NOTA TECNICA

LLa etapa de contacto liquido-liquido
operando en corriente cruzada®

J.L. Otero de la Géndara(*)

Resumen Se describe una nueva variante de etapa de contacto liquido-liquido. El flujo de fases se realiza
fraccionando la fase orgénica en varias corrientes y la fase acuosa se desplaza a través de conductos
ascendentes y descendentes dispuestos en zig-zag y conectados en serie. Cada fraccién de flujo de
fase organica se alimenta en la base de los conductos en los que la fase acuosa asciende. En estos
conductos tiene lugar la transferencia de materia entre fases, que se facilita mediante la utilizacién de
un relleno convencional. La coalescencia de la fase orgénica se produce en la zona superior de estos
conductos. La etapa se comporta produciendo una variacién de concentraciones superior a la
correspondiente a una etapa tedrica convencional. Se resalta la reduccién importante del consumo de
energia en el contacto de fases y el bajo retenido de fase orgédnica, en relacién con un mezclador-
sedimentador convencional.

Palabras clave: Etapa. Extraccion liquidd-liquido. Corriente cruzada.

The liquid-liquid contact stage operating in cross current

Abstract A new type of the liquid-liquid contact stage is described. The phase flow is performed by splitting
of the organic phase into several currents with no splitting aqueous phase. The water phase is driven
through ascending and descending conducts arranged in zig-zag paths and conected in serie. Each
splitted flow of organic phase is fed at the bottom of the conducts where the aqueous phase rises.
The transfer of the matter between phases take place within these conducts improved by means of a
conventional packing. The coalescence of the organic phase occurs at the top of the conducts. The
stage yields a concentration change larger that a theoretical conventional stage. The new type of
contact stage points out an important reduction of power and a low hold-up of organic phase when is
compared to a conventional mixer-settler.

Keywords: Stage. Liquid-liquid extraction. Cross current.

1. INTRODUCCION piloto a escala industrial. Junto a estas ventajas se

tienen como inconvenientes: a) un retenido de fase

Cuando se utiliza la operaciéon de extraccién
liquido-liquido en hidrometalurgia, se emplea como
sistema mecdanico de transferencia entre fases, en
un elevado nimero de ocasiones, etapas de mezcla-
dores-sedimentadores. Con estos sistemas se consi-
gue: a) un buen contacto entre fases y, en conse-
cuencia, una eficacia elevada, préxima o igual de
100 % del equilibrio fisicoquimico, b) operar en un
amplio intervalo de caudales, c) costes de instala-
cién y mantenimiento bajos, y d) un facil cambio de
escala, al pasar de resultados de laboratorio o planta
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acuosa y organica elevado y, dado el coste de esta
dltima, un importante valor del inmovilizado en
fase orgdnica, b) un consumo elevado de energia en
mezcla de fases, y c) en algunos casos, una impor-
tante superficie ocupada por la instalacién.

Dados los inconvenientes resaltados, es 16gico
que se haya intentado modificar los disefios mecé-
nicos, reduciendo el retenido de fases y los costes
de energia en mezcla y bombeo, asi como hacer
posible que el equipo se pueda instalar a la intem-
perie, con la consiguiente reduccién de la inversién
en naves.

La mezcla de fases se puede efectuar en cimaras
simples o multiples conectadas en serie. La utiliza-
cién de una sola cdmara es la solucién adoptada con
mayor frecuencia. La separacién de fases tiene
lugar en la misma cdmara de mezcla o en una
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camara contigua. Se distingue en el recinto de sepa-
racién una zona de dispersién de ambas fases y
otras dos zonas, una superior de fase orgdnica y otra
inferior de fase acuosa.

En los equipos Davy Power Gas y Denver, la
mezcla de fases pasa por rebose de la cdmara de
mezcla a la de separacién contigua. En la etapa
General Mill, la mezcla se efectia en un depédsito
cilindrico y el rebose fluye a la cdmara de decanta-
cién a través de una zona con placas enderezadoras
de corriente, con el fin de reducir el tiempo necesa-
rio para la separacion de fases. En el modelo del
Imi, el rebose de fases mezcladas se hace llegar a la
zona central de un depésito cilindrico contiguo. Este
conducto de llegada estd rodeado de un sistema de
placas antiturbulencias y directoras de flujo. El dis-
positivo Kemira puede considerarse parecido al Imi,
desprovisto de las placas. El modelo Lurgi, emplea
un sistema multiple de amplias placas horizontales
para fraccionar la separacién de fases en cdmaras
parcialmente independientes. El modelo convencio-
nal Davy Power-Gas descrito, se ha modificado
situando el mezclador rodeado de cdmaras muiltiples
de sedimentacién, dispuestas en corona, provistas de
placas para favorecer la separacién de fases. La
conexidn del mezclador con cada cdmara, a través
de un conducto con véalvula, permite su limpieza
individualizada sin exigir la parada de la instalacién.

En la etapa Holmes-Narver, a continuacién del
mezclador, se sitda un canal de sedimentacién en el
que para facilitar la separacién, las fases fluyen
guiadas por placas verticales, que las dirigen en
forma alternada de la superficie al fondo y del
fondo a la superficie.

En (1) se presenta una revisién de los diferentes
sistemas descritos; en (2-6), las referencias a cons-
tructores de equipo.

En los sistemas mecdnicos de mezclas de fases
se intenta no alcanzar un tamafio de gotas de fase
orgdnica muy pequefias, que presentan una gran
dificultad para coalescer y son arrastradas por la
fase acuosa, siendo las causantes principales de las
pérdidas de fase orgénica en la operacion. Las pla-
cas que dirigen el flujo, reducen turbulencia y faci-
litan la separacion de fases, siguen siendo tema de
estudio y mejora.

El acoplamiento de etapas se efectia intentando
elimiar la necesidad de instalaciones de bombeo,
mediante circulacién por gravedad. Los sistemas
mecdanicos de mezcla suelen disefiarse imponiéndo-
les también la funcién de bombeo.

Los diferentes fabricantes de equipos descritos
valoran sus ventajas basdndose, en general, en afirma-
ciones semicuantitativas no muy rigurosas y sin la
comparacion de sus caracteristicas en base clara, ya
que no se han utilizado con sistemas o circunstancias
idénticas. No obstante, puede afirmarse que cuando se
alcanzan eficacias de contacto altas, utilizando siste-
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mas que mezclan sin turbulencia elevada, y se em-
plean placas en la separacion de fases, se consiguen
las etapas de contacto con las mejores caracteristicas.
A continuacién, se describe un concepto de
etapa de contacto de fases, (7 y 8) con un consumo
minimo de energia de bombeo y contacto de fases,
una separacién de fases que requiere un espacio
minimo y una transferencia de materia superior a la
correspondiente a una etapa tedrica convencional.

2. ETAPA DE CONTACTO LIQUIDO-
LIQUIDO CON CIRCULACION DE FASES
CRUZADA

En la figura 1a), se representa en esquema un
corte vertical de la etapa. La fase acuosa circula
describiendo un zig-zag (conductos con flujo ascen-
dente y descendente) y la fase orgénica fraccionada
en un nimero de corrientes igual a la mitad de
canales en zig-zag. El contacto entre fases se efec-
tia en corrientes paralelas y con flujo ascendente.
En la parte superior de estos conductos tiene lugar
la separacién de la fase organica de la acuosa por
coalescencia de la primera en una zona continua de
fase organica. Desde esta zona, la fase orgdnica
pasa por rebose a una cdmara lateral (Fig. 1b)), en
la que se efectia la mezcla de todas las corrientes
ascendentes de fase orgénica.

En los conductos en los que fluyen en paralelo
las fases acuosa y orgénica, se dispone un relleno
convencional, con altura adecuada para que practi-
camente ambas fases alcancen las composiciones
del equilibrio fisicoquimico del sistema. En la figu-
ra 1c), 1d), le) y 1f), se representan diferentes cor-
tes de la etapa, convenientemente identificados,
para facilitar la comprensién de su funcionamiento.

En la figura 1g), se da una vista lateral del aco-
plamiento de dos etapas. La circulacién de la fase
acuosa se consigue por gravedad y su distribucién
homogénea mediante un vertedero almenado situa-
do a la salida de la etapa y en la entrada de la pri-
mera. La circulaciéon de la fase orgédnica se efectia
mediante bombeo. La potencia de bombeo es baja,
ya que el desnivel que se puede precisar entre eta-
pas, para la circulacién por gravedad de la fase
acuosa es pequefio, y también puede ser pequefia la
pérdida de presion precisa en los conductos de dis-
tribucién de fase orgdnica y en los orificios que la
dispersan homogéneamente en la base de los con-
ductos ascendentes con relleno (Figs. 1le) y 1g)).

3. ALGORITMO DE CALCULO

En una etapa de contacto entre fases, las compo-
siciones de la fase acuosa, X,, X, y de la fase
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de los conductos ascendentes se definen las concen-
traciones de fase mediante:

X=X, - —— [3]

El valor de X, en cada conducto ascendente es
igual al valor de X, en el conducto ascendente ante-
rior. En la figura 2 se representa la evolucién grafica
de las composiciones, para N =4, Y, =0, en el caso
de que en todos los conductos ascendentes se alcan-
cen las composiciones de equilibrio exigidas por (2).
La mezcla de los N corrientes de fase orgénica, que
abandonan los conductos ascendentes, tiene una
composicion Y, ¢, que se puede calcular mediante:

N
% 3 Y,
Y, =— [4]
’ N
d
f Gréficamente en la figura 2, se comprende fAcil-
T T mente que con (X ; ¥y, o) se define una funcién Y,
” ” ” H = f(X,) en la que Y,, ; es mayor que el valor de ¥
obtenido si se opera con N = 1.
. ” [[ ” I] Dadas las caracteristicas de los diagramas de

T equilibrio, tanto en las operaciones de extraccién
como en las de reextraccién, en los procesos hidro-
metalirgicos, es posible que una etapa con circula-
cién cruzada como la descrita se comporte de forma
préxima a 1,5 etapas convencionales, y el nimero
total de etapas necesarias se reduce en proporcién
‘ que supera al 30 %, pudiéndose llegar al 50 % en
casos de reparto muy favorable.

En cada situacién concreta tiene que calcularse

‘I
TT
'
L
L

L | . —_— las posibilidades de la etapa que opera en corriente
FiG. 1.— Etapa de contacto liquido-liquido, con cir- pf
culacién de fase orgédnica segregada en cuatro lineas. l\\
Fi1G6. 1 — Liquid-liquid contact stage with organic A
phase circulation splitted in four lines. : '\\
\
orgénica, Y., Y, de entrada y salida, respectivamen- v L I % =4
te, operando con caudales L de fase acuosa y V de mes ‘*\ |\\ : \
orgdnica, se relacionan mediante la expresion: yo oL I A | \
| \l\ \ | \
vy LT ” /N ENERE
b—v - —_— 1
e s L \ ||\\ : \ M \"
N Vi
14 AN \
BBV
si se alcanza en la etapa el equilibrio fisioquimico, LY N \ AN
(Xs, Ys) cumplen la condicién:
Yo =£(X.) 2] FiG. 2.— Evolucién de X e Y para L/V = 1, N = 1
yNL/V=4,N=4,
Cuando se opera en la etapa, fraccionando la FIG. 2— Evolution of X versus Y for L/V = I,
fase orgédnica en N lineas en paralelo, en cada uno N=17and NL/V=4,N=4.
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(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas http://revistademetalurgia.revistas.csic.es

Licencia Creative Commons 3.0 Espafia (by-nc)



cruzada, teniendo en cuenta las condiciones que
puede imponer el diagrama de flujo del proceso
hidrometaldrgico. A continuacién se estudia, como
ejemplo, la recuperacién de uranio de soluciones fér-
tiles procedentes del tratamiento 4cido de minerales
de uranio, mediante Alamine 366, 0,07M en quero-
seno, con un 3 % de alcohol decilico. Se utilizan los
datos de equilibrio presentados en (9), conveniente-
mente correlacionados. Los datos de equilibrio utili-
zados no son lo suficientemente numerosos para que
a la correlacién que se presenta mas adelante, se le
pueda asignar una determinada cota de error. No obs-
tante, para realizar los cdlculos que conducen a los
resultados que se estudian a continuacion, la correla-
cién da una base adecuada para su comparacion.

Si se expresan las concentraciones X e Y en fase
acuosa y orgdnica respectivamente, en g U;Og/l, los
datos de equilibrio se pueden calcular mediante las
expresiones siguientes:

Para el intervalo X = 0,X = 0,160
Y=44,48 X - 238,20 X2 + 419,62 X3
Para X > 0,160

Y=0,274

En la tabla I se representan los datos de las com-
posiciones de fases para N = 1, (L/V) = 10, correspon-
dientes a cinco etapas tedricas. Las composiciones de
entrada en el conjunto de las cinco etapas son, X, =
0,273,Y. =0, y las de salida, X, = 0,0004, Y, =2,73.

Como ejemplo de utilizacién del algoritmo de
cédlculo expuesto anteriormente, en la tabla II se
presentan también los datos de las composiciones
de fases para N = 3, (L/V) = 10, correspondientes a
tres etapas con circulacién de fase orgdnica segre-
gada en tres corrientes. Como base de célculo se
utilizan las composiciones de fases, referidas al
conjunto de tres etapas, X = 0,0004, Y, = 0.

En la figura 3 se presentan los valores de X en
todas las etapas, sin (N = 1) y con circulacién de
fase orgénica segregada (N = 2 hasta N = 6), con la
misma base X, = 0,0004, Y, = 0 utilizada en el
ejemplo de la tabla II. En ella puede comprobarse
que con N = 4, pricticamente se consiguen con tres
etapas, los mismos valores de X, Y correspondien-
tes al conjunto de cinco etapas de contacto conven-
cionales (Tabla I). Los valores de X, Y, iguales se
alcanzan con N igual a cinco o seis.

4. COMENTARIOS

La variante de etapa de contacto liquido-liquido
descrita, presenta en principio dos aspectos de interés
en relacién con los sistemas mezclador-sedimentador
convencionales: a) su menor consumo de energia, y
b) la mayor variacién de concentraciones conseguida
en cada etapa, con lo que se reduce su nimero.

(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
Licencia Creative Commons 3.0 Espafia (by-nc)

TABLA I.— Composicién de fases: N = 1; (L/V) = 10;

(L/V)N=10
TABLE 1.— Phases composition: N = I; (L/V) = 10;
(L/V)=10
. Y,-Y,
n|N| ¥, X Y, |X.=X;-
(LIV)N
1 110 0,00040 | 0,0177 0,00217
2 1 10,0177 | 0,00217 | 0,0956 0,00996
3 1 | 0,0956 | 0,00996 | 0,420 0,0424
4 1 | 0,420 |0,0424 | 1,48 0,148
5 1] 1,48 0,148 2,73 0,273

TABLA II.— Composicién de fases: N = 3; (L/V) =

10; (L/V) N =30
TABLE Il — Phases composition: N = 3; (L/V) = 10;
(L/V)N =30
% " Ye - Ys
n|N| v X Y, |x.=X,-
(LIV) N
1 1 0 0,000400| 0,0177 0,000992
1 2 0 0,000992 | 0,0439 0,00245
1 3 0 0,00245 | 0,1077 0,00604
1 Yms |0,0564
2 1 | 0,0564 | 0,00604 | 0,260 0,0128
2 | 21 00564 | 0,0128 | 0,533 0,0287
2 | 30,0564 | 0,0287 | 1,091 0,0615
2 Yo, |0611
3 1| 0,611 0,0615 | 1,933 0,105
3 21 0611 0,105 |2,535 0,170
3 3| 0,611 0,170 |2,740 0,240
3 Yoo |240

En cada caso concreto, se debe evaluar esta
reduccién del nimero de etapas, ya que depende del
nimero de fracciones de fase orgdnica con las que
se opere, asi como de las caracteristicas del diagra-
ma de equilibrio del sistema considerado.

También se requiere el conocimiento experimen-
tal del comportamiento de fases acuosa y orgédnica
en el flujo ascendente, en corrientes paralelas, sobre
un relleno convencional, con el fin de definir la
altura de relleno necesaria, los caudales mésicos
aceptables y las condiciones en las que tiene lugar
la coalescencia de la fase orgédnica, para evaluar el
espesor de la capa orgénica continua con la que se
debe operar. Este aspecto es de gran importancia
por la influencia que su eleccién correcta tiene al
reducir el retenido de fase orgénica en operacion vy,
por tanto, la reduccién de la inversién necesaria, lo
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CONCENTRACION DEL COMPONENTE QUE SE
TRANSMITE EN LA FASE ACUOSA, X

F1G. 3.— Evolucién de X en funcién de n y N.
Fi1G. 3— Evolution of X versus n and N.

que constituye otra de las posibles ventajas de la
nueva variante de etapa de contacto.

Es evidente que sin experimentacién previa, no
se puede realizar la evaluacién de las pérdidas de
fase orgdnica en operacién con la circulacién de
fases descrita. Sin embargo, cabe esperar que las
pérdidas serdn menores que las que se tienen en las
etapas convencionales con mezcla de fases mediante
agitacién mecénica, ya que en los orificios que dis-
tribuyen la fase orgénica, en la base de los conduc-
tos verticales ascendentes, es probable que se pro-
duzca un menor nimero de pequefias gotas de fase
orgdnica en relacion con la agitacién mecénica.
Estas pequefias gotas, como se indicé anteriormente,
dificilmente coalescen y facilmente son arrastradas
por la fase acuosa y con frecuencia son las causantes
de las pérdidas de fase organica en operacién.

En el disefio de la etapa son posibles perfecciona-
mientos, en la disposicién de bombas, conductos de
fraccionamiento de fase organica, distribucién y
forma de orificios para la obtencién de gotas de fase
orgdnica, distribucién de flujo mediante vertederos
almenados, tanto en fase orgdnica como en fase
acuosa, en este ultimo caso disefidndolos con posibi-
lidad de desplazamiento, manteniendo la linea base
de rebose horizontal. Como complemento es conve-
niente disponer de una medida continua de posicion
de interfase organica-acuosa.

La introduccién del relleno en los conductos
ascendentes exige disponer, en las tapas, los conve-
nientes agujeros de hombre con tapa fija 0 mévil,
sin o con cierre hidrdulico. La disposicién del relle-
no, en la etapa, se puede efectuar en la forma usual,
llendndola previamente de agua, y su retirada para
limpieza, mediante un sistema de succién unido a
un depésito colector.

Por ultimo, se resalta que también es posible uti-
lizar los conductos, en los que la fase acuosa des-
ciende, para realizar la transferencia de materia en
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contracorriente. Los caudales de inundacion limitan
su realizacion practica al exigir una mayor seccién
transversal.

Nomenclatura

L Caudal de fase acuosa.
Aqueous phase flow.

N Numero de fracciones en que se segrega la fase
orgénica.
Number of splitted flow of the organic phase.

V' Caudal de fase orgénica.
Organic phase flow.

n Niimero de etapas.
Number of stages.

X Concentracién del componente que se transmite
en la fase acuosa.
Transmitted component concentration in the
aqueous phase.

Y Concentracién del componente que se transmite
en la fase orgénica.
Transmitted component concentration in the
organic phase.

Exponentes

* Concentracién en equilibrio.
Equilibrium concentration.

Subindices

e Entrada a la etapa.

Stage feed.
m Valor medio.
Mean value.
s  Salida de la etapa.
Stage exit.
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