 la bande de dispersion.




PARTIE EXPERIMENTALE
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1 EQUILIBRE DES PHASES

1- CARETERISTQUES DES PROUITS

Les caractéristiques des produits utilisees sont :

a - cTHANOL

Hous avons acheté ae 1'éthanol pur a G4 % en poids
( donc contenant 6 % d'eau ) au preés du service des

Alcols d'Alger.

Apres avoir mesuré son indice de refraction et sa den-
site a 20° C

20
N = 1, 364
a
20
CL = 0,b6115
FA

@ a verfiela teneur en eau de cet alcool
b - EAU

Dans toutes nos expériences nous avons utilise de 1'eau
distillée dans le reacteur 81VS installé au département
de génie chimique.

Lescaractéristiques physiques de notre eau sont :

- 20
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TRICALOROETHYLENE

dJous avons acheté un fut de trichloroethgene aupreés

de 1'ENIP qui importe ce produit a'italie.

Les caractéristiques physiques de ce produit sont

20
N = 1,478
Y]
20
D =1 g‘;?

2 - EQUILIBRE DLES PHASES

Cette partie consiste en 1'établissenient de la courbe
de miscibilité a 25° C, des courbes d'étalonnage et des

corues d'equilibre du systeme : éthanol (soluté) - eau

(diluant) et le trichloroethylene qui représente notre
solvant.

a - Betermination de 1'isotherme de miscibilité

* Principe

l'isotherme ae miscibilité a été determinée point par
poinc en utilisant la méthode de titrage par disparition
(ou apparition) de trouble.

* Mode Opératoire

Hous formons a température ambiante des solutions binai

B et S de compositions connues dans des erlens de 100ml.
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A chaque solution nous avons ajouté goutte a goutte 1

soluté jusqu'a obtention d'une seule phase.
Kemarque

Pour 1l'obtention des points de la partie de la courbe

tres pauvre en soluté A, nous avons réealisé des solutions
binaires (A+B) et (A+S) que nous avons titré respectivemen
par le solvant S5 et le diluant B.

L'ensemble des points obtenus nous apermis de tracer la
courdce de miscibilité a 25° C. Les résultats sont rassembl

dans le tableau 1

b - Courbes d'étallonnage

* Mode opératoire

Pour chaque mélange ternaire homogene ainsi formé
nous avons mesure 1l'indice de refraction a 1'aide d'un ref:
tometre muni d'un bain thermostaté, et la densité a 1'aide

d'un picnométre et d'une balance analytique.

Connaissant la teneur en alcool (soluté) de chaque melange,
fous pouvons tracer la courbe d'étalonnage ém 1'indice de
refraction en portant en abscisse les teneurs en alcool et
en ordonnées l'indice de refraction et la courbe d'étalonna
de la densité en portant en abscisse la fraction massique «
soluté dans le mélange et en ordonnée la densité du wmelange

Ces courbes permettent de tracer les cordes d'équilibre.
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c - CORDES D'EQULIBKE

*ode opératoire

Wous avons dans des ampoules a décanter des mélanges ter-
naires heterogenes de compositions connues, aprés une bonne
agitation, nous avons laissé d'"canter durant 24 heures (teings
pgé suffiamet log, vu ladiffrewede densitésae nos produits )
Une fois les deux phases séparées nous avons mesuré 1'indicede
refraction et la densité de chacune d'elles, ces deux granueurs
physiques nous permettent de connaitre les fractions massiques
de solute dans les phases en équilibre, ce qui periet de constiruire
les cordes d'equilibre (fig 19).

Grace a ces cordes d'équilibre nous construisons la courbe de
correlation (fig 1Y), la courbe de distribution et la courbede
sélectivité. >

Les methodes dae trace de ses courbes figurent dans la partie

théorique.

_alculs

Soient les notations suivantes :
di : densité du produit dans le mélange
vi volume
mi : masse

xi : fraction massique

X1 = mm————— = e e e e
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REMARQUE

Pour determiner les fractions massiques de 1'eau et de
1'éthanol on tient compte des 6 % ( masse) contenu dans

l'éthanol.

’ ‘~]—-l ety iy .d
TITRE MASSIQUE D'ETHANOL | TITRE MASSIQUE EN ETHANOL
DANS L'EXTRAIT DANS LE KAFFINAT
o, O , 6 ]
12, 0 e
16 1 1, 1 ‘
20, 1 ; 1, 3
26 05 1, o
5O G 5 3
1
4, 2 8, 7 i
E 1
;
47, a ' i

¢ - Tauxdidesolvantmaximal et taux de solvantminimal

!

t

i- Tauxde solvantmaximal

Sacnant gue nous avons a traiter une chairge constituée

de 25 % d'ethanol et de 75 % d'eau, nous pouvons placer

’ P
le point I figuratif de cette charge sur le diagramme ternaire
(fig 15) la droite SF coupe la courbe de miscibilité en deux

points.
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Le point ] dans la région des phases organiques et le

point I dans la reégion des phases agueuses.

Le taux de solvant maximal est

8- 0 ke
Fi. N
max
Kg  de solvant
(S/B = 57, 31 T e L o N
nax

Kg de charge

ii- Taux desolvantminiical

Supposons que nous voulons obtenir un raffinat dont la
teneur en soluté est de 1% (masse); on trace la droite RnS
et grace 2 la courbe de correlation nous determinons les
points d'interssection des lignes d'équilibre avec cette
droite et en particulier le point Pl (point d'intersection le

plus €loigné de &Kn).

Ayant determiné ce point en calcule le taux de solvant

minimal

w
=
S
]

i

|

|

|

|
|1—I

|

|

|

I

mn Kg de charge
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1\ REMISE EN HQUTE DE L!'APPAREIL

1 - DESURIPTION DE LPAPPARETL Fig 22 )

1 & 10 @écanteurs
1' a 10" mélangeurs
11 : reservoir phease légére

12 : réservoir suppléuentairc

€5ervoli’ phase lource

14 : pompe c'alimentation en phase legére
15 : ponpe d'alimentation supplementaire
16 : pompe d'alimentation en pnase lourde
9 [ vannes d'arret

1
eU a 22 : vannes de réglage ¢u Gevit

i

: debimetres,

no
2
o
A
G

L'extracten comgcGix étages, chacun a'eux est constitus
G'une pompe mélangeusc métallique (fig 23 ) et d'un
Gecabieur sous forme d'ampoule en verre (fig 24) de capacitd
750ml; reliés par des raccords en plastique.

L'interface est gjustuble au niveau de chague decantour

a l'aide d'un piston en verre autonome.

Deux moteur placés ué part et d'autre de
1feppareil, communiguent leurs mouvement ae rotation aux
pompes mélangeuses pP&ar systeme Ge courroies.

Lialimentation se fait & partir des Deservolr 1l 12 et
13 par ues moteurs a une seule vVitesse de rotation.
mais les débits peuvent Stre réglés par les vannes 10 21 ¢

€t 22 et m@surés par les débimetres 23, 24 et 25.
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4 BEMISE EN #OUTE DE L'APPAREIL

1 - DESCRIPTION DE LiARPPAKRSTL (Eilg. 22 )

1 & 10 g@écanteurs

1' a 10! mélangeurs
11 : reservoir phase légeére
128

18 : réservoir phase lource

o

‘eservoir suppléuicntairce

14 : poape cfalimentation en phase legére

15 pompe d'alilmentation suppleéunentaire

.

16 . pompe d'alimentation en phnase lourde
b &

17 & 19 : vannes d'arret
U a 22 : vannes de réglage cu Gevit
23 a 25 : debiumetres.

L'extracted comgeGix étages, chacun a'eux ost constitus
G'une pompe nélangeusc métallique (fig 23 )} et G'un
Cécahieur sous rorme d'ampoule en verre (fig 24) de capacité
750ml; reliés par des raccoras en plastique.

L'interface est ajustable au niveau de chedque aecantour

a l'aide d'un piston en verre autonoue.

Deux moteur placés ué part et d'autre de
leppareil, communiguent leurs mouvement ae rotation aux
poipes melangeuses par systeme de courroies

Lt'alimentation se fait & partir des réservoir Tl 128 ek
13 par ues moteurs a4 une seule vitesse de rotation.
mais les débits peuvent Stre réglés par les vannes 10 21 ¢

el 22 et mesurés par les débimetr es 23, 24 et z-.
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Figure 23 : MELANGEUR

écrou

conduite d'aspiration

conduite de refoulement

roue a aubes

goupille de bloquage de la poulie

joint d'etancheité

qualre vis nhexagonales creuses "CHC" de

poulie

serrage
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Sortie de la phase legeéere

- Piston

~ Bouciion

~ Tige filetée
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Les trois reservoirs parallelipipédiques dialimentation
sont munis d'un doigt de gant pour la prise de température

et dfun tube en verre indiquant le niveau du liquide(fig 2%)

i -_-....-.!

H

caf Al %,2%_J3L

6

FIC 25:RESEIVOIR DY'ALIMENTATION

—

-ouverture ae remplissage

-doigt de gant pour prise de température

NV

-ouverture de trop plein

+ =COrps du reservoir

N

-vVanne de vidange
6 -tube en verre indiquant le niveau du ligquide 3

l'interieur du reservoir
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2 - REMISE Ei ROUTL DE L'APPAREIL

La remise en route de liapparcil est une partie

ilportante de nouire travail gui congiste a

= rapporter les élements manqguants
- déterminer la fonction ae chaque élénent de
ltappareil

~- déterminer un mode opératoire

o

- Zlements rapportés :

Aprés la vidange et le nettoyage de l'appareil nous
avons cemonte ¢t lavé 1les décanteurs Gue nous avons
remonté ensuite en utilisant de nouveaux raccoras (veire~
nétal)

Pour relier les concuites nous avons adapté de nouvecux

cebimetres et we nouvelles Vannes.

L'étape suivante était le systeme électrigue qui
consistait en l'installation d'une prise d'alimentation
cn courant triphasé, la veeitication du circuit électrigue

¢t le réglage des contracteurs thermigues de commanae.

Une rois celte vérification feite, il fallait trouver
un moyen a'entrainnement des pompes mélangeuses, vu le
imangue de courroies (5 X 352 ) de section trapezoidal.

¥

En premier lieu nous avons utilisé du cordoil en cuir

agraffe par du fil ae fer tin et resistant (corde a
piano ) maisceci n'a pas tenu a cause des frottement des
agreffes avec les poulies. Cette contrainte nous a

conduit a utiliscer des Joints torriques élastiques de petite
Gdimension ( diamectres 5 mn, longueur 190 mn) de maniére o

ce qu'lls soient bien tendus afin d'éviter le problemc

C& gilissement cu joint sur 1la poulie.
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H¥allt Toouve la solution pour lientraine

Nnows Jdvels a1t circrler de lleauy dans 1

fuites, <ifectivenent les pompes mé&langeuses pré

peptes parcecu.. les joints dfécaincncité

o= Leteramination du principe de fonctionnement
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o
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rour tirouver 1le sens d'écoulenent ces fluides reorés
&

- 1

rTigure 22, nous avons utilisé des solutions colo:s=z=cs .

Py . g u, O T i e el =l - = iy ke S~ i _ T T =
Jae fuis leg conduites d'aspiration et de refoulenciit Ges poirls

nielanpeuses étaieont dcentififes, :1 fellaiv déterminer la menisre

cde liappareil. liotre

ARt . Tt i H e * i e
uGit circule chague passe & 1YVistér

methode éteiv la sulvanties -
Lu sortic cGu melaigour etant lientrée du wécantour, nous avons ..

ueimoinite une anpoulc cue Ncus Avory 1xE |sur van statif oULs LOUE
IS & FF

avons reapli lc decanteur a'un wmélange afcau colorde et de LBrC.oUne
gn sulvant l'evolution des pheels a l'intericur au decanteur,

Tty e e <l s A e s i ey ey e e S . St
ious avonsg déterminer les sortics des piimses lourde ct legerc,

i ey s ; il S P e {ir;
comile le wontrs la fagure (24)

Le mé&lange ues phases arrive par 1z tube 1, comportant unc fé.ce

w o son etremité sup évitei les turbulence a 1'iio-

é
velleulr au aecantoui, sous lleffct de  la gravité, la

SPase lourde Ve occupeér la partie besse gu décanteur o VL POMECITT
G ‘;_tc:iuur de licspace delimite par la parci 5, vu gue ce

doux trous gitues dons sa partic
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(%)
vi
C
)

)
Li
o
I

c
X
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xm@traleaent oppoaés, norcés Gaas le

piston 4 permettent & cotve pihase de quiticr le dlcantour en
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Tandis gue la pnase legeére occupant la partie sv-
périeure du décanteur sort directement par le tube 3.
Les sorties des deux phases sont situées aux extremités supérieurc
et inférieure du décanteur de sorte gue les liquides guittant ce
Gernier soient situés loin de la zone de transition (voisinage ce
1tinterface).
Connaissant le chemin de cheague phase dans le aecanteur nousavons
pu identifier, les sortics des phases de l'appareil et les alimen-
tations pour une extracticn & contre courant, comme le montre

la figure 22.

La charge et le solvant arrivant a . contre courant de part et

Glautre de 1liappareil sont mélangés puis décantés de la fagon
suivante

soient trois étages congécutifs par exemple les étages
2, 3 et 4 de la figure 21.

La pompe mélangeuse 3' aspire la phase légeére du décanteur 2 et
la phase lourde du décanteur 4, les mélange ¢t les refoule dans

le décanteur 3

Une fois la décantation faite la phnase lourde sortante de ce

décanteur va alimenter le bhélangeur 2 et la phase

léegere va alimenter le mélangeur 4 et ainsi de suite jusquiau nivewu c

£k

étages extremes ou l'on recueille l'extrait et le raffinat.
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c- Mode Operatoire

o o s T v ——

Bour faire une manipulation donnée sur cet extracteur

nous procédons comme suit :

T S B S e i £ S S . S S o ——

Connaissant les sorties des phases lourde et légére

sel Vu que nous voulons faire une extraction a

contre courant , la phase lourde doit etre introduite

a 1'étage extrémé ou nous allons recueillir la phase
légere et vis-versa.

Nous branchonslaprise de courant triphasé, et rous
mettons en position marche le bouton de commande.
Chaque moteur est commandé par un contacteur thermique
¢e qui permet d'utiliser indépendamment chague pompe
d'alimentation ou chaque série de mélangeurs, (1l'app-
areil comporte deux séries de cing mélangeurs chacune,
el chaque série est entrainée par un moteur et unsysteme
de courroies )

ayant choisi le taux de solvant ,c'est 4 dire le rapport
phase lourde-phase légére et connaissant le volume du
décanteur (750 ml), nous détérminmns le volume de
chaque phase ,et par conséquant le niveau de 1l'interface
que nous marquons par un trait sur le décanteur,

A l'aide de la tige filetée 6 del la figure 24 nous
plagons le piston 4 dans sa position limite supérieure
Nous actionnons la pompe d'alimentation en phase lourde

et les pompes mélangeuses ; une fois que le liquide
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dépasse le miveau que nous avons fixé dans le le premier

décanteur , nous agissons sur la tige 6 de maniére a

faire déscendre le piston 4 pour ramener le liquide

Juste au niveau fixé ; nous procedons ainsi jusqu'a ce

que nous remplissions le dernier décanteur , A ce moment
nous arretons la pompe d'alimentation enphase lourde

et les pompes mélangeuses , puis nous remetdons les
pistons aleur position 1limite superieure., Nous alimektons
ensuite l'appareil en phase légére ,et nous réglons

la position des pistons ,de sorte que l'interface dans
Chaque décanteur soit située au niveau que nous nous
sommes ftxé

ﬁne fois que l'interface est réglée dams tous les
décanteurs ; nous alimentons 1l'appareil en phase lourde

sy nous actionnons immediatement la commande des mélangeurs
et nous commengons a receuillir instantanément de part et

et d'autre de l'appareil 1l'extrait et le raffimat
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III - DETERMINATION DE L'EFFICACITE

Nous avons préparé ume charge aqueuse a 25 o (masse)
en éthanol , dont les caractéristiques sont:

ﬂEO

¥ = 1,351
20 -
d“_ = O;9b1’|'

que nous alloms traiter par du trichloroéthyléme dont

les caracteristiques sont :

n0 = 1,477

a2 =1,478

Nous avoms utilisé le meme débit volumique de charge

et de solvant ; qui vaut 3litres/heure.

S s — - — ———— —— - — -

Soit D; le debit volumique de la charge et soit DS
celui du solvant .,

Soient de et dp les densités respectives du solvant et
de la charge . Et shient Set F les débits massiques
Tespectifs du solvant et de la charge.

Alors le taux de solvant (S/F) s'écrit :

Eﬁ_féﬁ

DF dg

S/F =

Application numérique

de= 1,478
dp =0,964
DF = Dg = 5 litres/heure

S/F = 1,53

—— . — " £ v
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Dans ce but nous avens réalisé une experience dont le
mode opératoire est décrit dams le paragraphe II 2 ¢
de la partie expérimentale.

az_Resultats_
En prélevant des échantillons d'éxtrait et de raffinat
em fonction du temps , et en mesurant leurs indices de
de réfraction et leurs densités ; nous :zvons obtenu les
resultats suivants en utilisant les courbes d'étalonnage

Hffig 17 et fig 18 )

t (min) xAF Xy YA
10 25 i 16,5
20 25 340 16,1
30 25 259 1651
) 25 5,0 1652
50 25 2,8 | 16,1

60 2> 2,7 1690 _;

70 25 295 1559 i

]

80 25 ¢« 2,5 15:8 |

|

i

90 25 = 25k 20

.i

100 25 2y 15,9 ;

Tableau n”3%: Determination de l'efficacité
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b-Determination de 1'efficacité

Ces resultats nous permettent d'estimer le temps to
lNecessaire pour atteindre 1l'equilibre ou le regime
pPermanent et les compositioms de 1'extrait X1 et

du raffinat ¥Yn, aux sorties de 1'appareil.

'to = 80 min
X, = 2,5% (masse)
Yn = 15,5 & (masse)

Connaissant X1, ¥Yn et en utilisant le diagramme ternaire
avec la courbe de correlation (fig i19), nous determinons

le nombre d'étages idéaux n; de notre cascade (fig 19 bis)

1

n. = %
i ~

L'éfficacité EO de 1l'extracteur s'ecrit :

.
T —

Q) n.

E
ol B, represente le nombre d'étages réels et qui dans

notre cas vaut 5

Ces"valeurs nous permettent d'estimer 1'efficacité de

notre appareil pour les conditions operatoires déja

mentionnées.
EO = 3/5 =036
conclusion_ : Ces valeurs ne sont pas conformes avec
celles. données par la bibliographie qui prevoit une

efficacité supérieure a 0,9 pour ce type d'extracteurs.
Nous expliquons cette difference par le fait que nos
échantillons comtenaient non seulement les trois constitu-

ants du systeme ternaire mais aussi des composants du
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plastique ,formant les raccords verre-métal ,qui a été
attagué par le trichloroéthylene . in effet deux jours
aprés la manipulation nous nous sommes apercu de la formation
d'un précipité 2 l'interieur des décamnteurs ,resultat de

cette attaque ,

5>- Besolution du probleme d'alterabilité des_raccords

—— - —— —— ——— —— i ————— . ——

Pour remedier a ce probleme mous avons pensé a plusieurs
solutions.

La premiere était d'utiliser des raccords en plastique
fluoré , mais cette matiere s'est avérée non disponible
sur le marché.

La seconde était de raccorder les conduites en verre aux
conduites métalliques , en réalisant des emboitements
cdniques .

Cette solution presente aussi des inconvénients , non
seulement par sa réalisation qui reste difficile , mais
aussl par la naissance de tensions sur le verre qui auraient
entrainé des cassures au niveau des décanteurs.

Les figures 26 et 27 schématisent ces deux solutions.
Finalement nous avons opté pour une derniére solution en
utilisant un ruban en teflon recouvert par un joint en
plastique ; ce qul assure simultanement 1l'étancheité,et

l'inalterabilité du joiat
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CONCLUSION

Notre travall consistait 4 remettre en état un extracteur
liquide~-liquide , ‘¢t & étudier son fonctionnement . Malgré
l'tabsence d'une documentation spécifique et le manque de
renseignements sur le modéle‘peu courant de cet extracteur

» @Ous avons pu , apres maintes difficultés , le remettre

€én marche en réalisant ou en remplagant les piéces manquantes
Nous avons proposé un mode opératoire d'extraction liquide~-
liquide & contre courant * A cet effet , nous avons remarqué
que sur la figure 22, la pompe 15, le reservoir 12 et le
débimetre 25 ne jouent aucun role dans ce type d'extraction.
Cecli nous a conduit a penser que l'appareil peut fonctionner
selon un principe autre que celui de l'extractin & contre
courant,

Effectivement 1l'etude de 1l'installation des conduites et la
maniére dont somt placés les trois reservoirs , nous ont
permis de conclure que l'appareil peut réaliser une extr-
action avec reflux , pourvu que nous installons un systeme
de séparation entre la sortie du décanteur 1 et.le reservoir
11 (fig 22)

La figure 28 schématise le fonctionnement de 1l'appareil en
extraction avec reflux.

I1 reste a present a détérminer les conditions optimales de
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fonctionnement en utilisant le ternaire choisi , étamt
donné que nous avons résolu le probléme des raccords
qul étaient attaqués par le trichloroéthyléne , Ceci peut
faire 1l'objet d'um travail de projet de fin d'études pour

le prochain semestre.
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