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Zusammenfassungs

Der Bericht erldutert hydrodynamische Untersuchungen sowie
Versuche zur Extraktionsmittelwdsche mit Natriumkarbonat
und Hydrazinkarbonat unter Verwendung einer mit Uran und
Dibutylphosphat beladenen 30 %-igen Tributylphosphatldsung
als Extraktionsmittel bei WAK-Durchsatzbedingungen an einem
Holley-Mott-Mischabsetzer, WAK = Wiederaufarbeitungsanlage
Karlsruhe) s

Die Additionsverbindung von N2H4-H20 und Co2
liefert mindestens ebenso gute Waschresultate wie eine vergleich-

(Hydrazinkarbonat)

bare Natrium~Karbonatlésung, wobeil die Vorzilge bei Verwendung
von Hydrazinkarbonat vor allem in der Vermeidung von unndtigem
Salzanfall (MAW) zu sehen sind., Der C02—Antéil verhindert
unerwiinschte Uranausféllungen, Das in der agqu, Produktldsung
verbleibende Hydrazin l&8pt sich problemlos durch Elektro-Oxi-
dation oder mit N,0, zersetzen, sodaf eine nahezu salzfreie
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Abfalldsung entsteht,

Die Eignung des Hydrazinkarbonat-Waschverfahrens konnte in einem
40-stiindigen Betrieb demonstriert werden. Die erzielten Dekon-
taminationsfaktoren in dem einstufigen Mischabsetzer lagen fir
HDBP bel 20, Die Stoffilbergangskonstante B wurde in einer An-
passungsrechnung fiir HDBP mit 0,015 cm/min und fir Uran mit
0,033 cm/min bestimmt.



Solvent wash process with agqueous N2H4'C02— and Nazcoa—solutions
in a model-mixer settler of WAK-scale,

Abstract:

Hydrodynamic examinations and experiments on the solvent wash
2CO3- and N2H4'C02-solutions in an
Holley-Mott-mixer settler of WAK-scale are reported (WAK =
Wiederaufarbeiltungsanlage Karlsruhe), As organic solvent

30 % TBP/dodecane loaded with Uranium and dibutylphosphoric

acid ester (HDBP) was used,

process with agueous Na

The addition compound of N,H,*H,0 with CO, (hydrazinecarbonate)
brings about at least the same good results in solvent washing

as comparable Nazcoawsolutions. The advantage in using hydrazine
carbonate is to be seen in avoiding unnecessary saltwaste (MAW).
The part of Co, hinders the precipitation of Uranium compounds.
The hydrazine which remains in the aqueous product stream can

be oxidized either electrolytically or by means of N,Oy s resulting
in an almost saltless solution .

The qualification of the solvent wash process with hydrazin carbonate
was demonstrated in a run of 40 hours. The resulting decontamination
factors for a one-step mixersettler lay at 20 for HDBP., The values
for the mass transfer coefficients were determined by a fitting
calculation, resulting in 0,015 cm/min for HDBP and 0,033 c¢cm/min

for Uranium,
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1. Einleitung

Die nach dem derzeitigen Stand der Technik in der Wieder-
aufarbeitung angewandten konventionellen Verfahren zur

Extraktionsmittelwdsche sehen die Verwendung von Natrium-
karbonat bzw, Natriumhydroxid als Waschmittel vor, wobei
neben den mengenmdfig geringen Degradationsprodukten des
Tributylphosphats hauptsdchlich Natriumnitrat, das durch
Neutralisation des alkalischen Waschmittels mit Salpeter-
sdure gebildet wird, als radicaktiver Abfall entsteht,

Durch die Anwendung des neuen Waschmittels Hydrazincarbonat (1)
lassen sich letzlich "salzfreie" Waschl&sungen erzielen,
wodurch der Anfall von MAW bei der Extraktionsmittelwische
vermieden wird.

Das in den wé&Brigen Abfalldsungen verbleibende Hydrazincar-
bonat ldpt sich durch anodische Oxidation oder mit N20 in
gasfbrmige Produkte zersetzen.,
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Die zurlickbleibende Salpeters&dure kann in einem Verdampfer
hoch aufkonzentriert werden und der relativ kleine Volumen-
strom des Konzentrats dem hochaktiven Abfall zugefiihrt werden.

Die Grundlagen des Waschverfahrens sind in (1) und (2) dargestellt,

Versuche zur Extraktionsmittelwdéische von "heifem" Solvent mit
Hydrazincarbonatwaschldsungen in einer abgeschirmten Laboran-
lage (Bleiburg) in Holley=-Mott=-Miniaturmischabsetzern sind in
{3} beschrieben,

Aufbauend auf und in Ergidnzung zu diesen Versuchen wurden die
nachfolgend beschriebenen Untersuchungen an einem Holley-Mott-
Mischabsetzer im WAK~-MaBstab durchgefiihrt, Ziel der Arbeit war
es, sowohl Aussagen iber das hydredynamische Verhalten dieses
Mischabsetzertyps als auch iiber seine Eignung beim Hydrazincar-
bonatwaschverfahren zu erhalten.



2, Experimente

Die Versuche wurden in einem einstufigen Mischabsetzer
vem Typ Holley-Mott (schematische Darstellung Abb., 1)
durchgefiilhrt.

Das Mischkammervolumen betrdgt 20 1 und das Absetzkammer-
volumen 60 1, Der Mischabsetzer ist mit einem Turbinenrihr-
werk ausgeriistet (Drehzahlbereich des Antriebmotors 460 =

4000 min-1, stufenlos verstellbar) das durch seine Pumpwirkung
eine Rezyklierung beider Phasen bewirkt, wobei die Rezyklierung
der widBrigen Phase lber einen Bypass von der Absetzkammer zur
Mischkammer wahlweise selbstansaugend oder kontrolliert iiber
Einspeisung mittels einer Kreiselpumpe erfolgen kann, Damit
auch ein optischer Eindruck vom Mischabsetzerverhalten ge-
widhrt wird, wurde eine Frontseite des Mischabsetzers mit einer
Plexiglasscheibe versehen. In HShe des Rilhrwerkstators ist an
dieser Scheibe im Mischkammerbereich ein Probenahmesystem
isntalliert mittelsdessen Mischphasenproben zwecks Bestimmung
des Phasenverhdltnisses entnommen werden k&nnhen,

Der Ablauf der wdBrigen Phase sowie die Regelung der Grenz-
fldche erfolgt lber ein NiveaugefdB; der Abzug der organ,
Phase erfolgt im freien Ablauf,




2,2 Versuchsergebnisse
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Bei verschiedenen Lagen der Grenzfliche war in Abhdngigkeit
von der Rihrerdrehzahl das Mischphasenverhéltnis zu be-
stimmen, Die ersten Versuchsrelhen wurden mit offenem agu,
Recycle-Bypass gefahren, wdhrend die darauffolgenden bei
geschlossenem Bypass zur Ermittlung des agu. Recycle=Flusses
liber kontrollierte aqu, Rezyklierung mittels Rreiselpumpe
gefahren wurden,

Die Bestimmung des Recycle-Flusses erfolgte dermaBen, dag
mittels der Kreiselpumpe der Durchsatz solange variiert
wurde, bis bei gleichem Phasenbild das gleiche Mischphasen-
verhdltnis , wie zuvor bei gleicher Drehzahl und offenem
Bypass, erreicht wurde (Betriebszustdnde s, Abb. 2).

Pie Ergebnisse sind in Tab. 1 und Abb. 3 zusammengefaft,

Versuchsparameters Phasenverhdltnis im Mischabsetzer

organ, _ 20, 30, 40, 50, 60 1
aqu, 60 50 40 30 70 1

Rihrerdrehzahl n = 460, 1000, 1500 min™'

duBeres PhasenfluBfverhdltnis: organ., = 100 1l/h
agu., 2 1/h

organ, Phase: 30 %$-iges Tributylphosphat (n-Alkan)
aqu. Phase: 0,5 m N32C03

Mischphasenverhdltnis = organ. Mischphasenanteil
agu, Migchphasenanteil




Nach einigen fiir die Versuche erforderlichen Modifika-

tionen konnte der Mischabsetzer problemlos betrieben werden,
Das Rilhrwerk erwies sich als sehr effektvoll und leistungs-
stark, Der fiir eine gute Dburchmischung und gleichmidgfige Auf-
trennung erforderliche Drehzahlbereich liegt jedoch im unteren
Teil des brehzahlbereichs vom Antriebsmotor des Rilhrwerks

(460 - 4000 min~'), d.h. bel 460 min" |
gutes Mischabsetzerverhalten vor, Es zeigte sich jedoch,
da8 ein Drehzahlbereich zwischen 200 und 800 min~ |
Erfordernissen eher entspricht (Tab. 2, aAbb,., 4).

lag ein noch sehr

den

Drehzahlbereiche tiber 1000 min:-1 fiihren zu sehr starken
Turbulenzen in der Mischkammer, die kein homogenes Phasen-
bild gestatten, Weiterhin kommt es aufgrund erhBhter Misch-
phasenbildung zum Eintritt von Mischphase in den Phasenein-
ldufen des RlUhrwerks, wodurch eine Umkehr des Phasenverhaltens
eintritt, Flr hohe Drehzahlbereiche, wie in diesem Fall, ist
auch der Absetzbereich des Mischabsetzers nicht ausreichend
dimensioniert, vielmehr zeigt sich, daB wegen starken Entrain-
ments die Phasengrenzen nicht mehr erkennbar sind bzw. die
gesamte Absetzkammer vollends mit Mischphase ausgefilllt ist
wodurch Mischphase unerwiinscht in die Phasen-Abldufe gelangt.

Bel der derzeitigen Ausfilhrung des Mischabsetzers wurden die
.. 40 1 org.

besten Resultate bei einem Phasenverhdltnis von 1 30 1 aqu.

und einer Drehzahl von 460 min:-1 erzielt,

Es wurden Experimente mit Natriumkarbonat bzw. Hydrazinkarbonat

als Waschldsung durchgeflihrt, Bel dem verwendeten Extraktions-
mittel handelt es sich um 30 %-iges TBP-n-Dodekan, das entsprechend
der Aufgabenstellung mit Dibutylphosphat oder mit Dibutylphosphat
und Uran als zu extrahierende Substanzen versetzt war.




Das Analysenverfahren zur HDBP=Bestimmung hat eine untere
Nachweisgrenze von 2 pg/ml; die Methodik ist im PWA-Bericht
6/77 erklédrt., Eine Zusammenfassung der Versuchsresultate
erfolgt in Tab. 3. Konstruktionsbedingt erfolgt der Misch-
absetzerbetrieb organisch kontinuierlich, wédBrig dispers, .

Versuchsparameter:

1

Konstante: Drehzahl n = 460 min, Variable: Verweilzeit:

Durchsatz: organ. 100 1/h HDBP=-Konzentration
aqu, 2 1/h U-Konzentration
Vers, 10 (5 1/h) agu. Recycling=Flus

Bei Variation des Absetzkammer~Phasenverhdltnisses von
organ,/aqu., = 30/50, 40/40 und 50/30 1/1 wurden jeweils

3 Versuche mit einer HDBP=Beladung von 60 bzw, 600 mg/l

in der organ. Feedldsung gefahren; als Waschldsung diente

eine ca. 0,5 m Na2CO3-Lésung. Die Versuchszeit flir jeden

der 6 Versuche betrug in etwa 4 std. (flir die wdBrige Phase
wurde die Gleichgewichtsbeladung nicht ermittelt)., Die Uber-
wachung der HDBP-Kconzentration erfolgt durch stiindliche Probe-
nahme aus beiden Phasenabldufen., Die beil der ersten 3 Versuchen
(Vers., 1 = 3, Abb. 5) ermittelten HDBP=Restkonzentrationen lagen
zwischen 2 und 4 mg/l, bei einer Ausgangskonzentration von

60 mg/l, In den 3 darauffolgenden Versuchen (Vers., 4 = 6, Abb. 6)
lag eine HDBP-Beladung von ca, 600 - 700 mg/l in organ. Feed vor,
wobel nach dem Waschvorgang im organ., Produktstrom noch 10 = 15 mg/l
nachgewiesen wurden., Das in Versuch 7 (Abb, 6) als Waschmittel
eingesetzte Hydrazinkarbonat mit 1,38 m NZHSOH + 0,5 m CO, redu-
zlerte den HDBP-Gehalt in der organ., L&sung von ca. 700 mg/l1 auf
6 - 10 mg/1,



Von einer Bewertung der Dekontaminationsfaktoren soll hier
abgesehen werden, da gerade bei kleineren HDBP-Ausgangs-—
konzentrationen die im organ., Produkt gefundenen HDBP-Kon-
zentrationen durch die untere analytische Nachweisgrenze
von 2 - 10 mg/l bedingt sind und die resultierenden DF's
dadurch eine Begrenzung erfahren, Andererseits muBf unter
den Versuchsbedingungen mit einer HDBP Nachbildung gerech=-
net werden,

Ab Versuch 8 wurde neben HDBP auch mit Uran-Beladung ge-
fahren, Im Versuch 9 lagen bei einem station&dren Phasen-
verhdltnis von 1:1 die Konzentrationen von HDBP bei 510 mg/l
und vom Uran bei 525 mg/l im organ., Feed, Nach einer Ver-
suchszeit von 5 Stunden wurden im organ, Produktstrom noch
30 - 40 mg/l HDBP und 15 mg/l U gemessen ({(Abb, 7 u., 8).
Wihrend des Versuches kam es zu starken, sich fortdauernd
akkumulierenden, Ausfdllungen in der Trennschicht, wodurch
das Dispersionsverhalten der Phasen derart beeintréchtigt
wurde, daB nach etwa 4 -~ 5 Std, Versuchsdauer der Mischab~-
setzerbetrieb eingestellt werden mufte.

Die wahrscheinliche Ursache hierflir liegt in dem fir die
Versuchsbedingungen (525 mg/l1 U, 510 mg/l HDBP, Hydrazin
und COZ—Konzentration) relativ groBen Phasenflufverhidltnis
von organ.,/agu. = 50,

Rechnet man die Konzentration vom Uran im organ. Feed und die
COz-Konzentration im agu, Feed unter Berilicksichtigung des
PhasenfluBSverhdltnisses in Molaritédten gegeneinander auf,
ergibt sich ein Molaritdtsverhdltnis von C0,:U = 5, Davon
ausgehend, daB mindestens die 6=-fache Mol=-Menge an CO, gegen-
Uber der Anzahl an Uran-Molen erforderlich ist um 18sliche
Urankarbonat-Komplexe zu bilden, zeigt sich in dem vorliegenden
COZ-UnterschuB eine mbgliche Ursache fiir die Ausfdllungen {4),.




Im letzten Versuch (Tab. 4, Abb, 9) erfolgte der Mischab~-
setzerbetrieb ilber eine Dauer von 40 Stunden bei einem
PhasenfluBverhiltnis von 20:1 (100 l1/h organ./5 1/h aqu.).

Es sollte eine ausreichende Waschmittelkonzentration sowle

das Erreichen des Gleichgewichtszustandes gewdhrleistet sein.
Da der Versuch aufgrund begrenzter Behidltervolumina chargen-
welse betrieben werden muste, erfolgten in der organ, Feed-
vorlage 4 Ansitze & 1000 1 30 %-iges TBP mit einer Beladung
von jeweils 600 mg/l HDBP und 600 mg/l U, Als Waschl¥sung
diente eine 1,1 m NZHSOH + 0,5 m Coz—Lﬁsung. Die Probenahme
zur Bestimmung der Fremdstoffkonzentration wurde in 2-Stunden-
Intervallen durchgefilhrt., Das Gleichgewicht stellte sich nach
anndhernd 24 Std. Betriebsdauer ein (Abb. 9), Der Hold=-up der
dispergierten (agqu.) Phase lag im Mittel bei 49 %,

wdhrend der gesamten Versuchszeit konnte der Mischabsetzer
ohne Stdrungen (Ausfillungen) stabil betrieben werden, Die
Restkonzentration im organ, Produktstrom lagen bei ca.

30 = 35 mg/1 HDBP und 15 = 20 mg/l U, Anhand der durchgefiihrten
Versuche ldBt sich feststellen, daB Uran bei der Hydrazinkar-
bonatwidsche bevorzugt extrahlert wird, wenn es als Fremdstoff-
anteile neben HDBP in der organischen Phase vorliegt.

Wie Versuche in der abgeschirmten Laboranlage (Bleiburg) mit
"heiBem" Solvent zeigen, ist ein hoéherer HDBP=-DF durch Ver-
wendung von mehreren in Serie geschalteten Mischabsetzern zu

erzielen (4},

Die erzielten U-DF's von~35 im Versuch 9 u, 10 liegen im

Vergleich zu dhnlichen Waschversuchen in der Bleiburg mit
Holley=Mctt-Miniaturmischabsetzern (U=DF 37 = 95) in der

gleichen GroBenordnung,



Eine Untersuchung des Tropfenspektrums im Mischbereich
wurde im Verlauf des Versuches Nr, 10 (Tab, 4) durchgefihrt.
Die Trépfchengrife wurde durch Auswertung einer Photo-
graphie des Mischbereiches mit dem optischen TrSpfchen-
groBenzdhler (TGZ3 Fa, Zeiss) bestimmt (Tab, 5, Abb. 10}.
Flir den hdufigsten Tropfendurchmesser ergibt sich ein Wert
von d p = 0,28 nm,

2.2.4 gtoffibergangszahl

e e D Co ey

Im folgenden soll Versuch 10 (Tab, 4, Abb, 9) zur Bestimmung
der Stoffilbergangszahlen 8 fiir HDBP und Uran ausgewertet

werden, ausgehend von den Gleichungen filr die Massenbilanzen
beider Phasent

V2 = E (4. -x) — OB(Dx - Y)
(1)
\/3%% = F, (4.-y) + 0B(Dx ~y)

Hierbei bedeuten:

B Stoffiibergangsgeschwindigkeit (cm/min)

X Konzentration wdBrige Phase (g/cm3)

Y Konzentration organische Phase (g/cm3)

Vg y Volumen der beiden Phasen (cm3/min.)
r

Fx,y Flilsse der bieden Phasen (cm3/min)

O Austauschfliche zwischen beiden Phasen (cm2)
D Verteilungskoeffizient organisch/widtrig (-)

F Feedkonzentration wisrige Phase (g/cm3)

F Feedkonzentration organische Phase (g/cm3)
t Zeit {min.,)




Zundchst wird gepriift, ob die MeSergebnisse sich durch

rein apparative Gr&Ben beschreiben lassen, Das wdre der
Fall, wenn sich wdhrend der Verweilzeit im Apparat che-
misches Gleichgewicht (y = Dx) einstellen wiirde, Bei

kleinem Verteilungskoeffizientem (D& 1) widre dann die

Losung von Gleichung (1) flir die wdBrige Austrittskonzentra-
ticn:

e 4

(4- e*v") (2)

In Abb, 11 sind die MeBergebnisse zusammen mit der nach (2)

x""l| gl

gerechneten Kurve fiir Vx = 40 1 aufgezeichnet, bas entspricht
dem ideal gemischten wdBrigen Gesamtvolumen in Mixer und
Settler., Die gemessenen widBrigen Auslaufkonzentrationen

stehen nach Abb., 11 nicht mit der obigen Annahme y = Dx

in Widerspruch, In Abb. 13 sind die gemessenen Werte von

x/y als Punkte eingezeichnet, Das Verhdltnis x/y miBte

unter cbigen Annahmen konstant gleich 1/D sein. Abb., 13

zelgt ein deutliches Ansteigen von x/y mit der Zeit., Das
bedeutet, daB entweder die Verweilzeit nicht zur Einstellung
des chemischen Gleichgewichtes ausgereicht hat, oder dag nicht
mit einem konstanten Verteilungskoeffizienten gerechnet werden
darf.

Die an sich naheliegende Annahme Vx = wdfriges Mischkammer-
volumen = 10 1 und Propfenfluf der Phasen im Settler ldft

sich ausschliefen, da dann die Auslaufkonzentration der
wdBrigen Phase erst nach szettler/Fx = 30/5 h = 6 h von Null
verschieden sein dlirfte, Nach Abb. 11 und Abb. 12 ist das nicht

der Fall,

Damit ist gezeigt, daB unter den vorliegenden Bedingungen die
Verweilzelt zu kurz war, um die Einstellung des chemischen
Gleichgewichtes zu erzielen, Die Gleichungen (1) milssen daher

allgemein geldst werden,
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Es sei angenommen, daB die Werte von p und D konzentrations-
unabhéngig seien, Dann ist die Ldsung von (1) mit X =x(¢=0=y(¢=0=0

St t
K0 = {1- e o ey, @
_ o, DXy, 0(2. O(.ﬁt.' (i .
yle) = e (o o (e )%, + (& +D)x(®) (1)
mit
. 4] F+0BD | (E+0BD _ F,+0B o’ﬁzv
OC4I2 - I{ \{( \/ ) + "l \/y }
und
y F, OB

» = %TE +0ﬁ;D)(F +0B) = O*f%D

Fiir Versuch 10 wurden die Werte von B und D fiir HDBP und Uran
durch Anpassung von Gleichungen (3) und (4) an die gemessenen
Auslaufkonzentrationen bestimmt:

| B D
HDBP 0+*015 c¢m/min, 0°*0015
Uran 0+033 cm/min, 0

Die Austauschflédche 0 zwischen den beiden Phasen wurde aus
dem mittleren Tropfendurchmesser dT = 0.028 cm und dem Volumen
der dispersen Phase in der Mischkammer angendhert:

Vitispers, Mixer 40000 cm3 - é 2
0O =6 i = 6= = = 244 %107 em (5)

Abb, 12 zeigt den gemessenen und den nach Gleichung (3} berech-
neten Verlauf des Verhdltnisses widBrige Auslaufkonzentration zur
organischen Feedkonzentration fiir HDBP und Uran.
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Abb. 13 zeigt den gemessenen und den nach Gleichungen (3)
und (4) berechneten Verlauf des Verhdltnisses von widBriger
zu organischer Auslaufkonzentration als Funktion der Zeit.

Die fiir HDBP und Uran gefundenen niedrigen D-Werte von

0,0015 bzw, O waren zu erwarten aufgrund des bel der alkalischen
Wdsche gebildeten Uranylcarbonatkomplexes bzw. der N2H5+DBP—M
Verbindung, In letzterem Fall dilrfte der organische Butylrest
den endlichen DF bestimmen,

Mit den so erhaltenen Werten fir § und D lassen sich die flr
einen vorgegebenen Dekofaktor yF/yOut bendtigten Mischkammer-
Volumina in einem n-stufigen Mischabsetzer abschdtzen (5):

( F,+0B )n _ E
He _ Ay + OBE,
Yout 4 ~E

©)

Fir die Solventwdsche ist der Extraktionsfaktor E = D-Fy/F
immer klein gegen 1., In guter Ndherung gilt dann

X

n
e
Mischkammer e, 3 1 Ef,iwﬁ

€a ist der Holdup der dispersen Phase, Aus Gleichung (7)
ergibt sich auch das maximale FluBverh#ltnis filir einen vor-
gegebenen Dekofaktor (der Nenner muB groBer als Null sein):
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Wenn sich das FluBverhdltnis diesem oberen Grenzwert ndhert,
so muf zur Erzielung des vorgegebenen Dekofaktors das Misch-
kammervolumen gegen Unendlich gehen,

Im vorliegenden Fall der HDBP-Wdsche ergibt sich mit
Ed = 0,5, dT = 0,03 cm, Fy = 100 1/h, F, = 5 1/h, D = 0,0015
und B = 0,015 cm/min:

Geforderter (Fy/Fx)max VMischkammer (1)
Dekofaktor 1 Stufe 2 Stufen 1 Stufe 2 Stufen
10 66 210 14,3 2.7
20 33 149 52,8 4,5
30 22 121 322 6.0
40 16 105 X) 7.3
50 13 94 X) 8.6

X) Fy/Fx = 20 ist gr&Ber als (Fy/Fx)max

Voraussetzung bel der Abschdtzung des 2=stufigen Mischabsetzers
ist ein vernachlissigbares Entrainment,
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Unser besonderer Dank gilt den analytischen Gruppen
des IHCH unter der Leitung von Herrn Dr, D. Ertel
{ProzeBanalytik) bzw, von Herrn Dr., L, Stieglitz
(organische Analytik) flr die Durchfidhrung der zahl~-
reichen Analysen,



1)

2)

3)

4)

5)
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Tab. 1

o ——————————

Hydrodynamische Untersuchungen

Drehzahl Phasen- Organ agu. Mischphasen [oxrgan.Hold-up | aqu. organ. Verweilzeit
n in min_] stand Feed 1/h | Feed 1/h| Verhdltnis 'in der Misch~ | recycling 1/h| recycl. 1/h| in der Misch-
organ. : agu. < LOorgan, phase % kammer
aqgu,
460 1:2,44 = 0,41 28
1000 20:60 1:2,1 = 0,48 32
1500 1:6,1 = 0,16 14
460 1:1,62 = 0,62 38 520 224 5,1
30:50 ‘
1000 122,36 = 0,42 29,8 735 210 5,7
460 100 2. 1:1 =1 50 415 322 4,5
40: 40
1000 1:1,32 = 0,75 43 735 452 5,6
460 2,16:1 68,4
50:30
1000 1,521 60
460 3,67:1 78,6
60:20
1000 1,9:1 65,5




Tab, 2

Drehzahl Mischphasenverhdltnis organ. Hold-up %
n in min-1 ¥ = g;g?n. in der Mischphase
im Rilhrwerksphasenaustritt
460 1:1 50
600 1:1,04 49
750 1:1,20 45
1000 1:1,31 43
1250 1:1,46 41
1500 1:1,58 39

MA: Phasenstand 40/40




Tab. 3

Versuche zur Extraktionsmittelwische am Mischabsetzer-Teststand

Versgsuch| Dauver aqu. Feed |organ. Feed Mischabsetzer— organ. Produkt agu. Produk: BF Verwellzeic j = org./agqu. mittleres Misch-
Nr. | t /B/ 0,01 - 0,054 HY | Phasenstane organ. ig‘j‘; mg‘jl HDBP U EDEP U der organ. Phase | phasenverhiltnis
HDBP u U . wg/l mg/l in min.
rg/l  |mg/1
1 a 0,47 1 Na,C0, | 60 - 50730 2 - 620 - 0 - - 2,25
2 4 " 60 - 40/40 2 - 1050 30 - 4,3 11
3 4 - 56 - 30/50 4 - 1520 - 14 - 5.1 0,59
4 4 0,45 m Na,Co, | 647 - 50/30 10 - 8500 - 65 - - .84
5 31/2 - 647 - 10740 14 - 12200 - a8 - 4,5 1.2
6 4 0,47 & Na,C0, | 698 - 30/50(35/45)% 15 - 14800 - a6 - 5a 0,9
7 4 1,38 m N,H.OH+| 698 - 50/3C(44/36)% 13 - 10200 - 116 - - 1,62
0,6 m €O, >17 > 13 4,5 0,86
8 5 0,97 m NyB OB+ 212 =~ 35 4,5 1,37
0,5 n Co, 170 133 10/40(337471% 10 < 10 5000 | 345
3 6(5) " 510 525,5 10/40 43 15 {9300) | (2767}
Rihrerdrehzahl: n = 460 min = = konst. Rugeres Phasenflusverhiltnis:

Temperatur

agu. Phase = dispergierte Phase

18 = 20 °C = xonst.

organ.

Phase:

organ./agu. = 100 1/h = 50
30 & TBP-n-Alkan

xPhasenvexh&ltnisse, wie sie sich bei Versuchsende einstellten.




Tab., 4 Versuch Nr. 10
crgan, Feed organ, Produkt aqu. Produkt Deko=-Faktoren Mischphasenverhiltnis

::iiuigs; szil mg?l 3qu. Feed ﬁg?ﬁ mg?l gg?i mgsl HOBP u f = Z;“?n-
2 1. Charge 1. Charge 31 16,3 2900 2720 17,7 39,9 1,18
4 1,1 m N,HOH 37 17,5 4500 4810 14,8 37,1 1,12
[ 2550 = 650 +0,5 m C02 32 16,4 6500 7090 17,2 39,6 1,12
8 35 12,2 8000 8410 15,7 53,3 1,12
1C 45 16,1 8200 8530 12,2 40,4 1,0
12 29 31,7 8800 8980 (22) 15 20,2 1,1
14 2. Charge | 2. Charge 1,1 m N,E_OH 35 23,0 $100 9300 (18,2)15,7 | 27,8 1,1
16 2z 460 ~ 640 +0,5 m C02 33 16,1 8700 2470 (15%,4316,7 39,8 1,0
18 (640) 32 19,6 9000 11700 (20) 17,2 32,7 1,0
20 46 15,0 9000 11200 (14) 12 42,7 1,0
22 35 2,2 (?)]| 9600 12500 {15) 17 273 0,98
24 3. Charge | 3. Charge 38 1,99(2) (10000 | 12400 (13,9)15,8 | 302 0,91
26 = 600 1,1 m N H-OH 33 1,58(?)| 9900 | 12800 (16) 18,2 g0 0,93
28 (527) = 600 + 0,5 m C02 32 1,25(2) {10200 11900 {16,5)18,8 480 1,04
30 29 1,14¢2) | 10200 1182 (18,2)20,7 526 1,05
32 32 1,72(2) (10000 7440 18,8 349 1,13
34 4. Charge 4, Charge 32 1,93(2) 10000 3900 18,8 311 1,15
36 A §00 2 600 1,1 m NyHOH 30 1,72(2) |10600 | 12200 20 349 1,12
38 (228) + 0,5 m €O,y 28 1,65¢2) [10400 | 11500 21,4 364 0,95
40 34 1,69(2) |10400 | 11500 17,6 355 0,95
ZuBeres PhasenfluBverhlltnis: organ./aqu. = 100 1/h/S 1/h 20

Stationdres Phasenverhdltnis: 40:40

Rihrerdrehzahl

: 460/min.




Tab, 5 Ermittlung des Tropfenspektrums

Zdhlwerk Intervallgrenzen Intervallmitten Zahlwerk Tropfen-
Nr, /o / Jmm/ Tropfen- durchmesser
zahl /mm/
1 0,4 - 0,59 0,5 0 0,089
2 - 0,77 0,68 3 0,12
3 - 0,96 0,86 14 0,15
4 - 1,14 1,05 19 0,187
5 - 1,32 1,23 27 0,22
6 - 1,51 1,42 31 0,25
7 - 1,69 1,60 42 0,28
8 - 1,88 1,78 22 0,32
9 - 2,06 1,97 19 0,35
10 - 2,24 2,15 10 0,38
T - 2,43 2,34 7 0,42
12 - 2,61 2,52 4 0,45
13 - 2,80 2,70 4 0,48
14 - 2,89 2,89 1 0,52
15 - 3;16 3,07 1 0,55
16 - 3,35 3,26 0 0,58
17 - 3,53 3,44 1 0,61

optischer Vergrdferungsfaktor:
hiufigster Tropfendurchmesser:
Anzahl der ausgewerteten Tropfen:

Mischphase: agu, dispers
Drehzahl ¢ n = 460 min|

j= 7]
(a4
|

n

Phasenfliisses 100 l/h crgan, 5 1/h

= 0,28 mm

205

aqu,







Extraktionsmittelwdsche Mischabsetzer-Teststand
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Mischphasentropfenspektrum
im Rihrbereich

Tropfenzahl
n
Versuch 10
024 — n = 460 min™’'
E, =0,28 mm
{ hdufigsterTropfendurchmesser)
30 4
201 l__ L —
101 ’T
(- e bl
on2| 010 | 05| o3| 0| oxs| Os2| 081 d; in mm
05 022 028 035 042 048 055 Intervalimitten

Abb.10



Zeit (h)
[]

0 | T T |

0 2 4 6 8 10

Zeitliche Anderung der widssrigen
Auslaufkonzentrationen von Versuch 10

AbbJl  Theoretische Kurve: chem. Gleichgewicht angenommen
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