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LEGENDE DE SYNBCLES ET ABREVIATIONS UTILISF S

SYNBOLES

A: Constituant actif-debit massique ou molaire de A.
B: Diluant,debit massique ou molaire de B.
Ci:Concentration massique ou molaire de i (g/1 ou MOL/1).
Dij:Coefficient de diffusion de i dans J (mE/s).

E: Extrait-debit d'extrait (XKmol/h,L/h).Efficacite.
Charge -debit de charge (Kmol/h,1/h).

Hauteur (m).

Coefficient global de transfert de matiere (m/s).
: Melange-debit de melange (Kmol/h,1/h).

:Flux molaire de A (mol/mz.s}.

= =2 =X - 4"

-

Point critique .

Raffinat-debit de raffinat (Kmol/h,1/h).
Solvant-decbit de solvant (Xmol/h,1/h).

Volume (1,m3).

,XA:Composition en A dans le raffinat (MOL/1l,g/l).

,Y,:Composition en A dans 1l'extrait (mol/1l,g/1).

A
Indice du ieme etage-constituant i.

.

Coefficient partiecl de transfert de matiere (m/s).

g 5 oo}k g D0 d

Cocfficient de distribution du scluté.

Debit volumique (mB/h).

s

Temps (h/mn).
:Temps de renouvellement de la phase lourde (mn).

Bl o o 0
n H o

:Tempd de séjour (mn).

x,xA:Fration molaire ou massique du soluté dans le raffinat-
Sans solvant.

y,yA:Fraction molaire ou massique du soluté dans l'extrait-

a Sans solvant.

“: Coefficient de selectivité du solvant.

[
/

Cy Temps de passage (mn).
;’?
L
ABREVIATIONS
C-C: Taux de court-circuit.

mE
Facteur d'extration (Ei= — ).
R

DTS :Determination des temps de séjour
fig: Pigure.
VA: Vitesse d'agitation (tours/mn).

YM: Taux de volume nmort.



RESUME DES PRINCIPAUX RESULTATS OBTENUS

La détérmination de 1'éfficacite du mélangeur-décanteur

type "boite" devant &tre utilisé pour 1l'extraction du

nitrate d'uranyle par le TBP 30%-K&ros@ne a necessité au
prealable 1'étude de l'influence des paramétres les plus
importants,en 1l'occurence l'agitation et le debit global

des fliides,sur les performances de mélange du mélangeur.
Nous avons d'aborfl pi montrer que les performances du
mélangeur sont améliorfes par l'utilisation d'un agitateur

3a hélice A 1a.place d'un agitateur & palette en caractérisant
le mélangeur pour un large domaine de débits et de vitesses
d'agitation: c8 qui nous a permis de déterminer les meilleures
conditions d'utilisation du mélangeur-décanteur pour un

débit ou une vitesse d'agitation donné.

L'efficacité du mélangeur-décanteur déterminée pour un

débit global de 551/h est de l'ordre de 99% pour des vitesses

d'agitation supérieures & 700 tours/mn.
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T - IWTRODUCTION.

Une etape obligatoire dans le cycle de fabrication du combustible nucléaire
consiste en la purification des conceantrés uraniferes. Celle-ci fait inter-
venir 1l'extraction selective du nitrate d'uranyle en solution aqueuse par un
solvant organique ; actuellement le p%us utilisé est le tri-n-butyle phosphate
(n BuO%? = 0 ;3 c'est un bon extractantYActinides tels que le ti¥ium, 1turanium
de neptunium, le plutonium ctcees (8).

L'extraction liquide-liquide ou par solvant est uae des operations de zénie-
chimique les plus utilisées dans les procédés industriels de ueparatloq Elle
est basée sur lc transfert d'un soluté d'une vhase liquide 4 une “utr‘vllqulde
partiellemert ou non miscible avec la premierc. Cette operation, contraireucnt
& la distillation, Jvaporation etC... appelées dircctes, fait intervenir une
autre substance - le solvant = nécessaire pour la séparation et cst donc
appelée indirecte. Llextraction par solvant scra généralenent utilisée 1a ou
les nethodes directes ne sont pas satisfaisantes. Les principaux cas ol 1l'on
peut &tre amené 4 la choisir comme nethode de séparc:ion sont les suilvants (12)
1) Quand les metiodes directes sont chéres.

2) Dans la separation de liquides de faibles volabilités,

3) Pour remplacer la distilaation sous vide.

4) Pour remplacer les operabions cofiteusesdeva poraTion .

5) Dans la séparation de substances trés scnoiblesd la chaleur.
6) Séparation des solutions A azéotropes.

7)substitution & une méthode de separation par voie chinigue.

Le schéma (1) montre les étapes de 1l'elaloration de l'uranium notal (10)
notre travail consiste & mettre en ocuvre a une cchelle semi-pilote une partiec
de 1ltetape (2) de ce processus.

Lesimpuretés des concentrés resultant du traitement du minerai sount variables
aussi bien en guantité qu'en qualité ; les plus fréquentessont la silice, les
phosphates, les suliates accompagnant leo cations de : Al, Fe, Pb, Cu, Mn, Mo,
V, ctCese; sans oublier les alcalins ot les alecali. terreux - la somme de ces
impurctés peut atteindre 10 % (O).

La techaique la plus comnunerient utilisée pour la purification des concentres
uranifcres ost 1l'extraction par solvant. Pour certains solvants, peu ou non
miscibles & 1'eau, cctte propriété est assez cpéecifique pour que 1l'on puisse
obtenir la puret: nucléaire éxigéec pour les maticres uranifores.

La solubilité du nitrate dturanyle dans les corpsés orsaniques (Acide,

5 . el
Aldchydes, Cetones) aurmiente lorsqu'cn o pere eIl preésence dfecau.
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L'un des solvants les plus remarquables et les plus 5tudiés,est le tri-n-
butyle phosphate {T,B.P..)Cest 1 undes rares solvants dont l'efficacité soit
peu modiiiée par d'autrescomposés orzaniques. De plus en raison de sa viscosité
&levée (3,33 cp) et de sa densité voisine de 1 (donc de celle de l'cau), on
1temploie toujours dilué dans un carbure paraffinique de faibles visc osité et
densité ; pratiquement on utilice du kerouuxc, du whitespirit ou du dodécane(?)

Le T.B.P voit son efficacité augmenter enpresenou ¢z nitrates jouant lerdle
de relarguants ; sa selectivité est excellente pour les metaux couran, les

!
coefificients de partage ne depassent protiauomcnt Jjammis omd pour le nickel
et le chrome, 10 =3 pour le cuivre ot 107° bour le fob (5).

L'equilibre de la rcactlon d'extraction s'ecrit :

’) -
o<t + 2NOL + 2 T.B,P. . -=—=> U0, (W0;), . 2T.B.P.
qu 3 org w——— 372 org,

Le but de 1l'extraction est de faire passer le maxinum de nitrate d'uranyle

dens la phase organique. Il faut donc déplacer 1l'equilibre vers la droite,

Dans la pratigue on peut agir de deux fagens :

1) Augmentation de la concentration en ioas No; dans la phase aqueuse ;

cependant au dela d'une certaine concentration, 1l'extraction de l'acide lui-

mérie devient plus sensible et 1o codfficient de partage n'augmente plus ou

diminuve (1 ; 9).

2) Evacuaticn L“oqu nte de la phase organique chargéede nitrate d'uranyle.

-L'extraction cn continu se fait exclusivement 3 contre-courant a 1l'aide de

de mélangcurs-décanteurs ou de colomes. Yotre travail a pour but 1tetude de

1'extraction du nitrate d'uranyle par le T.B.P Qilué dans du kerosene a 30 %

DAns un melangeur-decanteur seni-pilote de bometrie fixde.

Pour cela, nous avons etudif :

-~ Les performances de molanﬁn du ﬂelnr“cu4 en foncticn de la vitesse

d'agitation et du debit liquide par deternination des tenps de sejour.

- lefficacité du 1clanpeur décanteur pour l'extraction du nitrate dturanyle
%.1, 30 % - erocene en fonction de la vitesse d'agitation et du debit

liquidu.
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1l - EABTIE THEORIGUL.
1.1 Dériritiors,

I'fisee : Cfest une partic nemcoeene dfur syvetome, scoarde durc
! g - I
autre partie deo ce systéme par urce suritace marquant
la discerntiruité des propriétés,
'..

Equilibre : Deux phasce scvrt dites en cguilibre quand les activités

e cnague coretituart dars fos deux phases sont énaleg,
dans ces corditicrs, le systéme nlest plus siéce
4’ z2ucuce trarsformaticer apparerte .

Corstituant:0r anpelle corstituart toute depéce chimique presernte

dars le systeme.

Sclute : Or appelfic scluté l'espece chimique la nlus scluble
dars le sclvart et qu’orn Zesire extraire.

Solvant : Clest ur preoduit chimique conetitud oar ure ou un
wélance de substarcos, dissolvart le scluté ot partie-
lement cu ror miscible svec la charco.

Charae : Or appelie cnarce le mélarge initial duguel or veut
cxtraire lo seluté.

txtratt : Clest i oroduit o¢bteru, aprés extracticrn, riche er

m

solvant .
Rarvinat = C'est le produtt obienu, anvés oxtraction, pauvre en

solvant,

Yariarce Le degré de tiburté d'ur eysténe cst aopelé =a
variarce; ctle itrdiague le rembre de paramctres 47 irter-

(2]

sité (temperature, pressior, concertration des ceons-

tituarts) qui peuvert subie des variations irdeperdan-—

J

tes au ccure des deplacemerts d7equilibre

9

tur

systéme donré @ la réglce des phases s’ecrit @ V=nt+?-y
ou Y 1 represcntela variance du systeme; n @ pombre

V]

de constituants independants, ¥ : rombre de phases.
Ltage theorique @ lin ctage est ur apparcil ou |'or met er contact
la charge et e sclvant, Cet 5E%Q?;est ity o i

theorique si les courants qui sortert (extrait

et ra‘finat! sont or equilibre,

"
™

tude des systémes terrairces,

Les syetemes les plus simples qui intercssert |'oxtraction liqui-
de~liquide sont ceux & J constituarts gui re fermert pas urec phasc
homeceére er toutes propertions.




11.2.1 Representatiorn des melanges tcrnaires.,

Four repercr la pesition de melarges a ure ou deux phases on
utilicsc le plus scuvent les Jdiagraamcs rectarquiaire isccele et
triarculaire cquilateral.
11.2.1.1 Coordonnées rectangulaires.

Or porte sur ilcs desx cotés dc 1'arole droeit les pourcentages
molaires oumassiques de deus constituants situés aux deux extremi-
tés e 1‘hypcthérus : (fig. % 1), Ce¢ mode do¢ renrcscntation pre-
senrte | avantage de pouveir utiliser du papicr graphique normal .
11.2.1.2 Cocrdonnées triarguiaires.

~

C'est le mode de representation classique des systemes terraires

on dispose de deux facons de ~epresenter ur melange, basécs sur

deux propricétis du triangle cqui iateral.

1 - La scmme does segmenrts decounes sur les cotes par Jdes paralleles

3 coux-ci mesurées & partir d’un peint interieur au triangle est
a0

égaele a la longueur 4'un coté - (veir tig. 2.2); =i on attribue a

ta lonouecur d'un coté la valeur i op peut ccrire pour le melange i

X .+ X. + Xo =, +#d, + s ; :
k. ] 5 Iz 3 S ;. avec Xi ¥ i1 = A,B,S.
9 - La somme des perpendiculaires aux cotas issucs d7un point M

1

. . . i ; . = \ .
interieur au triancle cst egale 2 sahquruur (Yie. 2.31; s1 on

sttribue & la hauteur la valeur 1 on peut cerire o K;+Xr4xs =1,

(1.2.2 Courbes d’cquilibre des systemes terraires. (12);

On pcut classcer les systemes norn miscibles en tcutes proporticns
dans les difrerents types suivants

Type 1 : Formaticn A'une paire de liquides particellement miscibles
Type 2 : Formatior de deux paires de liguides narticlliement

miscicies.

s

Type Formation de troic paires e liquides partiellement
miscislos.
Type 1.

C’ect le cysteme le plus fregquent. les systecmee /-3 et A-S sont
miscibles er toutes proportions tandis que 3-S5 sont partiellcment
miscibles. Les compcsiticns des phases en equilibre sort repre-
centées par la courde interieurgau triangle. Le point M represen-
“arnt ic mclange (R+2) & lequiiibre se treouve sinsi sur une. corde
A’equilibre. Cette courbecst appelée isotherme de miscibilité

du ‘ternaire £-5=5 (Tig. 7.4

e e B O — e T e



~C2

b - Type 2.
. Dans ce systeme, S est particllement miscibie avee / et B tandis
que A et U sont miscibles en tcutes procrtiors. Orn remarque que ce
systeme peut etre considerc de type 1 4 bius haute temperature
(veoir tia. 2.5).
c - Type 3.
Ces systemes sont relativement rarcs et les relatiorns les decri-
vant scnt tres complexes quand on change d= temperaturc (fig.2.6).
It ne sont pratiquement®Ofilisés dans la techrolegie de

| "extraction.

11.2.3 Regle d4’addition des melanaces.
On montre que tout meiarce i Yait & partir des melangcs © et R

& son point reprcsentatit sur fa droite tR. La pesiticn du point

t

1 est determinée par la regle du levier : £ . ML = . Rm

e —

dui peut aussi s’ccrire @ 4E =R . RE

1{1.2.4 Determinationr cxpérimer%+Ta de la courbe de miscivilité

isotherme ct des cordes d’equilicres.

Dars le cas ou l|’analyse complete des phases ecoi Tattie, il
surtfit de prendre des quantites cornues de charge ct solvant, de
bicn lec melanger jusqu’a atteindre i’ecquilibrc dane un bain
thermostaté ¢t de doser les deux pheses obisnues: leurs points

: iy . % ~ % F . .
representatits appartienncnt denc & ure meme cerded’cquilibre et

a la cé?hc de miscivilité isotherme ; on reproend la meme experien-—
ce pour 4’autres melanges jusqu’a obterir assez de points pour
tracer 2 courbede miscibilité.

Generaiement Dnm%cut determiner la compositicon complete d'une
phase (c’est & dire er decux constituante) slors danse ce cas on
commenice A'sbord par determiner la courbe de miscibilité ; pour
cela on oreparc ui melange de compositieon ¥ et de pcide cennus
et on ie titre avee le solvant pur, dans un bain thermostaté,
jusqu’a sppariticn d’un troube : point L (vig. 2.71. La composi-
tion du point L peut &tre connuc en cornaissant les guantités
ajoutées.

“our trouver les cordes 4’eguilibre, il faut preparer “es melan-
ges ternaires de compositions . conrues ¢+ et de doser ur
constituant d’une phasc. On obtient les points 2 et L.

Si la corde ~’equilibre est horizentale on dit qu'er a solutropie

si elle passe par § on dit gu’'on a azeotropic.
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Generalement, les courbes de miscibilité du premiar type pcssadent
un point critique P pour lequel les compositions de |’extrait et du

ratfinat sont contfondues.

t1.2.5 interpolation des cordes d'eauiliore

Generslement, le caicul de l7efficacité d'un cxtracteur peut nous
amener & utiliser des cordee d7equilibre dont or ne disposc pas ;
pour les detérmincr on utilise |z methede d7intérnclation des
cordes d’equilibre : & partir de chaque cxtremité g’ unecerde drj5
existante on trace des parallcles aux cotis en regard. Ces para-
ileles se coupent deux & deux en des points distincts | en jeignant
ces dernicrs , on cbtient la courbe d’interpolaticen. Binsi, si on
veut determiner la compesition du ra*finat en equilibre avec la
phase €, il suftfit de mener la paralleie correspordante & partir
de ce point & jusqu’ad la courbe dfinterpolation puis la deuxiene

paralleie qui coupe ia courbc de miscibilité au point R (fig. 2.8),

11.2.6 Courbes de distribution et de selectivité (14).

11.2.8.1 Courbe de distribution.
Eile est obterue en tragant en coord

en ionction de Kﬁ -~ cocmpositicens en A

o

equilibre (fig. 2.3) on constate qu'il y’a divers cas posesible
de courbes de distribution, il arrive dars certains cas (soluticrs
diludes par exemple) que ta courbe un dictribution se¢it une droite

c’est & dire que Y, = mX, avec w = constante ~la variation de m
U s
peut etrc azttribude au changement de la sclubilité cntre B3 et S
avec |’augmentztion de la concentration en f ~ Cette representa-
. - . - s 1
tion est particulierement preferde pour les systemes dont la
vl 5 ilibre est ditfticile & trouver cu pas mmode @ ut
courbe d’equilibre est ditticile & trouver cu p3s commode a uti-
iiser ; cfest pratiquement la seuie utilisée pour i1es systemes

multicomposants.

11.2.6.2 Courbe de selectivite.
C'oat une courve analoocue 3 celle de distribution mais les con-

i

. ’ .
centrations corsiderces sont celles des pnases sans soclvant . En

- =2 . (®ig:2-10)
A 4y A |
h}:. \'_) ’F* ‘3

abscisse or porte . X, et en cordonrnée
J S

ses & et r (fig. 2.5)

@

Or reiie donc les tereurs en [ des pha




11.2.7 Remarques sur lecs systemes multicemposants. (12},

pour ces systemes, la cnarge est un melange de plus de deux (2)
substances c¢t/ou le sclvent est Yormé d'cu wcins deux (2)
constituants. Le sclvant doit S8¢re dens ce cas sclectif pour le
soluté a extrairce. Danc la pratique il est tres ditficile de
representersur un graphiguc les courbes <’aquilibre des systemes

a plus de 4 constituants.
1§.2.7.1 Systemes quaternaires.
L’isotherme dféquilibre est generaiement representée darns un

‘-, . SR : ; :
tetraedre regulien a triangles equilateraux ; iz loil gcometrique

d’sddition des melangec demeure applicabic (. 12). Les calculs
P N o s
graphiqucs ne peuvart pas =tre Faits: la Fig. 2-11 represente

le cas le plus simple puisgue couls C et D sont particllement
miscibles. (ependant on peut travailler avec lce projcctions des
points sur |‘unc dcs taces du tetrcdre. finsi st XK. Xogoye: Ki

T 1] i"!C
X.
mD
B L 0y lkes coordonnéce de is projecticn de i sur la ¥ace FCD

sercnt telles que er = K mi + X1 p QwtL LEA,&,C -
X

represcntent respoectivenent lee tereurs massigues e

Dans la pratiguc ces dizgrammcs sont peu maniables. alors on
! . v WA e o ok ¥ ;

essaye d’utiliser les ditfercntes methodes decrites pour les

systemes ternaires en ¥aisant des hypotneses simpiificatrices

7

gui pcermettant de ddcouper fictivemert |’cxtractouren rreoiens ou

1’cn peut admettire gue | ’extraction ports sur up cysteme a, .J

constituants (11).
g .
Excmple.

Supposons que |’on veuille extraire en continu, a cortro=-courant

1 o,

{voir t.2.72) du nitrate ¢'uranyle paif.ph? dans du dodecane.
9
[l y’a donc 5 constituants :

i dituvant (l’eau) - Z solutés (l7acide niteique et ie nitrate

el ; o

solvants (le 7.8.7 ot le dodecane ).

3

¢’uranyl® - ¢
on est conduit & fsire les simplivications suivantes

- On admet que | ‘ensembie T.3." dodccane se¢ comporte comme un
seul constituant ; si on connait la variation du coeriicient de
partags du nitrate d’uranyigentre Is phasc agueuse et la phase

organigue en ‘onction de |’acidité de ls nhasc aquecuse & lTequi-

as

libre, on divise l’extracteur en zoncs ou l7acidité nitrique est
sensiblenent constante; fchaque zonc -crresnvond une courbe de

il

distribution pour le¢ trate d’uranyle ¢t on procede dags
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checune d eces zones comme darslec cas des systemes a 3censtituants.,
; 5 . TRy A !
On peut logiguemenrt supposer que le doedecane peut etre remplace-
par un melanoe d’hydrocarbures, par cxcmaple  le kerosene  vue sa
e

ss Faible solubilité dars l'eau intericure a 0.2 ¢/1). Or notera

[

enfin que cctte methode n'est pas cenerale.

-~ (] . . s y
11.2.8 Caracteristiques d’'un sclvart.
ie sclvant doit repondre a ur certain nombre de speciticaticns

partols divtlicilement compatibles 13
{1.2.8.1 Facteurs caracterisant la sconaratior.

i1.2.8.1.1 Selectivité du sclvart.
c1le traduit la facilité que posséde le scivant 3 disscudre un
constituant dela charge preierentiel femert & ur autre
xﬂ-"n & 7(.,3‘ ’je,
La scparation est d’autant plus facile qu%éa cst arard.

ﬁ; cgale 1 au peint critique {?;==Kr A 2 Kwi ~t a |’azeotrope
(‘.”H:xﬁ;yfb:JCls)' i & = o
11.2.8.1.% icuveir solvant

Il exprime la quantité de preduit  gue peut dissoudre une

quantité denrée de sclvant,

11.2.82.2 Facteurs i1aportants sour e Toncticnnenent des apparecils

a - ine grande diftfercnce de dopcité entre les les phases en
centact Favorise la decantaticn des solutions et par suite
auamente la capacité des decantceurs.

b - La viscosité du solvant doit Btre asscz taiole pour eviter
| ’entrainement de gouttelettes, et augmenter la sur¥ace de

contact .
c - Une faible tension interraciale augmente la surtace de

contact entrc phascs mais gére la decantation de 1’cmulsion.

11.2.8.5 Facteurs cconomi qUES .

Le solvant ne doit pas Stre : colteux, toxique, corrosit,
instacle, & bas point d7inflammabilité ethaut pcint de conge-
lation ; il est aussi tres important {concmiquemcnt de pouvoir
récupgrcr sisemert le solvant cortenu dars les sclutione
traitées. On pcut cependant taire une entorse & |’ure ou

| ’autre Jde ces conditions celor la rature du soluté.




1.3 tiisc er ceuvre de |’cxtraction par solvant.
Dans la pratique deux (2) procedes d’extractiorn sont utilisés

| ’extracticn 1 co-courart ot | ’'extracticr a contre~-courant.
i{.2.1 extraction & cocouirant. .

il1.3.1.1 Extraction ce¢n ur etaqge.

Ordinairemert, la solution & extraire cersiste er deux substances
A et 8, etle scivant S est pur ; cependant, dans le cas gereral,
les trois composants peuvent exister dans la charge ct dans lc
solvanrt.

"“"'l . : ﬁt‘t: i Foo: T I e . -H H . x = X

Helangeons urce quantité ! de ia charge de compesiticr X, ct 5

avec un solvant : on obtiert ur meliange i de composition Xﬁf,
Y.

Xyr, et X : on gait que M se trouve sur la dreite F5 avec
M3 TS
S Wi — - ’ . ' o A
+ T—=r ; si i1 se trouve a i "exterteur de la courbe de mixibilite,
i ]
o

r a un mclarce homogene, le taux de sclvant cmnloyé ext alcrs
socit inF(ricur au taux de sclvart miniwmunm qui cst detirt par

&g_ ;%E - (fig. 2.12), scit supericur au taux de scolvant
m[n S

i

maximun cgetini par

% =4

e BV

3

. . F
Le seul cas intcressant est celui cu %—C F)<

; gﬁ%ﬂ

-
dans le cas ou le centact est partait, le melange scrtant de cet

N ¥ - = Lo v
¢tage est constitué de deuxphascs € et X er equilibre.

11.3.1.2 Extractior & contact multigle
C’cst une rdpétiticv A’cxtractions 3 simple contact a | Stage ;
le rativinat scrtant d7un Jtagc st oxtrait avec un solvant ftrais
ct l’extrait de cut etage est recueilii (fig. 2.12).
Le bilan matiere s'ecrit : a) pour l’ctage 1 . Fed= Es+Ra
) pour un etane | :R.L_‘ +'SL = E;_+R..'_)-L:4>-ﬂ

La constructiocn graphique ,pour la determinaticn du nombre

d’ectages thcoriques, cst represcntéc sur lla Figs 2.14.

11.2.1.2.1 Cas particuliers.

a) Le diluart 5 et le solvantSscont complctement immiscibles

Dans ce cas on suppose donc gue les rafiinats- sort sans solvant
et lece extraits sarns diluart ; co qui peut s’'exprimer par les

cquations suivantes

() RiXa; =FXar =B o4 _n.

J

1 o S R =0 -
() BL 15¢ -'Ebﬁ cu X represente la corcentra-

tion dans le raivinat ¢t Y dans |’‘extrait
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Si er appelie\;", la concentration du sclvant er”™ ; cn peout

cecrire le bilar matiere du censtituant@A 2 |'etage b

RL'I KAL' + 3 \ﬂa,g = LYAL + D\LX,AL. ; €S
:--ascs,d)ﬁ (E} ‘-L-.)Z.'_t;. }{E):"'{Z%S

ISL 6;.
Diviscens | "cxpressicen(c) par{b); or cbtient, en transpovant Jdeux

nembres de cotte rouvelle expressien ‘1 R 3(,\,_ LI %ﬁz Xal - 44)
y . 2 : = YE\
et cn utilisarnt |7expression(@) cn trouve 1—rs~<5fe-:;;::nf:; 3

N :-_.@;(I'—l:.-ar)
3 <. =, L
e - o I
Cette expression permet, pBr constructicon graphique, de deter-
mincr lc nombre d’etages thecrigues necossaires (Fig., 72 LF)
M s = r
5) Dans les mcmes conditiors qu ¢ al et si IA__'_' m X,
‘, . - L

Dans ce cas, la courbe de A8Stritution est une droite : |‘exore-
ssion(b) devient - . 4, . .

(L) . Dt :%()‘“"L_:_it‘>

R MmXi-Ys/ :
On etablit tTacilement que. pour unc quantité totale de solvant

p= " - - - -~ » » - &
rixée, l’cmploi de quantités cgales de sclvant & chaque dtage
permnet d’extraire le maximum dc soluté;

Ry ey, L —l—n>

MGYe M Y M x;-Ye.
(@)

B8 ohin i R st _aa{{;qs-
Four obtentr 'JC..,.( minimum 11 Yaut cur_ﬁ = S%.C

On ecrit quc ::5.*5‘;+-‘--¢nbn'-‘“

Seit 2 - - (MX - %) r’ﬂ)(IF x) —— T O/. (j)
:%, (mx j_ﬁ)& +m1 5*5

En nmodifiant cette cquatior on arrive 5 xXE =X, - Xy Xy

m J(l_\as mxz-gk

Ce qui equivaut a Sordrc | 5; = SL
23

ainst! a montrer gue g = C’,g = 55 sanle iy £ 5&‘-’ "',F{")(h’)

Ainsi, de |’expression de G on montre qac‘:{z Su‘ on arrive

_ -

Fosons c“._'_-_m‘%“‘ - facteur d’extractior cu rappert de |z quan-
tité de soluté dans i‘extrait sur ceile dans le rariinat

: e . R £, (P
Lioxpréssioen(t) deviert @ X[ = b o+ ‘\A ( )

a8 5 "TE Mgy 052

+4
qui peut ctre arrangée ccus la ferme suivante. ii:di—g(xt-a'ﬁi)i'r%é.'
e~ m

fa resclution de cette eaquation donrnc

T (Y AL e (m)
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| "expression (M) mentre quce Xy ne peut descendre & zero quelque

scit le nombre d'etages utilisés ; de cette dernierc on obticnt

LO%( -—E.._.jfé_ﬂl_) ' £ (xr *‘jﬁ/m\ n. i

XN » Yaim r
Log(£_+45 £ \Xn - Js/m /

i1.3.2 Extractiorn & contre—ccuranrt,

¢

C’est gencraiement le proccede d'extracticon le plus rentakle

17

! . » v g » ] 1 . *
cconoemi quement (13);0n i "utilise “ans le but d’obtenir un extrait

plus riche que celui obtenu par extrasticn & contact. multiple. ;
dans les melangeurs-decantcurs le contact cntrc phases ecst dis-
centinu, tandics que dans les colonres il est Ccntinu}; dans les

s,les 2 ses circuient en sene inverses,
deux cas,les 2 phases circuient en sens in

11.2.2.1 Extraction a contre~couranrt & contact discontinu.
La Tig?.16 schematisé lc fonctionnement d’unc cascade de melan-
geurs—decanteurs,

Bilans et pole

dtage (1) . F 4 E‘-&: E4+P\1—_;>i--—l R
étage (1) et (2} :F+ E5 = E1+ R&?F—E{LR&" E5

des ( premiers etaccs :F.{.EL*i:E'_*QLq'F-—E, = p\f' - EL+1
pour tcute la cascade :F+S: Ej_-]-RN@F*E.: RM"’S
on pcut donc ecrire P‘_’, F-E| :R'— E.z: e Q’L—EL_H:' . ‘:RN'S

P’est appelé pgie operatocire ; c“cst un melargc tictif tel  que,

me lange a El' on obtient F ; 1l est situé & |'interscection des

droitesEaF ethNS; de mamv, toute droite obtenuce en joighant le

point friguratit d'un raffinat Q{'au point tTiguratif Elﬁlde

| “extrait qui le croise pasce par le pSle.;Cette proprieté du

pole est la base debcenstruction graphique peur la determination

du nombre d’etaces theoriques necéssaires (fig. Z.17),

Cette construction se fait en localisant d’abord P , puils

on trace urne droite passant »ar Rl en «.zxqui libre avec E‘i 1 onOBrl'.rft
E‘.Dt donc R:j et on continue ainsi Jusqu'd arriver a RN‘

i1.3.2.1.1 Limitaticorn du taux de solvant.

a) Taux de solvant minimum.

La construction précédente (fig. 2.17) montre que si une corde
d’equilibre , prolongde jusqu’a couper‘st passe par le pole,
la constructicn ne peut descendre on desscus de cette cerde
et le nombre d’etages theoriques devient intini ; le taux mini-

» . - * . i~
mum de scivant est done determiné sar la position du polej?
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c’il existe ure copde d'cauilibre telle que, er la pralcceart,

elle coune QNC:) 3 un peirt plus a8 gauchc que ? cr dira guion tra-
vaille en dessous Au taux mir imun de solvart : dans ce cac il vaut
utiliser un Yole a gauche de g .

ie plus scuvert, quan: il r'ya pas salutrepie, la ligre d47eaut-

| ibre passant par la charges ‘tue l7extrait le plus riche g4t que
. : N
| “or peut ¢ Hteoer i E.u, ct ﬂ"_F tart ccrprus cor ocut € 1t e f'ﬁ. C onele

limite: le taux dc solvart miriaum cst dorc (5] = M (¢ia?.18)
7 kF in 5”(__

b) Taux de sclvart maximum.

Suppeecrs au’cn veut obter ‘¢ ur meme raiviratRp er traitart la
charge avec fdes taux de e lvart crcissarts @ le mc-ia:-m-ﬂ AcF+S
ce rapproche airsi de S , tandis que lc vele P ' cloiare 3'abord
de B vers la aaucnhs puis &€ ranpproche de S par la dreite.
wuand ™ tord vers 3 ., P oterd v(.r.ﬂs + sesitier limite /(‘crr(?sr—
perdant au taux de cclvart maximal au de i3 duquel ¢! ya appari-

tior 47une scule phase ligui i T (

T

o = : el
(g, '..",.1-;\ ¥ a"

§i.2.2.1.2 Corstructicn en coor dorréecs rectargulaires
Guand le nembre d'etages theeriques es t elevé, la cepstructior
er coordennées tri arculaires dev iornt trds cerfuse ; i1l est alers

recommardé de travailler er coardcerrées rectargulaires.

Cette corstructior fait aopel aux courbes e distributicr ct
opevatcires ; la courde cperatoire relic les copcertratiors ern A
des raftinate P\" avec celles des oxtraits Y | |f_".r$: craisart

Or obtiert |’cquation d¢ la ccurbie cperatcire en ecrivart e

silan matiere en scluté B crtre lcoe f.-'tam:-sr.(j;t?{.@ &
FXg + E'-*"yu—l s B+ B}hxu

R xi +E Y- FXe
S-v't . = = L.+ e e
. \/f.f-i Eui Eoai

Cette courbe n'eet pas une drcite c‘-:arﬁg ct ﬁuj variert et scrt

irconnpus, pour construirecette courbe «n '”‘.:in’{r{ qu’er ccrrait
o1

s bosition du'pble B cvast a'direy, i e WS i nar B

a pesitier au no e : €Yest & QIre ¥ ceVpas=ar Dar

coupent | itsothernsce d’eguiliosre en cloux (5): peir 1.**}‘(,;” f‘i‘[’m

cirt sur la courbe cpcrsate ire : la determiratior
au-_mnot £

wges thecriques se faitdes h nx courbes cperatcire

rcpresertart ur

4u nomorce d'eta

ct do distribution par urc coretructior en cecalier. Le rombre
.l

d’ctaccs cst denné par le roeabre de poirtsg o cerstructior




situés aorla courbe dfeguilibre (Fia.2.70),
e

Dans lc cas cu o a utilis=séd ur teux de sclvant 1nisrieur au taux

A Ay B — i “1_ g
A'equiiitbre passce par le pele  ce qui

de solvart miniaum, urc icpe
. ; o . "
corresocrd au cas cu la courbe cperatcire ot de distributicr ent

un peint cemaur. le nembre dfetaccs cst alere infiri (iig. 2.71),

11.2.2,1.3 éxtractior & cortre-ccurart avec rotluy.

Pour obterie des extraits olus vichee er scluté il raut Yaire
sppel au reflux qgui peut Stre cbtenu scit ¢r rocyclart dars | "appa-
reil une fractiorn dlextrait dosarraseée de solvart (fFia. 2.22).
soit er avaiscanrt lccalemert ia temperature {(ric., 7. 23), soit en
injectant un anti-sclvart dars |appareil (Fie 2.724) . Lfemalci e
tetflux cst narticllement irteressart dans le cas des systemes de
type 2 ; on peut cbterie un extrait qui deparrassé de sclvant,
dorre le soluté presguce nur

P opartiv de la (Fie. 2.22}% orn peout eccrirc les bilare maticre

suivarts poure !a cetior errichiceement de 7. xtrait:

SCIT -SE*-E‘:.Q 5 E1= CP+-RD
de méme Ef_*] = O+RL VL :A‘,"H:{")-

rl

. . N \ I . . -
airsi @ est un pcle cperatcire sitvé sur la

2iRo, il

determine le rompre d’ctages corrcsnendart & la seccticr dfenpi-

chilssement ; orn mm*t:r _d’aprd

R,

Cette cauation 0{ ract

fe du levier que

Ro

e redlux —2 et E, scrt cornus
de situer le poirt c sur le <diagramme ot d'ctfectuer !'a construc-
tion graphigue dars la section d7ercichissemant de | "extrait
(Fig. 2.28%,

Bilar matierepcur la scection d’apouveisscament Ju ra¥iirat :

——

i .
tages o ¢t L on nout cerine
— Rn e I:_}-Rj—i _.'\A/
<
N
\/\/ egt dorc ur pelc operatoire,

pour l’etage d7alimertation ¥ or paut ecrirt
Eg_Rg-t =Eout -Rp+ F ;
soit C;)

Cette relatiop menire quo les 4iux poles @ ot W scrt aliagrés

ertre les

{ J.I"} o 4

1
( L
<
m

-~ AL
& *

. ’ . Lok
déja ete localicée (¥ig. 7.00
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N

Extraction conrtr o

1 B P
Dans ce : T« anmna ife 1

ans ceprtailns aparye pi1s 8 A
Les deux liguites s’cccuient 3 co
chnctiorrenent st ob

eravité ; cc ¢

visatior cu & remoiissace : darg oo

sectior de lz colorre ne sent iama
l’etficacité de ita colorre par la

L - .
coelle de¢ houtour ecuivaicorce & up

a) Hauteur dquivalerte & un dtage

Si crn decoupe la colorne en sccti
quittart scient en eguilivre ; on
est equivalente & on dtacge

H =N HETS

H: dlauteur ¢ fa colorne N -

4 i ‘ v T
5) dauteur dguivalente & une unité
)

socrateiere cst obtepus

.

d¢ la figurs

di ] f:('_r‘
ficure 2.Z29 on pecut ecrire guc la
dans |’

Jd(RX)

accmert erticlt de i

icour o

: -
colliPart &

chaasco

- 1 i i - S
el Aans pes cotonnpoas g

thoeeorial

cstrait cet perdus gar o s

ceintact continu
cet dipersée dare urc autr

rirce-courart sous Heffet de la
nulvé=

j-e courarts sortart d'urc

is cn cquitlibre. Orn evalue
rotior 2 umitd e traraetart on

rtacs thneor g

-
-t
!
P
it

Ehéariqgue; @ &7
ona tellas auc

i Que chacune ane sectiors

e !r ¥ ; a . ey
' 10 Yoo o 3
emure 9 etogos thoor i quas

de tiansTert {H.0 T),

nar le Bifan natiére peur la

y’+ R Xn -.5)§+-F2X
V- R X & SYs—RnXn
= E

renrescrtés sur la

quartité dc souluté qui passe

A . surface Ao ceprtact cutee onascs {m )

o]

Cl o+ surtacce soccrfioue 41 tertace

dersité de #lux de A . (¥

™
N, = Ky(‘y —\/) Z
de{')l,qE &l ,:,.

matiere cquinelacul

[t ;
w2l an

SUPTCST
a transiert ac
r‘cst pas rigourcux Jans jc cas Je
si or suppose les coefdicien

icra de la colonre @ or ped

H_____-____(y dy _ R
= ?‘ y# \7 }-(\x(L_.c_’
H - (HuT) (N
(NUT, fou NUTDY et oo ini

{veoir fTic 10 etparaag:bl.g 7))
ceretarts (ocfocst & dire quie
alt v wnire deux onascs (C” auri
| ‘e xtracticn par sclvant), et

matioers ccpstants

'% coirire

(T

(HuT)g (NUT)p

comas le neomiore O urités de tiane-
Yert recocsaires scuir falroe nass: la cencoentration duw tlvide-
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E deY,aV, (oudeXe &Xn' (vig. .21

-(HUT)E [OU.\HL[T)R) ect difinie comme la hauteur cquivalr-rnte 3 unc

urnité de trarstert car la prhace E (cu R}

.6 Diffusioern ¢t tr anetrert de matiore,

1j.4.1 Ditrusion moléculairs,

is diffusicr est lo phoromere de mioraticr sperntanée dee A1V teorer—

tce substarces dans coctte scoluticn @ lcrequ fepn a atvaire 3 up
fluide immobile, la seulc acitaticr & cors iderer cet llagitaticr

s - . - v - ’ . s , . . .
moléculaire qui terd a egelicer les corcor traticrs dans ur milicu

ron unifcrae pat trarspert de scléculce statistiquemert plus arapd

des regions de fteete conces ptratior vers les vogions ok £aible

fFedYectuepars

corcentiratiocr ; GF ait darse co cas gu le tranzports
ditfusion moliculaire et on detivit le Flux de divvusier mo !l écu-
laire 47urn copstituart A decs urn meclange de deux 1::-..:‘:!;'*_'Fti.l.tir.;i;s
d¢ concertration totaie C constarte comme:
Naz{Na+Ng) o _ Da 252
c =)
ou DP\ - coetticiert de ditYusicn do A (Cmise
Z : directior de ia it tucion (€M)
C;\: concertraticn en A (‘u”c-'l\{w-}

NL\ - vlux de ditfusiocr deh [ Kmie b/t 5)

] SR . * . = S 5
Nafne le cas cu la diftusjion e raft 2 trayass ub “ilm d'eparzseur

-

en recime permanent, |furn dig corst i tuartel®) etarnt immebibe

or aura ¢ Ne:e ; Nz - O 2-A E'_’i Z

g * [ o o M - ;o2 f ¥ . I . 2 .
Er intedeant d'ure frortiere & 1 sutrae ay = il on BErrive
-

N = _‘1_; c.0. Ln C-Cn

< -G
£

ou C,i' e+t la corcentraticon oy A&.E:Of.{" C . corcortraticr a Z:J

o

i1.2.% Transfert de matieirs antre DRGRES.

Duand or mot er. contact ur liguile corterart up =< luté aveco

F VT . . ' i ' . . =
an solvant davs l¢ but dextralrce o soiLLe, le trars ort de
masse s'etfoctuc aprés passage d4u sciuté 3 tiravers intortacco

Le phercocmene ’arrotera quard les activités dre scluté darns les
deux phases sent epales: les nnascs cort dites alers on cquilibre:
durant ce processus, le scluté passc de ) Tirtertcur Jdu radtinat
vers | finterface puie de cotte Fopniiare vere A 7inter ieur de

i’(‘ th"fzi't.



—’lb—
Ce pheromene conduit a urc disc ontinuité dec la coercerteaticor au

‘e

. 2. ¥ . b e 1 . .
niveau de |’irtertface ; la Yigure (:.22) nontre que 1'interftace

‘.

,

est considerée comme ure surfacce plare de tres "aible epaissenr

| Tecoulement des liquides cst consi joré asses turbulent pour que

€
§ o e £ B A b P i Lign ;
{fon DUI..-h.. SuUpncser quo a irtericur doe chaque pnasce laos concenr-

trations X ct\/sort yriformes
La methode dc calcul vtilisés Yait intervenie Io coefficient de

transtert de maticre datiri par

=
]
J—
P
0
0
O,
~
=
-
o
U
')
ot
2
~
3
i
o i
M

Yx(vacteur de po-
tentialité)
FQA =S &{‘ﬁlCA

& est donc le cocfiicient de transtert de matiere ¢t A(Aum:-.

cu

difference dc concentiration.,

11./.7.1 Theoricaes dcux resistances.

Dars |

W)

pratigue 1! cst impossible de mesurer les concentratiors

X et ¥ 31" intortace (12% 5 (fig. 2.32) ; WIITa/N sunnérc gue

-~

[es concertratiocns X{ et )ﬁ cort & l'equilibre ot la resistarce au
transtert de matierc cst due A la traversée par lc¢ scluté drs Jdeux
phases ; cct equilibre fait que lcs activités du scluté & |'inter-
face sont egales ot qu’il n'ya donc pas de resistance au transtert
& ce niveau X=- X g
o Na = ﬁR( &) = (YL y)
avec %RJQE . coefiicicnts de transtert de maticre dane les nhascs
E/R- Un exprine aussi o Llux or. utilisant les cocefficients de
ochaux KFctI\Q
L 4

/

transfert de maticre gl

avec yf pectivement Xﬁ ) la cencentration de la phase t

(resp. asei? ) qui scrait «n equilibre avec ls nhass R
(resp. phascE ) de concentration X (Pﬁﬁﬂq)/‘.

Sur ta {igure 2.23, si m' ¢t m# sont les pertes dos drcitecSTet TU
(on contond lcs deux bortions d¢ la courbe de distributicn & des
droites) on & A\/O - A\/-'\_— m7ax

Na _ Na + m” ﬂ_ﬁ_

s@it —_—

Ke ~ R Re
| 4 AL
scit ( G BT B

A A A

de meme V\R‘ Re  m'Re



A

Ces deux cquations mettent er ~vidence ic orircipe d’addivité des
resistarces dans les deux phascs s Wil Tahl.
Or cbserve deux cas limites

5= X'XL‘{(‘/L“Y-?&R“})EE:;%—((E—E F’" —E
E

La rQC'SfGPCP st dene principslencnt située dans la phase E;

Ll
. . : 1
5 = K=Y{ D N — &g</ 66‘711 > é—? R__"_'ﬁ’._.-
La recsistance cst donc principalenent située dars la phasc A

i1.4.2.7 Transfert de maticre avec resctior chrianigue .

Ouand lc scluté passe dans ie solvant apres reactior chimique au
niveau de |’interface, cc phencmene sugnente, et fa turbulcrce
su niveau de cette dernicre et la ditvercnce de pctertiel entre
les deux ohases dans le sers de | ’aucacntaticon de la vitesse
dextraction (12).

Les cquaticns precedentes ne sept pas rigcursuses dans ce cas.
En exemple est le trarsrert du nitrate d'uranyle conteru dars
i’eau vers un solvart tel gque le Tos.F suivart la rcactior

sulvante : C‘“(NUj)_% 6H 0 4 )25 - L]O!z(l\m,‘)i-%b L,,H,gc

On considdre ques la rvaction est hétdroaorne, sc derculant a
|’ intortace,et l'eau, le solvart, sont nrescits ¢ asscr orarde
quantité dans lewrs phases recpectives pour gue | on puissc
considerer la reaction 4¢ pss udo~ordre 4 .
Si '% ct‘Q% sont les constantes de «it;_w; e :gttueinactiur
reversible, on peut ecrire N!-\ _..E’.q‘)( -Z\f{,: 53 (XL- E%\/L)
Supposons la ccurbe de distriouticr droite ; c‘est 3 dire que

\/. = IVRS. dans cc cas la constante d’equilibre peut s‘eecrire
't s,/.vﬁ'
K ool : L m - \Qi
. R X B 1%
Dans ccs conditions on obtient L *«
NA:hn(xL-xL)

ies coerficicnts de transtert de maticere ussueis sort

Na = g (X-X0) = e (Y-y) = mBg (Y -Y*) = We (X-X5)

On peut aussi ecrirc : +

r

X = XT = (X=Xg) + (Xi- 5) ¥ (K- X
¢n combinant les doux quations srecedentes on obtient
1 A A
—_— + =T=
Kg ELR F‘ad m&E
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Linsi si la reaction est lente, la resistance interfaciale ne

sera pas realigeable ct scra egale & 47151.

i1.5 VYerformance d’un ctase-~ctiicacité.
Les phaszcs scrtart Jd’un etage nc sont acneralement pas en cquili-
!
bre ; leur degre <’appreche de cft ¢ gilinre cst mesuréd par |a

notion d'erficacité.(1y) .

Q.

Le bitan matiere pour le constituart A dars | étace rcepresenté

ci~dessous en supposant quc les solvants scont immiscibles cst
Rx‘j —QK,X}’
E)& —E Y
RX 4 EY = RXy +EV2

Seit C? la quartité de scluté extraite,alors
@ = R(X-Xg) = E(Ma-Yu)
soit CPE la quantité dec soluté extraite si les o

lcauitibee @ Qo= R(Xa=Xe) = E(Ye- 7‘0

|.’efficacité de 1’:Llage - E - cect mesurde par rapport a l’etat

¢4}

TeY

d’zquilibre dans i’ctaqa {tio: 2
q g ¢

E - _ XM= Xs . D8 =Ye (A1)
QE‘X‘-XQ Ye -Ya

L’efficacité dc # AUR: elle mesure |’appreche @

i

| 'equilibre de | une | fautre phace & =a concentra-

ticn réelle. ETﬂE = (L)

Ou EP1E{<nIEIW@ cst |'etficacité de HHRAPHULE pour lextrait (cu le
ratfinat)
Em combinant les dquations (1), () et (3) et on suppesant que la
courbe de distributeon est une drotte, on arrive a
F- Eme (A+E) _EmR(I+E) 4 vec € - mMmE
4 +E Eme E-l- M. R
Ei etant le facteur diextraciion.
L'ecrficacité d’une cascade cst Eo- 1
nay
Bl = nombre <¢‘etages theor1ques
O

nombre d’ctacer rec

&
tour un etage donné les efficacités E _ Emr, Eme , nc sont pas

egales entrc clies, ni & Eg si or @ une cascade.
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) . - A i . .
De moBme si la courbe de distribution est une droite, |'efticaci-

té d’unc cascade & contre courznt s’ecrit (1F)

.. LogChs Eve (E-4)] _ LogTA4 em (F -V]
Log& :

Log [T rmer )

Log £

[1.6 Netions de¢ recscteurs tdeaux ot reactcurs rocls continus

Log

in reacteur est un apparci! darns lequel on ettectue unc rcaction
chimique scit nour etudier sce performanrces scit pour aveir les

preduits au’or désirﬁ.[h)c

1.6.1 leacteurs ideaux.
Dans la theoric, on distinguc deux typos de reacteurs i deaux

reacteurs niston et rcacteurc pariaitement agités,

11.6.1.1 Reactcurs piston.

Dans cc type ¢ rescteurs, le melarac vreactionnel proaresse par
tranches parailcles (comme un sisten! gui n’echangent pas de

matiere entre ellcs.
La composition cst constante dans unc cection dornnés ot lo temps

i 3 . A . ~
de scjour de toutes les substancesdans le reacteur est l¢ meme.

1 =
Zeactifs —) 7 [ reduits

Xo o 1 Xy

ieatior 7ur pcacteur piston.

11.6.1.2 Zeactecurs pariaitement agités ouverts

Dans ce type de reacteurs, !=2 compositiin ¢r tout les corsti-
tuants est unitorme dars toutes les parties du recacteur

La corcentraticon -c toute substance dars le courart de sortie

M & .
est la meme gque celie du melange reactionral .

! Tredutts

' _J;“_J ?_thd!tb>Xf
— T e
e
—~—d -
e T, ™, S —
o “'vx'ﬁ...-
s —> 2T =

l
xo s e

—

JI.
-d';'

Schematisation dfun reacteur parfaitemert agité.

4'————
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i1.6.2 Reactours réele.

Dans les rcactcurs ideaux, lcs temps de passage (ﬁclume}snnt
5 U5 Fe L i o vebit
cgaux a X Tomps GO 2e jodr 2% !:’;‘;_“-‘. Dol ormanc s chamiques

”~ . . . - I.
peuvent etre prevues par simoles bilans de matierce ot de chaleur.

Nans les cas d= reactcurs reels, les temps de sejour et de passa-

ux et les molecules seicurnent perndant des temps

ce ne sont nas «ga

difrerents et se trouvent Zars des zoncs du reacteur ou fcs
compositions ne sont pas uriformes. iinsi dare les reacteurs pra-
tiques il existe une districution des temps de sejour et a des
denrcs d’acitation variables on cbtiznt des temps de sejour

compris entre O et !’infini

11.6.2 ionctions de distribution.

Les principales Yoocticns ont ete intrecduites par DENKWERTS T 4)
On peut exprimer la distribution des temps de scjour scit par
des courbes differentielles donrant les valeurs iretantarnées du

paramtre mesuré (Diagramme € ) soit par des courbes de distribu
tiorn intearales cu cumulatives (Diagramm~ F ).

e
SR,

JE! -~ detini deux autres fonctions de

Or notera ue
T ’ . . A : :
distributicr @ ceile des ages Internsg Qes melecules dans e

reacteur et celle de leur esperance dc vie, c’'cst a dire le temps

qu’il lcur reste a passer dane le reactcur.

i11.56.2.1 Distributicn des temps de sejour (D.7.%)
On definit ia forctior ce ﬁistriuutionﬁﬂgfiQ§umme ia tracticn
de fluide ayant cojcurné dans le reactcur un temps cempris entre
f,eﬂft+dtg la fraction ayanizsnjcurné cntre O et t s’ecrit donc
Fe)= | "ECtryLn
(@

La fracticn ayant sejourné olus de £ty est donc :

5L Etsyd s

Les conditions ae normalisatiors impliquent :

)_u?:' [t;;)d_'t,b: A
ShL Fie) =4 a t-0

11.6.2.72 Determination experimentalce Zes toncticons de distribu-
tien : methode des simulations cu des traceurs,

Les temps de sejour sont determinés aradce a des s’ imulatiors
qu’on opere : on s-inule géreralenent un changement de concen-
tration du traceur ct on suit son evolution a la sortie du
reacteur ; ces tiraceurs peuvent 2¢re cait radiocactifs, soit des

. . ) A .
colorants, scit ure substance ayant lcs memes proprictes hydro-
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/ S o : : . ; .
dynamiquéque ic rluide principal mais decclabic par des proprie-

tes physiques caracteristigues ( tcl que coniuctibilité thermique

ou clectrique, it indice de retfraction, L )
s

Ce traceur peut ctre injccté

n

ott scus Forms d'cchelon, scit sous
forme 4 impulsion.

!i.f,ﬂ.?.? Iniccticn echelon cu purge cchelon,

On cpere une iriectior echelon er augmerntant brusauement la

concentratcicn de lfalimentation en traceur de O & Co A t:o;

iz courbecFobtenue (Fig. 2.35) montre quaprds un certain tcmpe la
concentratior en tresceur dans ie reacteur devient pratiguement
constante et cgale & Co -

Unc purge evhelon cst etablie par zrnulation brusque cu delit du

~ . 2 =
traceur tout er cardant un meme depit tetal ; aprés un certair

temps la concentration devient peatiguesment nulle (€ig. 2.35%:
11.6.2.2.% Injection impulsion.

Elie censiste en l7injcction d'une petite guartité de traccur

4 ~ . .
pendanrt un temps tres court, & | "intericur <du rcacteour

Si Coest la concentration qu’or cbtiendrait en diluart uri¥orme-

ment la quantité de traccur injectée dars le reacteur, or mesure

la corcentration & la scrtic C(b); scut alers tracer la courbe

< - A #¥ig. 2.35).
&= B

Dans la pratique, les injections ccnelen scnt les plus utilisécs
cependant, |’impuision est tcujours recherchés quand ia reponse
durc asscz de temps pour Ctre anaiysabl!c, ceci narce que la quan-
tité de traceur utilisézest relativemert faible, ce qui est plus
dcenomiguc.
11.6.3:2.2 interprftation des mesurcs de D75,

Dans les reacteurs redls, la difference entre les temps de se jour
et les temps e passage ncus permecttrae de deduire <t le reactecur
presente des volumecs umerts, c’est 3 dire des rones stagrentes du

ait du meiangcage imparfait cu des court-circuits dus & !emprunt
de chemins preterentie!s par les ¥luides,

Considerons ure injection impulsion dans ur reacteur cuvert

SoitM ja guartité injectée, Vo le velume du reacteur, Co= v
q ie debit velumique %tra:LEi, le temps de passage des melecules

dans le reacteur.
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La quantcité de traceur ayant sc journé moins 4oL 3 1iinterieur Ju

reacteurest coale & la q:ulti_, de traceur scortice srtre© et T

e m‘L Et)ydt - Jq cdt

t s
oie qoemcit:jc cdt; En=4 @ ; 5=

dei i ni comme le momert Afardre

i ﬂm'

Le temps de scjour moyern

de ia fo ntion E(t) scit ¢ E o tE (t)d"t'

| T J:”tc- ctt
cu encore a t):;: e
el dt

o
t/_'; sera conc seterminé par mc e:i.::w_---or}c-:-‘.- ailrcs k « deux ccurbe qtc_\_}v%
et C{t} - Rty uehmnte,ebpar

S1 Co v n--"-t pas Dien CORRUC On B ut remplacer C.Co.ﬂ')p-:srqt_,)_

| ‘cquaticnr conpar: t)‘)
Courr dee valeurs 4iscretes de C()on peut ecr ire pour des petits
ntervalles do temns L’l‘f’_[ l’./;‘.Z. C.'_t:'_.At(.. . L represente lo leme
Z CC /.:\.tl:. ¢ intervalle de temps

considord =4
Fevb. o=
; L—_"‘—Y“

On notera que dans ie cas ou on ne dispose que du relevé
experinental ‘élt\( spurités de longueur Y et si la vaieur de 'é[t) est
vroporti onncile a clt) c 3 dire Ol .)—‘l,uﬂcr. peut directemenrt
ccrire h Jw-t j(t){Lt

1> dt

et trouvé intericur ou supe-

Selon que le temps de sc jour moyen

ricur au temps d¢ passage on dira qu'cn a3 proedominance de volumes

apte CIrculcs.

f";

morts ou des €

1- Volumes morts
;cnr:. stacrante ou volumc

il LN, s B

eacti® sgET— — — - T— oy P cduits

L’ 4

{es volumes merts csort des zores cu le transfert de matierc et de

chaleur se fait nlus lentement qus dans le restc du fluide.
-

cst pariait

E‘BiVCL cst le volume accessible au fluide ou lc melange

alors : Ve = q:E/g,
Vh\ cst lc voluue mert et Vﬂ. e volume total! du reacteur, on

peut ecrire ! VR -\a. _1.\/rn = qt}) _\-Vm



B vm - d_ Vo - T
Scit YM - A_Vgq - 4-9 = A -t
"R s, 1Tt %

Le pourcertanc de volume nort est donc 4.00‘(1_1;6 )

e moyer superiour

Les molecules +de traceur scjournent denc ur tem

au temps de passage : ainsi ure partie du rluide traversze rapidc-

it de courte-circuit ot q e debit total, le taux
o

sera @ A 0Q qf%% - (ﬁid'?;ng) ”1061;

C

On roters errin guc la difrerece thPf“tA Lt?; re doerpe pas la

contributior des velumes norts et des courty-circuits & la ror-

idealite du reacteur ; ur volume mort sescclé a4 ur court-circuit
~

du meme ordre de grardeur peut donner up tempe de sejcur tres

oroche du tempe de pascage - des melsculzs de ’alimentation |,

. - . Fad . n . .
alers que ieo reacteur et loir d'8tre ideal : |’irterpretatior de

cotte Jdittererce deit ge faire derc de facgor pruderte.
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ITf - APPARFRILLAGE D'EXTRACTION PAR SCLVANT

L'éxtraction du nitrete d'uranyle par le TBP-Ker sene
de fait principalement & l7aide de colonnes agitées ou

pulsées et de mélangeurs-décanteurs.

III 1) Colonnes agitées

Ce sont des colonnes dont l'apport dienesrgie se fait parpen-
diculairement & leur axe (14), on distingue :

III1 -1) Le contacteur & disques rotatifs

C'est une colonne verticale dans laguelle tourne un axe
vertical portant des disques horizontaux, entre les disques
tournants sont placés des anneaux fixes.(fig.3-1)

III1 -2) La colonne de SCHEIREL

C'est une cnlcnne dans laquelle les zones agiéées sont
alternées & des zones garnies (fig.3-2) ; une grande
porosite favorise la coalescence de la phase dispersée.
III2) Colonnes pulsées.

Ce sont des colonnes pour lesquelles 1fapport d'énergie

se fait parallélement 3 l'axe de la colonne. Pour ne pas
modifier le débit des liquides, le mouvement imposé a ces
derniers est cycligue de méme amplitude vers le haut et
vers le bas.

On distingus :

IIT2 -1} Les colonnes pulsées a pulvérisation

1'adjonction d*un pulseur permet d'augmenter l'efficacité
de la colonne (fig.3-3)

III2 -2) Les colonnes pulsées a garnissage.

Ces colonnes, comme les précédentes,; sont munies de garnis-

sage pour augmenter leur efficacité (fig.3-4).




III2 -3) Les colonnes pulsédes a plateaux perforés,

Ce sont les plus répandues. En géndral, les diamétres

sont trop petits pour qu'ils fonctionnant sans pulsion
{fig.3~5): on peut donc avoir engorgement soit, par défaut
scit par exés de pulsion.

III3 -1) Les mélangeurs.

Ce sont généralement des cyvlindres verticaux parfois

munis de chicanes;pour des économies de construction,

ces ecsservoirs sont de forme rectangulaire bien que ces
derniers présentent des volumes morts et sont beaucoup
moins sfficaces. Pour avoir de bons résultats il faut que
la hauteur du liguide dans l2 mélangeur soit au moins
égale 3 son diamétre.

On distingue les mélangeurs & agitation : mécanique, pneu-
matique, par ultra-sons ou en scrie.

1II3 -1-1) Mécanique :

L'agitation se fait dans ce cas a l'aide d'une tige ro=-
tative. Le réservoir peut &tre lisse cu muni de défle-

cteurs verticaux ou horizontaux (fig.3—-6).

III3 -1-2) Pneumatiqu= :
L'agitation est produite par introduction d'air comprimé

dans le milieu liquide (fig.3-7).

III3 -1-3) A ultra-sons

On produit par des vibrations de basses fréguences au
moyen de métaux une emulsion gque l'on fera décanter.

III3 - 1-4) En serie

Les liquides sont aspirés et re Osulés simultanément dans
le méme sens & traveres un dispositif généralement de petit
volume et sans partic mobil< ; ce dispositif se place en
serie sur la tuvauterie d’amenée des ligquides, il peut

tre éjécteurs, iniascteurs, buses, orifices, vannes ou

(3]

a
a pompes centrifuges (fig.3-8).
III3 - 3) Les décanteurs

La décantation se fait généralement par gravité dans un
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récipient de forte section, muni ou non de deflecteur$ou
coalesceurs. Deux types de décanteurs scnt représentés
sur les figures 3 - 9 et 3 = 10,

III3 -3) Les mélangeurs~décantours

Ces extracteurs sont constitué s par une batteric d'éléments
comprenant chacun un bac aaitéd et un récipient pour la sé-
paration (décanteur) (fig.3-11) ils sont généralement dis-
posés horizontalement, la circulation des liquides étant
assurée par des pompes ou par l'agitation elle-méme, ces
appareils sont lec images exactes de l'extraction a contre-
courant a étages séparés ;chaque iélément préscnte d'ailleurs
une c¢fficacité voisine de cellc d'un étage théorique. Ces
apparcils sont sans ces améliorés et simplifiéds et 1l'on

se
a décrit des ensembles dc "pompes-décantceurs® dans lesquels

(O

le mélangeur cst remplacé par une pompe, ainsi gue des mé-

langeurs "intcrnes" constitués d'un seul récipient jouant
a la fois le rd8le de mélangcur (gr8ce a un agitateur assu-
rant le mélange dans la partie centrale) ct de décanteur,
ce mode d'extraction st trés souple permettant lavages

et recyclages (12).

ITI3 ~-4) Accessoires

III3 -4-1) Agitatcurs

L3
T
m
0]
oo

l'agitation se fait helices, turbines ou palettes,

=

o]
I‘.L!

d'autres variantes sont aussi utilisées,Les helices,; pro-
duisant un écoulement exial, sont utilisés par les faibles
viscosites des liguides, les turbines et:palettes produisent

chicanes verticales sont uti-

ol
m
m

un écoulement radi al gi
lisées.Les turbines scnt universellement utilisées dans
l'extraction liguide-liguidec.

III3 -4-2) Utilisation des chicanes dans lcs mélangeurs ( )
Les chicanes sont généralement placées verticalement le
long des faces du réserveir, elles ont tendance a changer

le modéle d'écoulemant des liguides ; dans le cas desturbing



- AP

et palettes, d'un écoulement rotationnel & un écoulement
radi pl; & proximité des faces, le liquide circulera donc
verticalement (vers le haut et vers le bas) et il résulte
gu‘on aura une plus frande uniformité gqu'en l'absence de
chicanes;, un autre rdlz de ces derniéres est d'éviter le
vortex crée au niveau de l'interface gaz-liquide qui di-
minue le volume utile du mélangeur et permet & l'air de
pénétrcr dans le liquide, ce gui est indésirable dans
l'extraction liguide-liquide.

ITI3 -4-3) Utilisation des deflecteurs dans les décanteurs
Les deflecteurs servent & calmer l1'émulsion sortant du
mélangeur en augmentant la coalescence entre les goutel-
lettes de phase dispesrsée au niveau de l'interface
liguide-liquide et facilitent donc la séparation des deux

phases.
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TVPARTIE EXPERIMENTALE.

IV Plan de travail.

Le plan de travail adopté est le suivant 3

1) Description de 1l'appareillage ot tests dletancheité.

&) BEtude des performances du melangeur en fonction des debits, vitesses de

rotation de l'agitateur et type d'agitateur par D.T.S d'un traceur (HNO3)

2) Etude des performances du decanteur par des essais hydrodynamiques en
utilisant le systeme kerosene-eau.

L) Preparation des solutions de solvant et de charge.

5) Mise en oeuvre de 1'extraction par solvant.

6) Bosage des extraits et raffinats obtenus.

7) Exploitation des resultats.

8) Conclusion.

IV.2 Description de 1'appareillage et tests d'etancheité.

IV.2.1 lMelangeur—-decanteurs.

Le melangeur-decanteur objet de cette dtude est de type 'boite''. Son schema
est representé sur la figure 12.

Le melanpeur de volume utile 4,2 1 ( 1335 x 15? x 128<3m3) comporte deux
(2) orifices permettant 1'entrée des 2 phases : L'une située au centre de
1a face inferieure et 1l'autre au bas gauche d'une face laterale ; une fente
de section rectangulaire, dans sa partie superieure permet 1'ecoulement de
1temulsion vers le decanteur. Le melangeur est surclevé par rapport au decan=
teur pour que l'ecoulement se fasse par simple gravité.

Le decanteur de volume utile 13,3 1 (57,7 x 15,5 x 15,1(:m3) ecst muni de
deux orifices permettant la sortie des deux (2) phases. Des rainures inter-
nes regulierement disposées permettent 1'introduction de deflecteurs.

Nous avonsverifié 1l'etancheité du melangeur decanteur a 1'eau, au kerosene

et au T.B.P technique.

IV.2P~mpe.

La pompe utilisée comporte deux soufflets ; c'est une pompe volumetrique
alternative ; trois (3) tailles de soufflets lui sont adeptables suivant le
debit desiré ; le plus grand delivrant jtsqu'd prés de 56 1/h ; elle fonc-
tionne selon le méme principe qu'unc pompe A piston ; 1l'admission se fait
quand le volume du soufflet augmente par ouverture de la valve d'admission
du liquide et le refoulement par compression et donc ouverture du clapet

de refoulement.
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Le debit se regle par une Vis qui deplace verticalement la position excentri-
que de la bicle du soufflet sur le rotor.

Cette pompe est etanche 4 1'eau, le kerosene mals pas au 7.B.,P ¢ ce dernier
meme dilué dans du kerosene attaque le caoutchouc des clapets et les rend
aprés quelques heures mous ct inutilisables.

On notera aussi que les tuyauX utilisés, en polyethylenc, sont atta-

qués par le T.B.,P qui les rend mMouse

IV.2.5 Agitateur.
Ltagitatcur utilisé fabriqué par I.K.A comporte une gamme de vitesses (dans
1'air) comprisec cntre 25 et 1500 tours/mn. Sa puissance est de 60 W -

differents types de tiges dtagitateurs lui sont adaptables.

IV.2.4t Bacs de stockagce
Pour 1l'alimcntation du melangeur-decanteur, nous avons utilisé daux (2)

bacs de 100 et 150 1 et pour 1la recette une dizainc de jericans de 30 1l.

IV.? Etude des performances du melangeure.

La D.T.S a etc effectuée a 1l'issue d'un enregistrement du PH aprés injection
rapide de 1Ccc d'HN03 65% dans le melangeur ou passe de 1l'eau a un debit
determiné.

La methodc experimentale est la suivante

IV.3.1 Obtention de la courbe ¢ = f(y)a
ou : ¢ cst la concentration molaire de 1'acide (mol/1)

v est la deviation du stylet de 1l'enregistreur (SERVOTRACE) (cm)
Pour cela on commence par etalommer le PH-metre numerique (BECKMAN) a
112 ide de deux (2) solutions tampon dé PH 4 et 7 puis on le relie & l'enre-
gistreur. Aprés, on prepare dos solulrons d'acide nitrigque de concentrations
connues, puis on y plonge 1telcctrode du PH-metre et on note la deviation
y (cm) du stylet.

Les resultatc experimentaux sont resumés sur le tableau suivant 3

6 (mor/1) ' 0,1 10,05 0,025 | 0,01 lo,005 | 0,001 |Fau cournte
ly (cm) ig,2 180 | 7,6 167 2,7 | 14 | o0

La figure 15 domne la courbe C = £(y).
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IV.3.2 Misc en oceuvre de la DIS.

Apres avoir choisi le type d'agitateur, le debit d'eau et la vitesse d'agi-
tati- i, on place l'electrode du PH-mctre prés de la sortie de l'emulsion et

A une faible profondeur dans le melangeur ; puis, aprés avoir choisi la
sensibilité de l'enrcgistreur et la vitesse de deroulement du papier on injec-
te 10 ec dlacide nitrique 14,4 U (65% en poids) ct e¢n mdne temps on declenche

le deroulement du papier.

IV.5.3 Resultats et calculs.
ILles experiences ont ete menées pour deux types de tiges d'agitation :une pale-
tte de forme ancre (fige. 13) et une hélice & 4 pales (fig. 14), et pour
differents debits (D) et vitesses d'agitation (V.A).

Les methodes de calcul des temps de passage (I{p), de sejour (%u\, des volumes
morts (V.M) et des court-circuits (C.C) ont deja ete exposées au IL 323« Un
exemple de calcul cst donné en annexe. Les resultats experimentaux sont resu-

més sur les tableaux suivants pour les deux types d'agitateur :

IV.3.3.1 Agitateur & palette.

————

i &

D (1/h)

i e DD 8D

Tp_(mn) i 4,7 ;
§ t T ¥ : ! = .[
VA (tours/mn) 1 o 1 190 | ko5 | 665 | 865 | 1020 |
b, (mn) | 5,9 | 6,0| 558 | 4,8 4,8 | 3,8 I
] L .
i gooe o dasa s eh e el V3 L3 | ‘
e R | I
- - , '-.
D (1/n) % 69,8 a
Tp(mn) o { 3,6 :
VoA Cbours Jux) k.o 1 190 | o5 | €65 | 865 .V 1020

i ; ' f 1
t_(am) i 532 | 4,3 40| 4,0 | b 343

- ! ¢ i s
taux de C.C T T O O |

™ I ; | :I ] r_) i ?

ttaux de VM X i
D (1/h) | 95,0 o |
Tp (mn) | 2.6 o
V.A (tours/rn) | o |+ 190 | 495 665 | 865 1 1020
t_ (m) i 3,6 3,5% 3.0 | 2,8 1 2,8] pie
taux de C.C |27 25 | 12 | 6 | 6 | 3
| taux de VM l , J i
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On notera que les debits utilisés sont coux pour lesquels un tenps de passa-
ge supcrieur a 2,5 mn est assuré; en cffet, un temps de contact entre phases
de 1'ordre de deux mninutes (2 mn) est necessaire pour 1l'ctablissement de
1'equilibre durant 1l'extraction du ritrate d'uranyle par le T.B.P-kerosene ;
le debit global correspondant a4 ce temps cst de 125 1/h, ce qui limite la
capacité horaire de cet extracteur A cette valeur.

De mBne, les vitesses d'agitation sont les vitesses cffectives (dans le
milieu etudié) mesurées o ltaide d'un stroboscope.

Les principales conclusions qu'on peut tiper de ce tableau sont 3
a) Pour une vitesse d'agitation domnée, les temps de sejour diminuent cvide=-
mment lorsque le debit augmente.

b) Pour un debit donné, le temps de sejour du traceur diminue lorsque la

vitesse d'agitation augmente.

¢c) Quel que soit le debit, les court—circuits sont predominants aux faibles

vitesses (au dessous de 500 tours/mn).

d) Lapparition de volumes morts n'est notable qu'aux vitesses d'agitation

trés elevées (1020 tours/mn).

NB. La litterature (cf. 14) prevoit pour ce type de reacteur essentiellement
des volumes morts ; la presence de court-circuits est dfic au fait gu'aux
faibles vitesses, 1l'eau n'est pas bien melangfe a 1'acide mais aussi au
fait que , les tubulures dAentrée dans lc melangeur n'étant pas symetri-
ques par rapport & sa sortie, ct la rotation de la palette (qui induit
un ccoulement essenticllement radial) se faisant dans le sens des aiguilles
d'une montre, une partiedu liquide entrant est chasée plus rapidemecnt que
le reste du fluide ct donc ne contribue pas pleinement & la dilution de

1'acide et il en resulte _ une augmentation du temps de sejour de ce
dernier.

Dans la pratique les volumes morts sont beaucoup plus tolerés que les court-
circuits car, durant 1l'extraction, ces derniers feront qu'une partie des
liquides entrants se retrouvera dans 1le decanteur sans avoir pleinement

participeé au transfert de matiere ; ce qui diminue le rendement du procedé.

IV.3.3.2 Helice & 4 pales.

Pour les raisons citées ci-dessus, on a etudié un autre type de tige
d'agitation : une helice & 4 pales dont le scheme est donné sur la figure 14,
tournant dans le sens trigonometrique pour augmenter lec temps de contact du
fluide entrant du coté lateral du melangeur en le deviant de son trajet initialj

On notera que 1l'hcélice a ete positionnée au centre du melangeur, A trois (3)

centimetres (cm) de son fond.
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Les resultats experimentaux sont resumés sur les tableaux suivants @

——— P -

D (/) i 5345

Gp (mn) - =gl ” hém¢““u47“‘ . . t:
VA (tours/mn) | 190 L 4o5 | 665 # 365 l 1020

t_ (mn) | w6 | byl | 5,9 | 3,5 | 3,4
taux de C.C i ; | | i i

ftaux _de V.i | 2l 6 it 9B 26 28
D (/1) | 698

% (mn) [l BB i

VA (tours/mn) l_ Los l_ 665 f 865 i 1020

ts () I L.z ‘ 3,06 | 242 I 2,0
taux de C.C _J___: I_. 14 L_ ¥ u_____ | . _:_ ' T
taux de V.M - i e ! - _f ._29. ..... . i 1

D (1/h) 1 - 95,0 R

Tp () l _ 2 7

e (tours/mn)_ | g0 1 w5 | ecs 1 ses | 1020

t, (m) i 3,0 | 2,6 | 2, 227
taux_de C.C g6 el L ape Ll [N |

taux de V.M e b a® e | .

Les principales conclusions qu'on peut tirer de ce tablecau sont :

- Les court—circuits n'apparaissent que pour les forts dcbits et faibles
vitesses d'agitation ct diminuent avec 1l'augmentation de ces dernieres.

- Los volumes morts augmentent avec l'augmentation de la vitesse dlagitation
et diminuent avec l'accroissement du debit.

Ces resultats, comparés & ceux obtenus pour la palette, montrent 1'interét
dtutiliser 1l'helice comme agitateur;
- Le rescau de courbes debit = f(tg) (voir fige 17) indique qu'aux forts
debits (voisin de 100 1/h), 1'influence de l'agitation sur le temps de
sejour du traceur est moins sensible, ce qui peut stexpliquer par le fait que
la turbulence des liquides entrants contribue beaucoup a leur melangeagc.
.ILe rescau de courbes debit = £(V.M) (voir fig. 17) révéle qu'aux faibles
debits ot vitesses d'agitation les volumes morts augnentent tres fortenent

avec la diminution du debit.
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- L'analyse de ces reseaux de courbes nontre gue 1l'utilisation d'un debit de
I'8rdre de 70 1/h et unc agitation proche de 750 tours/mn devrait permettrec de
minimiser les volumes morts et les court=circuitz ;3 de plus clest pour ce
debit que le temps de sejour est le plus influencé par la vitesse d'agitation
ctest ce qui justific le choix de ce debit dans 1l'etude de 1l'influence de
1'agitation sur 1l'efficacité du melangeur-decanteur,
--On notera cependant que ce couple (70 1/h, 750 tours/mn) choisi, qui sst trés
performant quand le but est d'utiliser pleincment les capacités volumique et de
melange du reacteur l'est aussi dans 1l'extraction sans qu'il soit le meilleur;
car, dans cc dernier cas, d'autres parametres de traumsfert de matidre entrent
en concideration (diametre des gouttes de phase dispersée, surfacc de basc du

decantcur, etCaeee)e

IV.4 TEssais hydrodynamiques = etude des performances du decanteur.

Le systeme solvant-charge utilise pour ces cssais est, pour des raisons
ecconomiques, lc systerie kerosenc=-can

- Lexperience a ete conduite dans ces contitions :

Debit de keroscne : 46 1/h

Debit d'eau : 15,6 1/h

Les vitesses d'agitation sont comprises eatre 200 et 1020 tours/mn

On a ainsi constaté que :

-~ A des vitesses infericures a 850 tours/mn, na1~rc l'apparition d'un fuseau
d'emulsion dans le decanteur, cc dernier reste ncanmoins asses mince pour que
1'on puisse considerer que la decantation est bonne.

- A des vitesscs supericures a 860 tours/mn, 1l'utilisation d'un deilecteur a
1'entrée du decanteur est necessaire ; cependant vers 1000 toursfrnn 1'emulsion
gagne tout le decanteur occupant une grande ecpaisscur de la phase dispersée =
cc phenoméne est probablement dfl a4 la faible tension interfaciale du systeme
cau-kerosene qui géne la decantation de 1'emulsion (13) ; on notera que ce
phenomene n'a pas ete observe durant 1textraction du nitrate d'uranyle par le
T.B.P=Kerosenc.

- On remarquera enfin que le reglage de l'interfacc se fait 4 1ltaide d'un

robinet 3 pointecau placé a la sortie de la phase aqueuse.

IV.5 Preparation des solutions de solvant ¢t charge.

IV.5.1 Preparation du solvant.
Le solvant est un melange de T.BP-lkerosenc a 30% volumique de T.B.P.
- Le T.B.P technique utilisé est fabriqueé par MERCK.

- Le kerosene J.LE.T A1 nous a eté¢ oifert par la raffineriec d'Alger
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Leurs caracteristiques physico-chimiques sont (7) :
TeB.P2 densiteé 0,973
visocsité 3,33 ¢p
solubilité dans 1l'eau 0,39 ng/l
solubilité de 1l'eau 64 my/1
Kerosene '  densité 0,601
la preparation s'cst faite a 1'aide d'un £t en verre de 10 1 ou on ajoute a

31 de T.B.P technique du kerosene Jjusqu'a cbtenir 1o 1 de melange.

IV.5.2 Preparation de la charge.

La charge, constituée d'une solution aqueuse nitrique de nitrate d'uranyle
a ete preparée,pour des raisons economiques, & partir d'un lot de diuranate
d'ammonium disponible au laboratoirc par attaque nitrique ; pour ces mémes
raisons, la concentration en uranium de la charge a ete choisic assez faible
(de 1l'ordre de 15 z/1) et son acidité voisine de 1,

La mise cn ocuvre de 1llextraction neegssitant, selon le plan d'experience
qu'on s'est fixé, environ 70 1 de charge, on a alors calculé qu'il nous faut
enviror. 1'equivalent de 1 ki d'uraniun.

L'cquation de dissclution s'ecrit :

(N, ) U0, + BHNO; —»2U0,(NO,) , + 2(iiH ) N0y + 30
On ctablit facilement que le volume d'acide de normalité N, & ajouter am

gramnes de diuranate pcur avoir une solution finale de normalité voisine de
1 est :
V= 9,6'} il (1 -1 )

N 1"

On a pris m = 1140 g, soit une wasse equivalente d'uranium 3

m, = 1140 . 238 . 2 =80 g
o2

O n preparc d'abord une solution stock de concentration voisine de 300 g/1 ¢
Soit :
b — _?_i:lq = 259 1.
. 300
Donc N1 = 4,78 HN.
En fait le volume obtenu est 16g6rement supc;ricur a 3 1 vu que la covteiBution
tion du diuranate n'est pas negligeable.
-~ Cette solution doit ctre dosée en uranium ct en acidité libre ; l'ureuium
ect dosé par gravimetrie et 1'acidité libre par PH-metric (voir principes
en anncxe).



Ainsi, quand la concentration en uranium et 1l'acidité libre sont connues, il
est aisé de diluer la solution stock Jjusqu'ad obtenir 70 1 de solution de
nitrate d'urauyle d'environ 15 g/l cn Wet d' acidité libre 1.

- On a ainsi preparé une solution & 14,504 g/1 d'uraniun et d'acidité libre

1,00 N,

IV.6 Mise en ocuvre de l'extraction par solvant.

Le plan d'experience adopté est le suivant :

- A un debit constant, ctudier 1l'influencc de la vitesse de rotation de
1'helice sur l'efficacité de l'etage ~ les parametres choisis sont (pour les
raisons citées en IV.3e3.2) 3

Debit 70 1/h -VA : 300 = 755 = 1020 tours/mn
- Pour economiser auszi bien le solvant que la charge, lc¢s mnipulations seront
cffectutes sans vidanger l'extractcur aprés cliaque vitesse d'agitation = ce
qui nous a conduit a4 determiner d'abord le temps aubout duquel lc regime
permanentest atteint (concentration des phases dans le melanggur constantes).,

On definit le temps de renouvellement de la phase lourde comme 3

tr = volume de phase lourde dans le decanteur
debit de la phase lourde

Ce temps est celui au bout duquel la phase lourde dans le decanteur est
completement rcnouvelées! on suppose que la progression de la phase lourde
dans le decantour vers sa sortie se fait par couches moleculaires ; cecl
etant dl & la faible turbulence qui regne dans le decanteur ; un temps double
de tr est donc pratiquementsuffisant pour atteindre le regime permanent des
concentrations.

- Linterface est choisic a la mi-hauteur du decanteur pour dcs raisons
evidentes de bon fonctionnement ;

Dans ces conditions : vV = 13%33 = 6,66 1
R=70 =17,5 1/

t =6,66 ,6C =23m
TR

Le temps pour ltetablissement du regime pernanent est donc de 45mn,
Apres avoir etalonné les deux corps de porpes & leurs debits respectifs 3
2,5 1/h de phase co: .inue (T.B.P 30% - kerosene)

17,5 1/h de phase diSpty-sée (solutionaqueuse de nitrate d'uranyle)
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On demarre en debitant la phasc continue seule puis quand le decanteur commen
ce i se remplir, on fixe l'agitation et on envoic la charge j on  o*fté.d que
1'interface atteigne la mi-hautcur du decanteur (cnviron j2 heurc) puis, a
l'aide du robinet a pointeau, on recueille la pliase lourde & un debit
tel que la positicn de 1l'interface reste constante ; apres 45 rn, on recueille
des echantillons de phase lourde ct legere,

Bependant, la mesurc des debits de sortie a réveélé qu'ils etaient inferieurs
a ceux fixés 4 1l'entrée alorsque le niveau de l'interface cst resté rigoureu-
senent constant ; ceci s'explique par le fait que la pompe utilisée, bien
qu'elle soit volumetrique alternative n'est pas compatible avec les produits

utilisés ; en

Q

ffet, comre il a ete deja signalé en IV.E,Z}le T.B.P attaque
les valves d'admission et de refoulerient et les rend molles et non etanches
au niveau des tubulures d'entrée et de sortie de la pompe ; ce qui rend cctte
derniere tres sensible a toute contraintc exterieure ; la phase dispersée
entrant par le cotélateral du melangeur, son debit a ete plus sensiblement
modifié que celui de la phase legere vu que l'helice d'agitation etait placée
au néne niveau de la tubwlure laterale (h =5 cn) et tournait dans le sens
trigonometrique qui s'oppose au trajctinitial de la phase dispersée j;

-

cependant, le debit glogal moyen est reste stable et egal A 55 1fh ; ce qui
nous permet de couparer les efficacités de 1l'etage en fonction des vitesses
de rotation de l'helice.

Les raffinats et extraits ayant des concentrationc assez faibles en uranium
les dosages ont eote faits par spectrophotometrie (voir methode en annexe).

A - - L) i .
On rappelle que l'efficacité de 1'etage peut ctre delinie par :

Xp = X ou : x(xc) : est la councentration du raffinat
E§;'- X (4 1'equilibre) en uranium (z/1)
LT
Avee Xy = 14,504 /1 Xp concentration de la charge cn

uraniun (gil)
Sachant que :
-~ La courbe de distribution du nitrate d'uranyle entrele T.2.P 30%-kerosene
et 1"acide nitriquc 17 est donnée dans (3). ﬁfijfﬁl
-~ Les rapports des debits de phasc continue 4 celuil de phase dispcersée (E) ont
ete determinés experimentalement et verifiés par un bilan matiere de l'u%anium
basé sur 1'immiscibilité totale du,solvant avec la charge qui s'ecrit :

Ey+x 214,504 g/1

R
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Les resultats eyperimentaux et zalculs d'efficacité sont resumés dans le

tableau suivant @

Debii globalll/h ) : 55 . |
VA(tours/im) .30 il o b 1020
5/R 2907 902 2272
b (/1) . 0495 . 0,70 ___ 0,866
y (/1) N L 4,28 3397 ! 3473
x, (8/1) 0,62 0,57 0,55
(/1) 4,38 4,02 3,76
B (%) ; 9796 = 99{1 el 99,2

La courbe 19 montrxr 1l'influence de la vitesse dlagitation sur 1'efficacité
l‘étage. On constate que cette dernidre cst supericurc a 99 % pour des

vitesscs supericures & 700 tours/mn et n'auguentc que tres faiblement avec

l'elevation de ces dernieres,,

Au dessus de 850 tours/mn, 1'éfficacité rectu pratiquement constantc.

On notera que l'on a consideré que l'efficacité de 1'otage cost pratiquenent

constunte (pour une vitcsse d'agitaticn et un debit global donné) dans

1'intervalic restreint 3,25;§§ £ 3,75 ; pour cela, on s'est appuyé sur

l'otude faite dans (1) on 1'aiitcur a trouvé quc dans nctre domaine de concene-

tration, la uou;bsﬁpuoudo—bqu ilibre, clest & dire la courbe reliant le
raffinat et 1l'extrait sortant d'un ctage est pratiquement une dreite ; on a
donc tracé la courbe de pseudo=equilibre passant -ar le Loint experimental
(x = 0,95 &/1 ;5 y = %,26 g/1) et mené les droites operatoires de pente =1

% !/
=1 , et =1 ; on a ainsi pu constaterque los rapports @ =4

L] 3475

AB a AB! ~ KB%.-.0,97 (fiz.20)

XA Y vos
C'est & dire que l'efficacité de 1'etage reste pratiquencent ccenstante dans
1'intervalle 3,; {< 3,75« Ceci est dlautant plus valable pour les vitesses

755 et 1020 Louru mp
Ainsi, dans les conditions operatoires choisics, le melangeur decantcur
objet de cette etude presente unc efficacité tres clevée qui 1'identific

pratiquenent & un etage theorique.
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Hecuperatior duee produits.

-

L’extrait et le rafVvivat cbterus anres extractior deivert oetre
retrattés pour vocuperer urarium et le colvart gvilieds en
vue d'unc evertuclic réutiticatior,

a- iraitemert du rattinat.
L'urarium corntery dars la phzeec asucuse 2 ure corcertratior

oyenne volgine de ¢, ¢

- o~ L .
peut etre recunere  nar cvaporatior

sur plangue chaufiante jusagu’a cbterir ur cercerteé 4ervicon

200 a/l er urarium,

bhe Trattement de lextieait.,

Lour recuperer le ccivart ot 'yrariam Jde lextrait il Yaut
operer une reextractior & cortre-courant & §'eau pure ;osi1oor

sappesc une corecentration moyverre de extrait cnteru Jde ¢ o/
= » = l z, o o g N TIRaE L % - - ~ + . =~ -l . ! .

oy & calculéd craphiguemest Gu’avec un raopert de Jdebit de phase

T s T R U T e e e e TR

aqueuvse sur oreanique <de ', 7 ,orn arcive, oo utilissrt trois (2

ctaces do reextracticn a coentre courarce d faive nasser pratique-

mernt tout |’urarium dars la phase aguecusce et Jdorc & ohternir ur

celvaent presque pur (Tia. 2.1Y - on noteras que la ccurbe de distri-
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CONCLUSION

Notre &tude a prorté sur la détermination des performances
d'un mélangeur-décanteur de type 'boite pour 1l'extraction
du nitrate d'uranyle par le TBP dilué A 30% dans le Kéro-
séne en fonction du debit global des fluides,du type dlagi-
tateur (palette ou hélice) et de 1la vitesse de rotation

de ce dernier.

L'expérience a montté que ce melangeur-decanteur presente;
dans les conditions opératoires choisies,une efficacité
trés Blevée (99%) 1l'identifiant pratiquement i un &tage
théorique

Ce type de melangeur-décanteur peut €tre donc recommandé
pour son utilisation dans une cascade de melangeurs-décan-
teurs qui constituerait un atelier semi-pilote pour la
purification des concentrés Uraniféres.

La capacite horaire de cette cascade &tant voisine de 100
1/h (soit 251/h de charge),elle peut permettre le raffinage
d'un debit dquivalent a environ 8Kg/h en uranium.

I1 reste pour atteidre ce but,d &tudier les performances

du mélangeur-décantcur pour un debit voisin de 1001/h (ce

cause de la non fiabilite de 1la

s

qui n'a pu étre fait

jas ]

pompe qui etait mise notre disposition) et la mise en

oeuvre de l1l'extraction 3 contre-courant dans la cascade.
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Dosage gravimetrique de Luranium

dauns les solutions pures de nitrate

d'urcayle

Principe

La methode consiste & précipiter 1l'uranium par 1l'ummoniaque en diuranate
puis a calciner ce dernier 4 900°c pour obtenkr 1'oxyde U3 08.

~ 4insi & un volume v (ml) de prise d'essai, contenunt aun mois 40mg
d'urunium, on ajoute de l'ammonioque en exés pour que la précipitation
soit complzte; On chuufie sur plaque chauffante 2 100 °¢ pendint 15 mn
et on filtre & chaud sur papier [iltre & bundes bleues ; on recueille le
précipite et le filtre duns un creuset en platine, préulablement calciné
et tare pendant une hsore & 900 °c . Aprés refroidiscement dans un
dessicateur, on ’ec 1l'oxyde obtenu. 3i m est la masse de U3 08 obtenueg,

alors la teneur en uranium de notre €chantillon. est

[U],, =30.m. 1000
U3 O8 v

3.(238)+(8.16) v

(Ulk/r =3.238 . m. 1000
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to
Dosuge spectro phométrigue de 1'Uranium

Principe :

) - ’ - 5l .
Extraction de l'uranium par l'ucetate d'etiyle, formation d'un
complexe par le dibenzoyle nmthane,spectrqﬂaetﬂ:tétriejla methode

est applicable pour des quantités d'uranium inférieures 3 1000*3;

Réaotif :

- JAcetate d'Bthyl?
- Hitrate d'alluminium dissoudre 950 g de 4l (WO3) 3
duns 480 ml A'H20 et filtrer sur fibre de verre.

dans un fiole jaugée de 1000 ml,

~ Solution de Dibenzoyle methane
dissoudre 1g de dibenzoyle methane duns 500 ml de Pyridine ajouler
6,25 & A'EDTA et 5,45 g de Nitrate de Magnésium Hexahydrutctprdala-
blement dissous cuacun dans 200 ml d'eau environ, completer zu
volume avee de 1l'eau et conperver cette solution 34 1'obscurite s

sa durce d'utilisation cost infeérieurer 4 unc semainc.

licttre Un volume v déchiantillon dans unc ampoule & decanter, et
ajouter 30 ml de ifitrate &'allumunium et 20 ml d'icétate d'Ethyle ;
on agite mecaniquemcnt pendant cing minutes et on laisse decanter
pendant 20 mm ; on prélsve 5 ml de lu phuse orgunique (Solvant)
dains une fiole jaugée de 25 ml et on compl:te au volume avece

la solution de dibengdoyle Hetiiane. On liuisse reposer pendant cing
minutes puis on fait une mesure de densitc optique a 410 nm la
courbe d'étalonnuge :

dcnsité optique = £ ( [Uj ) permet do déterminer la teneur on

uranium de notre échantillon de deépart.
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Dosuge de 1'.icidité livre

Principe

Lo méthode consiste a doser uniquement 1l'acide nitrique qui existe dans la

solution de nitraite d'urunyle j pour cela il nous Jfaut au préclable compleyer

i - i G . 5

1:ion Ud& en ajoutunt du sulfate d'_mmoniuvm lﬂv)2 S04 puis on neutralise
i

avec de l.. soude Nu oil.

Hethode

£ Un yolise V ml de nrisc d'essal on wjoute une quantité sufiisante de comple—
xant (qu& S04 puis on y plonge 1'¢lectrode du Pil-mitre et on o joute des
queatités finies de soude en notunt A chague ajout les ptt correspondunts,
cusuite on trace lu courbe ( APH_ =€ (Wo) ou Lpl et 1'élévation de P
Dvi
observee pr.s ajout d'uu volume Vb de soude] le premier meximum de cette

%

courbe aur. pour sbscisse le volume VBu correspondaat 2 la neutralisation de
1'acidite libre ; cette acidite est zlors : W =1 o Vo1

NB: A
1e deusicme meximun de cebte courbe correspond i la neutralisation de l'aci—

dité totale de l'échantillon ; si Vu est son abscisse, la teneur en Uranium

de notre cchantillon sera ~lors

(W] e/

(T = ¥Bn)-ib . 0
v ¢

'y le/1

3 119 o { Tu = ¥Bn)-iv

i e e

7
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METEODE DE CALCUL DU TEMPS DE SEJOUR MOYEN DU TRACEUR

Le temps de sejour moyen d'un traceur est donne par la relation:

- 00k
bg thhmﬂﬂu.HQw.
J c(t).dt
- reltva expérimental tel que ce 1ui de la figure 21 Donne
1'allure de: ¥(£)-- F(t)
(cm)

La courbe d'!'étalonnage de 1'enregistreur Y- _ G(t) permet de
tracer C(t)-_ H(t) et t.C(t)z U(L).
Pour calculer t ,11 faut évaluer les surfaces de 11m1tees par
1es courbes tC(t)- U(t) et c(t)- H(t) et calculer leur rapport-:
Une methode simple consiste 4 prendre sur un petit intervalle de
tempsAt(imn)la somme des moyennes des valeurs de C(t) et de
celles de tC(t) et de calculer leur rapport;cette methode a donni
des resultats aussi precis que par ] tévaluation directe des sur_-
facese .
Exemple de calcul:

Pour les conditions operatoires suivantes:

D-531/h Cp-b4,T5mn ¢ v.A 860 tours/mn ; Vitesse du

papier - 10mm/mn ; Agltateur A Helice

t(mn) " I 4

e i

Y(tzcm) +6

e o

w100, 3 5

£C(t /1) |0 ke

i :
t - BoLED0E 3+6 h2+9, ,07+10.9 549, Q7+9°67+9+o+6+> 85+2 %L ..
A _Jroc(t)_dt “ T34k, 3643, 7142, 0542 h+1, 774,041, 07407240 41+,
_B,M?mn.

1"4):26.

Le taux de volume est donc:100(Z £
2
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il courbe de reponse de I'enregssl‘r‘eur
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