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RESUMO

QO presente trabalho tem como objetive avaliar =a
performance de um equipamento para extraglo 1lgquido-1iquido
do tipo misturador-decantador ( Mixer-Settler ), o qual &

constituido de cinco estdgios, cada um contendo um misturador

e um decantador, interligados entre si por Jjanelas ( weirs )
que permitem a circulaglo de ambas as fases. 0 sistema
escolhido para os testes foif #cido cloridrico .1 M - Ferro

(III) - dcido di—-(2-etilhexil) fosfdrico ( HDEHP ) diluido em
hexano, sendo o Ferro (III) o soluto & ser distribudo entre
as fases aquosa € orgfnica respectivamente.

Através do coeficiente de distribuigfo, foi
estudado a influencia da variagio da concentragio do HDEHP e
Ferro ( III ), para uma razao de volume entre as fases e um
fluxo de alimentagio constante.

Um outro parametro investigado foi a influéncia da
razao de volume entre as fases orgénica € aquosa sobre o
coeficiente de distribuigdo quando mantem-se constante =a
concentragdo do extratante e do ion Ferro (III) em fase
AqUOSA .

Finalmente foi wverificado o comportamento da
variagdao da vazio de alimentagio da fases orgénica e aquosa

com o© objetivo de estudar a performance do equipamento,
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mantendo—-se constantes as concentragdes do extratante e da
espécie metdlica em fase aquosa, € & razao de volume entre

as duas fases.
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ABSTRACT

The present work has as objective to evaluate
the performance of an equipament for liquid-liquid extraction
0of the type mixer-settler, which is a set with five stages,
each one contains one mixer and one setter, "both are
connected by weirs to allow the recicle of the phases
(organic and aqueous). Di-( 2-ethylhexiyl ) phosphoric acid
(HDEHP) diluted in hexane / hydrocloridric acid / Iron (III)
system was choosen to test the equipament, where Iron (III)
being the solute to be distributed between the aqueous and
organic phases.

The influence of the variation of
concentration of HDEHP and Iron ( III ) for a volume vratio
between the phases and a constant feed flow rate was studied
by means of the distribution coefficient.

The other parameter investigated was, the
influence of the volume ratio between oganic and aqueous
phases on the distribution coefficient for these phases
maintaining concentrations of HDEHP and Iron ( III )
constant.

Finally the behaviour of the wvariation of



volumetric flow rate of the phases was verified to study the
performance of the equipament maintainig the concentrations
of the extratant and the metalic specie and the volume ratio

between the phases constant.



Introdugao

n

RevisRo bibliografica

P

Separagao de metais

s 6 B L]

By

nl
a

Extraglao do Ferro (III)

P

Extragao do Cobre (II)

N

P

Definigcoes
Al imentagio

Solvente ececeecannnnnas
Diluente
Modificador
Refinado ..aceecens

Extrato

Estdgio

INDICE

" EE AR e E s e EE N RSN RN

Mecanismo de extraglo com quelantes
Separagao de terras raras

Extracio de Tité&nio (IV) e Vanddio (IV)

Equipamentos para extrag¢io liquido-1iquido
Misturadores—decantadores
Desenvolvimento dos misturadores—-decantadores
Avaliaglo de misturadores—decantadores

Fundamentos tedriCOS sescwuca=a

-------------

X1



XII

3.1.8 Coeficiente de distribuigl0 .ccccvucccncannennnas 24
3.1.% Percenbxgem de Exbtracin owes s v ew sie s s s 6w an sivse 20
J=1.19 Seletividade <ivwiievaiaiee e e e e Wi e e 22
3.2 Quimica da extracio em fase 17quUida seveeravenns 23
. - L Classificaclo dos sistemas de extragl0 seeeeenns 24
< e Bistribulclo no 2aullTbrio s ceseses owwes e sw wn sn 28

B2 Taxa O ExXtPraACRO wssssnvvsvownsanes S A R e RN 25
.24 Distribuiclo fisica seeuens sresmasasaaaeanaaaa. 26
3.2.5 Extraclko por formaglo de compostos ..vevsveannas 26
3.2.6 Extracio por solvatigho cusesew s e sen sy se sawawe BF
2.7 Extraclo por formacao de pares iBnicoOS .cevannea. 29
3.2.8 Fatores que afetam a extraclo em fase lfquida .. 30
3.2.9 Termodinémica da extra¢lo liquido-17quido ...... 31
3.2.10 Mecanismo de eXbracRBo .sissesssveiesssinesaunes SN
3.8 Equipamentos para extragdo liquido-l17quido ..... 37
Fa3ul Misturadores—decantadores ...cceenens S e . | -
3.3.2 Torres de pulver izZagao € com rech€io ceeeanaenns 40
3.3.3 Torres agitadas ....a.- sasussessannennsaanssssns 41
3.3.4 Coluna pulsadas c.ccssssnscansnnanassasnnssannsss 42
Badan Extratores centrfugos cevecccossnnssncncnasns ans B
4 Materiais € métodoOsS ..cuicscnsccnncsancsncnnsss e 44
4.1 Preparagio das solugbes de trabalho ...ceeeneen. 45
#.4.4 Acido clorfdrico .10 M ceivsvsssnssavssvsanssen 45
4.1.2 Solu¢c@o estoque de Ferro (III) ...cccccccacsasns . 45

.43 Ssolucoes diluldas de Ferro (I1l) ueeeeseccsssses 46



W

&4}

XIII

Soluclo estoque de HDEHP ..cveaces i S e L 46
Solugdes diluidas de HDEHP ........ o - 446
PreparacOes das so0lucodes de AaNHliSE cecwcvansnnss 47
Acido nitrico .40 N ..ccvsasws B e o ot A R A 47
Tiocianato de Potdssio 1.50 M .ecuann e T
Solucho padrio de FErfo cissisauwsaassosaaninossin 47
Projeto & montagem do equipamento ..eeceneans w48
Misturador—-decantador ....csscerasncsssanes seews 48

Bomba PeEr S8t RTIEICR s aw ww am e mis s e S e e s e e s e o G

Medidor e LenNpl scicsnin s assas s s am s mam s ows 4%

Sistesna de al inentagl0 sssrasrecwnsnsnsnanas - ww o AP
Sistema de amostragem ..... i WA ) B W e e S o9
Sistema de andliSE ecevennnensana i o R 50
Programacao dos e€XPErimentosS ..csceesccccsscsnnes i
Influéncia da concentraglo do HDEHP ..... e T

P

Influéncia da concentracio da alimentagl0 seewes I

P

Influéncia da vazio de alimentacao do €qQUiIP. wes O
Influéncia da razao de volume entre as fases ... 93
Resultados € diSCUSSOES wuwws e R G e e e A

Concentracio do Fe (III) em fase orgénica ..c... 96

Variacao do pH do refinad0 esssssssssan=ncas . wi DB
Variagzo do coeficiente de distribuicao soeeunes =59
Var iaclo da vazio de al inentaclo swessesseonansss 469

Variaclo da razio de volume entre as fases ..... 61

CONCIUSDES wwss s seas ) e [ L e T cmeee 63



XIV

SUGEStOES veniennccccnnnn



XV

LISTA DE TABELAS

Tabela 8.1 - Yariagcao do pH, das concentragbes de
Ferro (III) nas fases orgfnica e agquosa, do coeficiente
de distribuiglo e da percentagem de extraglo do Ferro

(I1I) para [HDEHP] = ©.10 M ssciscssnanncans R TR ——— 4

Tabela 8.2 - Variaglo do pH, das concentragoes de
Ferro(III) nas fases orgénica e aquosa, do coeficiente
de distribuigic e da percentagem de extragio do Ferro

(III) para [ HDEHP 1 = .08 M scccenccennnacsncsncnncnnnnas esne 74

Tabela 8.3 - Variaglio do pH, das concentragdes de
Ferro (III) nas fases orgldnica e agquosa, do coeficiente
de distribuicio e da percentagem de extraglo do Ferro

(III) PE\I’EEHDEHP J=eueéﬁ ----- LU R A A A A R B B B B R N R B I I 72

Tabela 8.4 — Variagio do pH, das concentragbes de
Ferro (III) nas fases orgfnica € aquosa, do coeficiente
de distribuiglo € da percentagem de extragiao do Ferro

(III) paraEHDEHP ]=0I04M llllllll B R R E R R E SR E R EE R R E s E NN AR 73



XVI

Tabela 8.5 - VariagBo do pH, das concentragoes de
Ferro (III) nas fases orafnica € aquosa, do coeficiente
de distribuicio e da percentagem de extraglo do Ferro

¢I1I) para [ HDEHP 1 = @.02 M .cccurnnnsvn cssssssussEmasana. 74

Tabela 8.6 - Variagldo do pH, das concentragbes de
Ferro (III1) nas fases orgfnica e aquosa, do coeficiente
de distribuigio € da percentagem de extragio do Ferro

(III) para [ HDEHP 1 = ©.04i M .vcceeenns sessmcsssnsnsansaa senmesn 75

Tabela 8.7 - Variagao do pH, das concentragdes de

Ferro (III) nas fases orgénica € aquosa, do coeficiente

de distribuiglo e da percentagem de extraglo do Ferro

(III) par=a Ca_ = 1000 ppm de Ferro (III) .ueeeucensnns I R .
1

Tabela 8.8 - Variagao do pH, das concentragdes de

Ferro (I11) nas fases orgé&nica € aquosa, do coeficiente

de distribuigio e da percentagem de extraglo do Ferro

(III) para Ca = 500 ppm de Ferro (IJl) .ceceenssccnccnsnannsnaa 77
i

Tabela 8.9 - Variagdo do pH, das concentragbes de

Ferro (III) nas fases orgénica € aquosa, do coeficiente

de distribuiclo e da percentagem de extragio do Ferro

(II1) para Ca = 100 ppm de Ferro (I1l) cswecwvas o W i e W e 78
i



XVII

Tabela 8.1®0 - Variag3o do pH, das concentragdes de
Ferro (III) nas fases orgénica e aquosa, do coeficiente
de distribuiglo € da percentagem de extra¢io do Ferro
(III) para Ca. = 59 ppen A FertD (III) aewe e as aess sne s @5 5 e 79
i
Tabela 8.ii - Variaclo do pH, das concentragbes de
Ferro (III) nas fases orgénica e aquosa, do coeficiente
de distribuicio e da percentagem de extraglo do Ferro

(III) paraG-.é.o I/h " W ®m s E SR E SRR NSRS SRR AR e - N " e - = = 80

Tabela 8.1i2 - Variaglo do pH, das concentragbes de
Ferro (III) nas fases orgénica e aquosa, do coeficiente
de distribuigio e da percentagem de extraglo do Ferro

(IJI) para B = 7.0 1/h civssscncnssccssasansasansncnna messsammm 81

Tabela 8.1i3 - Variagldo do pH, das concentragdes de
Ferro (I1I) nas fases orgénica e agquosa, do coeficiente
de distribuiglo e da percentagem de extragio do Ferro

(III) paraG=8.e l/h - " " N EEEw - N N N RN RN N R NN E AR R NS SN EEEE "R R s 82

Tabela 8.i4 - Variagido do pH, das concentragbes de
Ferro (III) nas fases orgénica € aquosa, do coeficiente
de distribuiglo e da percentzagem de extragio do Ferro

(III) paraG=9-@ ]/h - 8 & ® 8 8N 8 N 8 S8 S 8 &S s S s SEErEeEs . L I B B B 83



XVIII

Tabela 8.45 - Variagao do pH, das concentracoes de
Ferro (III) nas fases orgénica e aquosa, do coeficiente
de distribuigio e da percentagem de extraglc do Ferro

(III) para G = 10.9 1/h ..... I A e M R A

Tabela 8.16 - Variaglo do pH, das concentragbes de
Ferro (III) nas fases orgénica e aquosa, do coeficiente

de distribuigio e da percentagem de extragio do Ferro

(III) Para UO/Ua=1-50 " m N ®E N B NS EEEENEEEE SRS RS E R Ew LR A B

85



XIX

LISTA DE FIGURAS

Figura .1 - Fluxo de um misturador—-decantador,

operando em contra-corrente ........ e s maan Weermeam e
Figura 9.2 =~ Torre de pulverizacdo COM reCheio ceeecannes “nuna
Figura 2.3 — Torre agitada .cc.eencesurensonssvasanvuosnsseonnnmes
Figura 9.4 - Coluna puléada Cesnmmm=nn. CEkrmEerwmmEsevTsTaaeum sennm
Figura 9.5 -~ Misturador decantadOl ssessssncsccssscsasvvasnnas

Figura 9.6 Var iaciio da concentragio do Fervo (III) no
extrato em funclo do tempo de operacio, para la = 2000

PPm dE.‘ FE‘I’I"D (III) 5 e e R E B S G E KN N AA MR N A AR NS AR SRR e LI N BB N O N N ]

~Figura 9.7 - Var iag30 da concentragcio do Ferro (III) no

extrato em fun¢io do tempo de operagao, para [HDEHPI =

elioﬂ IIIIII - 5 m W w N s &8 aa ks SSEE A S SsS S S A S s A SsS " E &8 5B 5 & » AR B &S A EEE S SN
Figura 9.8 — Variag8o do pH do refinado em fungl3o da
percentagem de extrac¢io do Ferro (III), para Ca = 2000

i
ppm de Ferro (IIl) c.iceccanamsnanmrecuvuanasnas fursmEmmumEaEn e ...

87

88

89

?e

?1

g3

?4



Figura 2.9 = Variaczao do pH do refinado em funcio d=a

percentagem de extra¢lo do Ferro (III), para [HDEHPI

0-01 M " s E S SE S A e RN E R RS RS R SRR R RS EE NS NN NSRS e L R )

Figura 9.1@ - Variaclo da percentagem de extragio do
Ferro (III) em funcio da wvazlo de =alimentagio do

EgU IPBMENITD a amemwan se sis o oo 5 Fwo O o e o e B e o i e e

Figura 9.ii - Variagao da percentagem de extragio do

Ferro (III) em fun¢lo do tempo de operagao para Vo/VUa

3/2 - ® N RN S NN EEEEEE SN EE S SN NS S E NS E SN E e " as s s RN



INTRODUCAO

o1



i - INTRODUCAO

A separagdo dos constituintes de uma mistura
homogénea & o mais frequente problema encontrado na
engenharia quimica. Este & muitas vezes solucionado pela
criag®o ou introdu¢lo de uma segunda fase imiscivel ou
parcialmente miscivel com a fase inicial, o gque acarretard a
SEPArACAD dos constituintes que POSSUEM diferentes
coeficientes de distribuigao entre as duas fases.

A extragio liquido-lTquido vem sendo utilizada camo
um Pprocesso de separagao dos constituintes de uma soluglo
lfquida homogénea. Isto ¢ obtido pela adi¢io de uma segunda
fase, geralmente unmn solvente orgadnico imiscivel ou
parcialmente miscivel com o solvente inicial & que solubiliza
preferencialmente um ou maie de seus constituintes.

Nas ultimas decadas tem aumentado o interesse do
uso da extraclio 1fquido-liquido na obtengio, recuperagiio e
purificagdo de diversas espécies metdlicas e no processamento
de combustivel para reatores nucleares. Como consequenguencia
deste interesse surgiram vdrios tipos de subst@ncias capazes
de promover a separagcao em fase liquida € de equipamentos
capazes de tratar grandes quantidades de misturas com alta

eficiencia.

Dentre as substincias usadas nz extragio l1fgquido-
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17quido encontramos dlcoois, éteres, cetonas, dcidos
carboxilicos, aminas e ésteres de dcido fosfdrico, sendo que
os ¢ésteres de dcido fosfdrico tem merecido especial atengio
devido =a grande gama de metais que 0s mesmos podem Separar.
0Os princirais ésteres de dcido fosfdrico sdo: dcido di-(2-
etilhexil) fosfdrico (HDEHP), dcido di-n-butil fosfdrico
(HDBP), dcido monododecil fosfdrico (HDDPA) e o #cido
monoheptadecil fosfdrico (HHDPA).

Com relaglo aos equipamentos, o0s mais utilizados
s30 o0s do tipo misturador—decantador (Mixer—-Settler) os quais
=30 constituidos por uma série de estdgios, cada um contendo
uma sSe¢ao de mistura € uma segao de separagio, interligadas
entre si. O useo deste tipo de equipamento &€ estimulado pela

simplicidade de operagldao e alta performance obtida.
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2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 - Separagido de metais

A separaciRo de metais através da extraglo em fase
1fquida &€ uma operagBo conhecida & muito tempo.

Pode-se classificar os métodos de se extrair metais
através de extragcio 1l7quido-llquido d= geguiﬁte forma
(TREYBAL, 19468 ):

@) FormacR0 de quelatos, onde os agentes quelantes
removem a #gua de coordenagao dos metais, formando compostos
covalentes soldveis em solventes ndo polares. 9Os exemplos
tipicos destes compostos sRo: acetilacetona, dimetiloglioxima,
8-quinolinol e cupferron. Os agentes gquelantes sRo wmuito
nusados na quimica analftica, porédm por serem extremamente
caros nio podem ser usados em escala industrial.

b) Formagko de compostos coordenados, um exemplo &€ =a
extracio de U0 (NO ) .X onde X € o solvente, por exemplo o

2 32 4
éter etilico.
c) Formagac de associacbes de ions, neste tipo de

sistema os ions positivos € negativos se associam para formar

moldéculas sem carga que podem ser extraldas em solventes
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org&nicos. As associacdes ionicas € 0 meio mais importante
para a separagao de metais em escala industrial. Os
extratantes mais comuns s&o: haletos, tiocianatos, nitratos,
percloratos, dcidos alquil-fosfdricos € aminas.

Alguns exemplos de extracio de metais em fase liquida
usando associaglo ionica sao ( HANSON, 1974 ):

Recuperagio do cobre a partir de rejeitos industriais
usando o LIXé4.

Separagio de nidbio e té&ntalo com o uso de
metilisobutilcetona ( MIBK ).

Purificacldo de berflic obtido a partir da lixiviaglo de
minérios de berflio com dcido sulfdrico, usando como
extratante o dcido di~-(Z2~etilhexil) fosfdrico ( HDEHP ).

Separacio de tungsténic € molibdénio, partindo-se de
uma soluglo lixiviada de schelita, usando como extratante o

deido di~-(2-etilhexil) fosfdrico.( ROCHA, 1985 )

2.2 - Mecanismo de extracdo de metais com quelantes

0 mecanisme de extracio de metais pode ser explicado
através das sequintes etapas: inicialmente o componente ativo
& transferido da fase orglnica para a fase aquosa por difusio
ande se dissocia instantaneamente formando o complexo com o©

metal através de uma reaglo reverssivel, logo em seguida o©
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complexo € transferido por difusi3o da fase agquosa para a fase
orgénica. Existem tambem trabalhos real izados, atfavés da
transferencia de massa nas camadas limites das fases orgfnica

€ aquosa respectivamente.( ROD, 1980 )

2.3 - Separacio de terras raras

FISCHER et alii (1i937) foram o0s primeiros a sugerirem o
uso da extracRo llquido-17quido na separaglo de métais terras
raras. No entanto os extratantes utilizados foram Hlcoois,
éteres e cetonas 0s quais se mostraram pouco eficientes na
separagao destes metais. A extraglo eficiente destes metais
s4 foi possivel apds a introdugioc do uso de compostos
organofosfdricos tais como o trf—nubutil fosfato ( TBP ),o0
dcido di-butilfosfdrico ( HDBP ) e o dcido di—-2-
etilhexilfosfdrico ( HDEHP ).

BRIDGES & ROSEMBAUM (1962) descrevem a obtenc3c de
compostos organofosfdricos apartif de reagbes entre o
pentdxido de fdsforo ou o oxicloreto de fdsforo com um
#lcool, por exemplo para obter-se o HDEHP deve-se reagir um
dos compostos de fdsforo anteriormente citados € o 2-
etilhexanol. Descreve tambem =a purificacl dos compostos
obtidos por metodos de fracionamento, concluindo que as

propriedades destes compostos est3o relacionadas com =&
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natureza do grupo alquila.

PEPPARD et alii (i953) estudaram a separaclo de terras
raras trivalentes em solu¢Bes aquosas de Hcido clorfdrico e
dcido nlftrico, usando como extratante o tri-n-butil fosfato ¢
TBP ). 0s resultados obtidos comprovaram que em solugbes
aquosas de dcido cloridrico os coeficientes de distribuigio
das espécies metdlicas eram baixos, porém em solucdes agquosas
de dcido nitrico os resultados se mostraram mais promissores.

Estudos posteriores mostraram que os terras raras podem
ser extraldos por coordenagdo com a molécula de fri—n—butil—
fosfato ( TBP ).

PEPPARD et alii (1957) foram os primeiros a utilizarem
o dcido di-(2-etilhexil) fosfdrico ( HDEHP ) como extratante
na separagao de metais terras raras. O0s resultados mais
importantes deste trabalho foram o estabelecimento de uma
relagdo linear entre o logaritmo do coeficiente de
distribuig3o e o ndmero atbmico do terra rara bem como o
fator de separacio de 2.90 entre terras raras adjacentes.

Porém em um trabalho posterior PEPPARD et alii (1969)
concluiram que o fator de separagfo n3o € constante € que o
HDEHP diluido em solventes org@nicos n3oc polares pode
apresentar—-se sob forma dimerizada. Mostraram também que o
sistema dZcido di-(2-etilhexil) fosfdrico ( HDEHP ) - dcido
clorfdrico na separagcao de terras raras vem a Ser o0 mais

favordvel ao invés dos dcidos nitrico ou sulfdrico.
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2.4 ~ ExtracBo de titénio (IV) e vanddio ¢(IWV)

A taxa de extraglo de titénio (IV) em solugdes aquOsas
de dcido sulfdrico usando-se como extratante o dcido di—-(2-
etilhexil) fosfdrico ( HDEHP ) dilufdo em benzeno € a
extragdo reversa do complexo tit&nio-HDEHP em benzeno para
uma fase aquosa foi estudadz por ISLAM & BISWAS (i977) sob
vdrias condigdes, o objetivo deste trabalho foi o de propor
a cindtica elo mecanismo de extraglodo titénio (IV) em Hcido
sulfdrico.

Com o mesmo objetivo do trabalho anterior ISLAM &
BISUWAS (1979) ectudaram a taxa de extraglo do vanddio (IV) em
solucDes aquosas de dcido sulfdrico, usando como extratante o

dcido di—-(2-etilhexil) fFosfdrico dissolvido emn benzeno.

2.5 - Extracio de ferro (III)

A extragio de Ferro (III) em solugdes aquosas de Zcido
percldrico usando como extratante o Hcido di-(2-etilhexil)
fosfdrico ( HDEHP ) diluldo em octano foi investigado por
BAES & BAKER (1960).

Foram estudados vdrios parlmetros de extragio mantendo-
se constante a concerntragcdo da solucio aquosa, concluindo que

existe uma diferenca na estrutura do complexxo extraido se a
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relagdo entre a concentraglo do ion férrico e a concentraclio
do extratante for maior ou menor que 0.10.

Com o objetivo de extrair o ferro presente no sulfato
de aluminio obtido por lixiviagio de uma argila, como exemplo
a bauxita com dcido sulfdrico dilufdo SCHULTZE et alii
(1979) realizaram um estudo usando os seguintes extratantes:
Primerine JMT, Amberlite XLA-3, éAmberlite LA-2, Alamine 336,
Aliquat 336, HDEHP e TBP. Foram realizados estudos com =a
finalidade de otimizar as condigbes de lixiviagRo, condigbes
de extraglo e extraglo reversa. Os experimeﬁtos foram
efetuados em um misturador-decantador operando em contra-

corrente.

2.6 — Extragio de cobre (II)

A taxa de extraclo do cobre (II) em solugRo aquosa de
dcido sulfdrico usando como extratante o LIX&6SN diluldo em
DISPERSOL foi estudada por KOJIMA & MIYAUCHI (1981i). Foram
estudados os seguintes parémetros: coeficiente de difusio,
efeito da wvelocidade de agitagio, da concentraglo do
extratante, da concentragdo do ion cobre (II) na fase agquosa
e do pH da fase aquosa.

Em trabalho posterior KOJIMA & MIYAUCHI (1981)

estudaram =z taxa de extraglo reversa do Cobre $11); neste
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trabalho foram avaliados os efeitos da concentracoes do Cobre
(IIY e do extratante na fase orgfnica e do Hcido sulfdrico

na fase aquosa durante a extraglo reversa.

2.7 - Equipamentos para extragdo 1fquid-17quido

Devido =a expansio dos processos de extraglioc em fase
1fquida, o numeroc e variedade de equipamentos vem aumentando
de forma considerdvel.

Eles wvariam desde simples recirpientes com aoltaclo atd
os extratores centr{fugos de alta performance.

HANSON (4971) classifica os equipamentos de extragio
l1fquido~1{gquido em duas categorias: equipamentos de contato
discreto e egquipamentos de contato diferencial. Baseando-se
nesta classificagilo s80 elaborados estudos sobre as
caracteriticas dos principais equipamentos disponiveis em

escala industrial.

2.8 — Misturadores—-decantadores

0s equipamentos para extraclo lfgquido-1{gquido do tipo

misturador—-decantador s3o descritos por TREYBAL (i1948). Sendo

analizadas =as principais vantagens e desvatangens de tais



equipamentos, tipos de misturadores € decantadores, como
também s3o0 descritos métodos de cflculos de eficiencia de
estdgio e coeficiente de transferéncia de massa.

Um trabalho elaborado por DAVIS et alii (1954) propbe
uma classificagio para os equipamentos usados na extracio em
fase 1fquida operando de forma continua e em contra-corrente.
Os autores d&c uma atencio especial aos misturadores-
decantadores, onde s3o analizadas as possiveis variagbhes
existentes entre os misturadores—decantadores, como por
exewmplo: o uso de agitadores individuais em cada‘estégio ou
0 uso de agitadores interligados por um sistema de polias e
roldanas € acionadas por um udnico motor, o arranjo vertical
ou horizontal dos equipamentos, o tipo de fluxo no interior
do equipamento sendo provocado pela agdo da gravidade ou
através de algum equipamento, o fluxo co-corrente ou contra-
corrente nas cémaras de mistura e finalmente a independencia
da razlc de volume entre as fases orgénica € aquosa nos
misturadores com relagao ao fluxo global no equipamento. Os
autores analizam doze tipos de patentes de misturadore-
decantadores sob os pontos de vista anteriormente citados,
concluindo o trabalho com detalhes do projeto de um
misturador—-decantador horizontal, operando em contra-

corrente.
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£.9 — Desenvolvimento dos misturadores-decantadores

Un dos primeiros desenvolvimentos foi o de HOLLEY &
MOTT (i929) os quais construiram um misturador-decantador o
qual tem o formato de uma caixa com divisbBes internas para
criar os estdgios. © fluxo entre os estdgios & obtido por
forga hidrdulica a qual se origina quando as duyas fases sRo
misturadas. Este tipo de equipamento €ideal para operagdes em
pPequena €scala.

Com =a introdugio da extracio lfquido~1fquid6 em grande
escala na inddstria metaldrgica, foi criada uma demando de
equipamentos capazes de Processar fluxo volumetricos
bastante elevados com alta performance de extragcao.

AGERS & DEMENT (i972) desenvolveram um equipamneto no
qual o misturador &€ um tanque cilindrico provido de chicanas
e com um turbina que mistura e bombeia ambas as fases. A
disperse da parte superior do misturador € conduzida para o
decantador de forma retangular, ¢ qual apresenta em sua
entrada wuma grade cuja finalidade € reduzir a turbulécia no
interior do decantador.

WARWICK et alii (4i971) descrevem um equipamento do tipo
misturador-decantador, a segio de mistura deste equipamento €
um tanque retangular que € alimentado por um tubo localizado
na base do misturador, as fases sao bombeadas € misturadas

por uma turbina localizada imediatamente acima do tubo de
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alimentacdo do misturador. O topo do misturador € provido de
rlacas as quais-impedem a formacao de vdrtices. A dispersio
sai pelo topo do misturador, sendo transferida para um
decantador retangular., Este tipo de equipamento € usado em
larga esacala para a extracdao de Cobre nos Estados Unidos da
Amér ica do Norte ¢ Zémbia.

MIZRAHI et alii (19274) descrevem um misturador
decantador muito usado na extrac®o de Urénio e purificagio de
dcido fosfdrico. Neste equipamento os misturadores s3o
cilindricos e alimentados por bombas axiais, a égitacﬁo &
promovida por uma turbina gque tranfere 0 excesso de de
dispersio para @a parte superior do misturador de onde
gtransferida para o centro de um decantador cilindrico,
provide de chicanas anti~turbuléncia para facilitar &

separagao das fases.

2.40 - AvaliagRho dos misturadores—-decantadores

Com 0 objetivo de obter = performance do comportamento
hidrdulico dos misturadores—decantadores borizontais e
verticais, HANSON & KAYE (1963, 1963, 1964) construiram dois
protdtipos de misturadores—decantadores. O protdtipo vertical
foi dimensionado de modo a permitir um tempo de residencia de

dois wminutos em cada estdgio, contando com chicanas que



minimizam a turbuléncia da mistura ao entrar no decantador e
um controle das dimenstes das passagens de fluxo que podem
variar em funclo da varfo € densidade das fases. O sistema
que foi utilizado nos testes do comportamento,hidrdulico fois
dgua / querosene; sendo que a dgua foi acidulada comn Hcido
nftrico para prevenir a formacio de emulsdes estdveis. Duas
importantes conclustes foram obtidas: a primeira € gque a
mdxima forga propulsora € consequente o maior fluxo, ocorre
quando o nlivel da interface nos decantadores coincide com a
passgem de entrada da misturay = segunda équé a forega
impulsora pode ser aumentada pela inclinaglo da base dos
decantadores o que também auxilia na separac¢ao € diminui
0 risco de retro mistura.

Com relagRo ao protdtipo horizontal, osistema usado
na avaliacRo foi o mesmo utilizado nos testes do misturador-
decantador vertical. Observou-se que a forg¢a propulsora de
fluxo € limitada pela aclo mecénica ocorrida nos misturadores
€ que a diferenca de nivel entre os decantadores € =a
confirmacio de que os estdgios s3o0 hidrdul icamente
independentes, fato este mostrado por WILLIAMS et alii (1958)
que usando as hipdteses de dispersio uniforme nos
misturadores, decantadores que permitissem =a perfeita
separagio das fases, variagdes despresiveis de densidade e

volume de ambas as fases em cada estdgio, pPpequena perda de



16

carga nas passagens de fluxo e niveis das interfaces nos
decantadores, abai»xo das passagens da dispersio, elaboroy um
balanco hidrdulico no qual previa—-se a independecncia
hidrdulica dos estdgios.

A eficiencia de extracio de um misturador—-decantador
foi estudada por ALTER et alii (i954), os autores escolheram
um sistema com as seguintes caracteristicas: o soluto obedece
a lei de distribui¢io de Nernst, as fases 1fquidas sio
imisc{veis € a mudanca de volume provocada em ambas as fases
devido a transferencia de massa € despresivel; o éistema que
ohececeu estas propriedades foif Hgua / anilina / iso—-octano
{2,2,4 trimetilpentano). A anilina foi o spoluto a ser
distribuido entre =as fases orglnica € agquosa, obtendo-se
coeficiente de distribuicko igual a um, para razdes de volume
tambem igual a um. Para a avaliagao do equipamento para
razoes de volume diferentes de um, a anilina foi substituida
pelo fenol. 0s resultados obtides mostraram a alta

eficiencia do equipamento, a qual atingiu cerca de 85 a 95X%.
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3 - FUNDAMENTOS TEORICOS

A extragdo 1fquido-liquido ou extraglo em fase
lfquida €& uma operagio de separa¢lio dos constituintes de uma
mistura 1fquida a qual e tratada com um outro 1fquido
imiscivel ou parcialmente miscivel com a solugdo inicial e
que dissolve preferencialmente um de seus constituintes (
COULSON & RICHARDSON, 1968 ). A extracido em fase 1fquida foi
usada inicialmente no aproveitamento dos licores de alcatriao
de carvao, sendo nos ltimos anos largamente utilizada na
separacao de hidrocarbonetos no inddstria petrolifera e na

obtenglo0 e recuperagzo de metais na inddstria metaldrgica.

3.4 - Definigbes

3.1i.1 - Alimentaglo

SolugRo que contém o constituinte a ser extrafdo
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3.i.2 - Solvente

Guimicamente, solvente & um 1lquido orgénico ou
inorgdnico que possui a capacidade de dissolver determinadas
subst&ncias orgfnicas ou inorsfnicas, denominadas de solutos.
Em uma solugdo o solvente € o constituinte presente em maior
proporcas. ( CASTELAN, 4198646 )

Na extracio em fase liquida solvente & um llfquido o
qual colocado em contato com a alimentagio ocasionard =
extraglo do soluto desejado. Na extracao metaludrgica ¢ comum
denominar—-se 0 solvente de extratante. ( BRIDGES & ROSEMBAUM,

i962)

3413 - Diluente

Substénciz na <qual o solvente & dilufdo com =&

final idade melthorar o processo, formando—-se assim 0

denominado solvente de extragao.

3.1.4 - Modificador

Substéncia que adicionada =ao solvente de extraclio tem

a finalidade de promover alguma mudanca no mesmo, tais como:




aumentar a solubilidade mdtua de diluente e extratante,
diminuair ou eliminar a tendfncia a formaclo de emulsdes e

aumentar a solubilidade da espécies extraidas no diluente.

3.4.5 - Refinado

Soluglo residual do processo de extragio em fase
Ifquida, pobre em solvente de extrag¢lo, contendo geralmente
PEQUENAS quant idades do soluto desejado.( BRIDGES &

ROSEMBAUM, 1962 2

3.1.6 - Extrato

SolugS30 residurl do processo de extragio em fase

1fquidas, rica em solvente de extraglo € que contém a maior

parte do soluto desejado.( BRIDGES & ROSEMBAUM, 1962 )

fi operagioc de extracRo consiste da misturs do

solvente e alimentagl3o com =a finalidade de efetuar a

transferéncia do soluto, seguindo-se a separagro das fases.




Qualquer dispositivo que realize este processo € um estdgio.
Quando os 1lquidos efluentes estlo em equilibrio, de modo que
nenhuma modificacdo ocorra nas respectivas concentragbes se
fosse maior o tempo de contato, o estdoio € um estdgio

tedrico ou ideal.

3.i.8 - Coeficiente de distribuicio

0 coeficiente de distribuiclo £ a razao entre a
concentragao do soluto nas duas fases. Para um determinado

soluto A, escreve—se:d

D = Co/Ca (3.1)

onde: Co € a concentraglo no equilibrio da espécie
metalica na fase orgénica.
Ca € a concentragBo0 no equilibrio da espédcie

metLlica na fase aquosa.

@Guaisquer unidades massicas, molares ou volunetricas
podem ser utilizadas no cdliculo do coeficiente de

distribuicdo. ( TREYBAL, 1968 )
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3.4.9 - Percentagem de extragio

A quant idade de soluto tranferido da fase aquosa para
a fase orgfnica € frequentemente expressa quantitativamente

em termos de percentagem extraida. 0 coeficiente de

distribuigloe a percentagem de extraglo sio relacionadas pela

L - -
equagao abaixo:

m
]

iee » ( 1 + ( Va / D ¥ Vo )) (3.2)

onde: Va € o volume da fase aquosa.
Vo € o volume da fase orgénica.
Para uma razlo de volumes entre as fases orgénica e
aquosa igual a unidade, D = i1 € equivalente a E = 50%Z. (

BRIDGES & ROSEMBAUM, 1962 )

3.4.1@¢ — Seletividade

O processo de extragio em fase liquida € baseado na
seletividade do solvente, ou seja, na capacidade do solvente
dissolver um determinado soluto preferencialmente.

Matemat icamente a seletividade pode ser expressa port



(5 = Da / Db (3.3

Determinadas vezes a seletividade & chamada fator de

separagdo.( BRIDGES & ROSEMBAUM, 1942)

3.2 - Quimica da extra¢&o em fase ligquida

A base tedrica da extraglo liquido-liquido € a lei de
distribuig8o de Nernst, esta mostra que no estadeo de
equilibrio a temperatura constante, a razao entre a
concentragido do scluto entre os doig 174quidos imisciveis €
constante. Ainda gque esta lei seja wvdlida apenas para
solucBes ideais diluifdas, muitas substfncias obedecem esta
lei, por exenplo o Iodo distribuido entre tetra-cloreto de
carbono e dgua. Compostos iBnicos geralmente s3o insoldveis
em solventes orgénicos, ao contdrio os compostos covalentes
mostram solubilidade pre?erencié! nos solventes orglnicos.
LLogo durante a extragdo lifquido-lfgquido a partir se solugoes
agquosas para um sclvente orgfnico imisclvel, as espécies
ibnicas devem ser transformadas em espécies covalentes para

ent3o serem extraldas.
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3.2.1 - Classificaclo dos sistemas de extraglo

Quando considera-se a quimica da extraglo 1fquido-
1fquido, muitas possliveis classificacbes podem ser usadas.
Algumas baseiam~se no tipo de reaglo que governa a
transferéncia das espécies i@nicas da fase aguosa para a fase
org8nica, outros classificam os sistemas de acordo com o tipo
de extratante utilizade. Em recentes trabalhos{ MARCUS &
KERTZ, 1947 ) tem-se adotado a classificaglo usando o
ProCeEsso de extracao € 0o extratante usﬁdo. Nesta
classificacRo distingue—-se quatro sistemas principaiss

a) Distribui¢io de simples moléculas.

b) Extragao por formacio de compostos.

c) Extracldo por solvatagio.

dy Extraclo por formacio de pares ibnicos.

3.2.2 - bistribuiglic no equilibrio

A distribuiclo no equilibrio pode ser tratada de
diversas formas. Vdrias formas da lei de agRo das massas tem
sido apresentado para vdrios tipos de sistemas de extra¢ao.(
MARCUS & KERTZ, 1967 )

0 tratamento matemdtico para a distribuiglo de

simples moléculas incluem o© casoc quando o soluto sofre
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agregagao na fase orgénica porém permanece na forma
monomérica na fase aquosa.

Um conjunto simples de equagbes €& dade para =a
extracldo de metais quelados e sais metdlicos com extratantes
dcidos sob condigbes controladas na fase aquosa ( forga
ionica, pH ).

Distribuic3o envolvendo solvataglo na fase orgénica €
tratada em termos das relacdes estequiométricas definidas. Em
tais sistemas a etapa de formacaé do complexo metdlico em
solugdo aquosa afeta a distribuiglo.

0 equilibrio na extraglo por associagcao ibnica ¢
discutido para duas situacdes. Na primeira o extratantre €
solufvel em dgua, na segunda a solubilidade € t3o pequena que

deve-se considerar as espécies do extratante envolvidas.

3.2.3 - Taxa de extragldo

Na maioria dos casos a reagcao de espécies inorgénicas
entre duas fases € rdpida. Porédm nos casos onde o coeficiente
global de transferéncia de massa € baixo, a reagao em fase
aquosa € a etapa mais lenta e consequentemente determina a
taxa de extraglo. Nestes casos ocorrem duas Causas mais
frequentes: a primeira € a hidrdlise irreverssivel da espécie
metdlica em solugBo e =a segunda € a baixa conversao da

rFeagao.



A taxa de extraglo € governada pela convececl3o nos
seio de uma da fases, a difuslo através da interface e a
consequente convecgao para a outra fase. Obviamente a taxa de
extracfo serd influenciada pela temperatura, intensidade de

agitaglo e viscosidade de cada fase.

3.2.4 - Distribuiglo fisica

Nesta pequena categoria de sistema de extraglo, n3o
existe interagio entre as fases e estd lémitada a
transferéncia de espécies usualmente n3o hidratadas, n3o
dissociadas e n3o associadas de uma fase aquosa para uma fase
organica inerte. Poucos elementos € compostos pertencem =a
esta classe de extragio, dentre eles o Mercurio, Halogénios e

Haletos dos grupos IVB e VB.

3.2.5 — Extracio por formagRko de compostos

Nesta classe de sistemas de extraglo encontram-se os
extratantes do tipo quelantes, dcidos carboxilicos e alquil~-
aril sulfbnicos e os ésteres de dcido fosfdrico.

A extragio com agentes quelantes praticamente sd ¢

usada na quimica analftica, devido ao elevado custo deste



tiro de extratante. O processo de extrag8c com agentes
quelantes se efetua pela remoglo da dgua de coordenagho dos
metais, fazendo com que os mesmos sejam extraldos de
solventes polares para solventes nio polares.

A relativa simplicidade dos sistemas de extragio com
agentes quelantes segue usualmente o tratamento quantitativo
usando-se a lei de agao das massas de Gubberg-Waage

Sistemas de extraglo usando #cides carboxilicos e
alquil-aril sulfbénicos sqp pouco usados devido ao seu baixo
poder de extraclo que € causado pela re]ativaﬁente alt=a
solubilidade dos complexos formados em fase agquosa. Apesar
desta limitag&o eles podem ser usados com SUCESSO DA
separagao de metais tendo propriedades gquimicas semelhentes
pelo simples ajuste do pH da fase aquosa,

A extraglo usando-se ésteres de dcido fosfdrico tem
aumentado de importéncia nos ditimos anos devido a sintese de

novos compostos. ( HANSON, 1971 )

A soclubilidade dos complexos formados entre as
espdcies metdlicas e os compostos organofosfdricos em
-4
solugldo aquosa ¢ menor que 19 M, diminuindo com o aumento

do comprimento da cadeia do radical alguila. A facilidade de
se extrair metais com compostos arganofosfdricos aumenta a

medida que aumenta a valéncia do cftion, sendo que em grupos



com a mesma valéncia a taxa distribuiclo varia inversamente
com © raio atémico do fon. Metais de transiclo divalentes
exibem altas taxas de distribuic3o, porém os ions do tipo:

2+ 2+ 2+

uo » NpO e PnoO tem taxas de distribuigfo da ordem de

2 2 a2

i0.000. 0s 1lantanideos e actinideos trivalentes apresentam
taxa de distribuiglo quatro vezes maior que os metais de
transiclo divalentes, enquanto que os fons tetravalentes de
Zircbnio, Hédfnio e Thdrio tem taxa de distribuicio duas vezes
maior que o8 metais de transi¢l0, gquando extrafdos sob
condigOes semelhantes.

0s compostos organofosfdricos extraem os metais por
reagdo de troca ibnica entre o hidrogénio do extratante € o
fon metdlico, a reaclo de extra¢lo conduz a formagao de
diferentes complexos metdlicos dependendo das condigbes
experimentais empregadas

a) Sob condigbes de baixa concentraglo do metal os
dateres #Hcidos monoionizados sob forma dimerizada neutralizam
a carga do fon.

b) Sob condicbes de alta concentragio metdlica ou
baixa concentracio do extratante, o éster participa na forma
de monomero no complexo da fase orgénica.

¢) Quando um =anion da fase aquosa compete com o©

extratante, o complexo € formado por ambas as partes.



d) Quando dcidos fortes sl3o extraldos ou a extraglo
éfeita em meios extremamente Hdcidos, o dster n3o pode ser

ionizado € atua como agente solvatante.

3.2.6 - Extraclo por solvatagio

Nos processos de extraglo envolvendo solvataglo
podemos encontrar solventes doadores de carbono, fdsforo €
oxigénio. As caracterfsticas fortemente polares dos solventes
que contém oxigenio porvocam as diferencas marcantes na  Sua
eficiencia de extragio. A diferenca marcante entre estes
sistemas € o0¢ demais se relaciona com a fupgfo da  Hgua.
Enquanto que na extragdo com é€steres organofosfdricos a #gua
nRo faz parte do complexo metdlico em fase organica, na
extraglo por solvata¢lo ela &€ parte integrante do complexo. ¢

HANSON, 1971 )

3.2.7 - Extragl0 por forma¢3o de pares ibnicos

Um par ionico € um complexo neutro, isto &, um
cdtion & um =anion =associados de tal forma que & carga
eletrica liquida € igual a zero.

Neste tipo de sistema 0 solvente organico participa

P |
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ativamente da formagldo das especies extralveis. 0 complexo
extraivel & formado pela reag3o do metal hidratado
proveniente do par ionico com compostos organicos tais como®
#lcoois, ¢&teres, cetonas e €steres. Durante a formaclioc da
espdcie a interagiio entre o par ibnico € = molécula orgénica
desloca =a dgumr de hidratagdo do par ibnico, Fformando ent3o
espécies neutras que sRko preferencialmente dissolvidas n=w
fase orgénica.

0 uso de solugdes salinas concentradas € #cidos na
fase =aquosa, auxiliam na extragio, pelo Favareéimento da
formacao de PRres ionicos. Especificamente R alta
concentracao salina facilita a troca da dgua de hidrataglo do
metal pelo anion, reduz a atividade a #9ua € diminui as
constante dieletrica, favorecendo assim a formagiao do par

ionicoa.

3.2.8 - Fatores que afetam a extracio em fase 1Tquida

No caso da extragio com esteres de dcido fosfdrico um
dos fatores que afetam a extracde € a dimerizacSo da moldcula

do extratante. Em diluentes onde o extratante &
m

predominantemente monomérico, composi¢Ro do complexo &€ MeX

aon invés de Me(X.HXY . Em diluentes que paresentem baixa
m

constante de dimerizacio, por exemplo hexano, HX e (HX)
[ =4
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coexistem em equilibrio e ambas espécies podem extrair o

metal independentemente. Consequentemente os grdficos do
logaritmo do coeficiente de distribuiglo versus pH ou
logaritmo da concentraglo do extratante no equilibrio,

mostraram retas de inclinaclo entre m/2  m. Outro fato que
pode complicar a andlise dos dados de distribuigio através da
lei de aglo0 da massas de Guddberg-Waage € a interaglo entre o

diluente e o extratante.

3.2.9 - Termodinamica da extraglfo 1lfquido-1Tquido

Nos PrOCESS0S de extragio em fase Iliquida a
temodinamica € utilizada para obter relagbes que permitam
avaliar de forma quantitativa dois tipos de equilibrios
existentes.

O primeiro equilibrio a ser tratado € o equilibrio de
fases, devido a presenga de duas fases liquidas imisciveis.
Para que um sistema se encontre em equilibrio, o potencial
quimico de cada constituinte deve possuir o mesmo valor em
todas os pontos do sistema. Estando presente varias fases, O
potencial quimico de cada espécie deve ter o mesmo valor em

todas =as fases das quais a substancia em questlo participa,



ou sejas
Uu - US — =U1T
- A (3.4)
onde i = 1,2,3,...,n representa o numero de espécies

2,B,...,7 Frepresenta o numero de fases

___o©

0 outro equilifbrio a ser considerado & o 'equilibrio

quimico. Considere-se a seguinte reagao quimica

c Al + c A2 + c A3 + ... = 0O (3.6
i P 3

onde os C representam os coeficientes
i

estequoiometricos que convencionou—se positivo para produtos

e negat ivos para reagentes, o critério geral de equilibrio ¢

definido pela equagio

Iec dwy =0 (3.7)

Combinando-se as eq (3.5) e L FE 8 deduz-se

ques
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c,
1n 1Ta11= - (c; wy) = 1n K
(3.8)
T
\ : o) o)
Substituindo-se r o, ) IR = Ay, na eq (3.8),
i : i
obtem—se:
=1
K = ma = EXP (- & p;) (3.9)

K depende de Au? » que € a variagaoco do potencial
quimico padrao, que mede a diferenca de potenciai para @
transferencia da espécie considerada na interface.

Para a distribuiclo de uma especie A entre duas fases
i e 2, a eq (3.9) permite escrever:

(o]
K =EXP ( = Au,/ R % T) (3.10)

Considerando-se que a reagao seja em fase liquida, as
atividades e os coeficientes de atividades sAo dados pelas eq
(3.11) e (3.12), respectivamente

a =+ / ¢ (3.11)

= a /= (3.12)

Utilizando—-se as eq (3.14i) e (3.12) obtem—-se:
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o
i
=

» x‘ ¢ 3A3)

Substituindo-se este resultado na eq (3.9), obtemos:

K = (Y *¥ ¥ ) i (3.44)

Aplicando-se a eq (3.14) para a reaclo de extraglo de

n+
uma espécie metdlica Me por um extratante catibnico,
segundo & FERgAO:
n+ +
Me + n HX MeX + n H (3.45)
(aq.) (org.) n (org.) (aqg.)
Obtem—-se!:
+ n

L MeXn 1 L H 1

3.2.4 - Mecanismo de extracio

Ao colocar—-se uma fase aquosa contendo uma especie
metflica Me com um solvente de extragao formado por um
n+ n

diluente n3o polar e um extratante, o complexo metdlico Mel.

€ _ formado atraves de reagoes em fase aquosa, sendo logo e€m

seguida transferido para a fase organica. Q0 processo global



de extragido &€ descrito pela equaclo abaixo

n+ +
Me +n HX S HMeX + n H (3.17)
N

A equxugio ( 3.47 ) pode ser subdividida nas seguintes
etapas:
&) Inicialmente o extratante € transferido da fase

organica para a fase aquUOsSa.

HX s HX (3.18)
{(org.) (aq.)

b) Dissociagao do extratante em fase aquosa.

oy (= H + X (3.19)

c) Formagio do comlexo metdlico 1i:n.

n+ =
Me + n X = MeX (3.20)

d) Transferencia do complexo metdlico i:tn da fase

aquosa para a fase organica.

MeX — MeX (3.21)
n (org.) n (aq.)



36

Baseando-se nas eqa¢Oes anteriores podemos escrever

quatro expresstes para o equilibrio:

P = [ HL 1 / [ HL 1 (B.22)
HL (ag.) (org.)
+ -

K = [ H J1#[ L 1 /7 L HL ] (3.23)
HL.
K n =L MeL 1 / L Me 1%L L 3 (3.24)
Mel n
=] n =T[ MeL 1 / L MeL 1

Mel n f(org.)’ n <(ag.) (3.25)

Escrevendo-se o coeficiente de distribuigao da
espécie metdlica para este sistema, obtem—-se:

n + n
D=Kx CHLI /LCH 1 (3.26)

Pela equagao (3.26) pode—-se observar que o
coeficinete de distribuiglo varia diretamente proporcional =a
n-esima potencia da concentraglo no equilibrio do extratante
na _Fase organica € inversamente proporcional a n-esima
potencia da concentra¢cdo de ions hidrogenio no equilibrio na
fase aquosa. Um grafico do logaritmo do coeficiente de

distribui¢l0 versus pH mantendo-se constante a concentragio
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do extratante ou versus o logaritme da concentraglo do
extratante na fase organica a pH constante, obtem—-se uma reta’

cuja inclina,ao™e fgual a valencia do metal extraido.

3.3 - Equipamentos para extraglo llfquido-1Tquido

Na extraglo liquido-liquido, na absor¢i0 gasosa e na
destilagldo, duas fases devem ser colocadas em contato intimo
para ocorrer a transferencia de massae logo em segﬁida estas
fases devem ser separadas.

Apesar do consumo energetico na extragio em fase
liquida ser muito inferior quando comparado com a destilagio
e a absor¢lo0, a mistura e separa¢clo das fases € dificultada,
devido principalmente as viscosidades das duas fases serem
relat ivamente =altas € a baixa velocidade linear das fases no
interior do equipamento.

Os equipamentos de extragiao em fase liquida podem
operar em batelada ou continuamente, sendo que o equipamento
continuo pode operar em co-corrente ou contra-corrente com ou
sem reciclo.

Tres tipos de equipamentos continuos de fluxo contra-
corrente sio conhecidos.(DAVID et alii, 1954)

a) Equipamentos nos quais o fluxo vertical das duas

fases ( ou fluxo radial sob = aglo de Fforga centrifuga p |
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acompanha o contato entre as fases. Colunas verticais
equiradas com pulverizadores, pratos perfurados ou enchimento
sa0 os melhores exemplos deste tipo de equipamento.

b) Equipamentos nos quais a interface para a
transferencia de massa & obtida por fluxo oscilatdrio dos
liquidas passando através do equipamento, um exemplo deste
tipo de equipamento sRo as colunas pulsadas de recheio ou de
pratos perfurados.

c) Equipanentos do tipo misturador—-decantador no qual o
contato entre as fases &€ obtido em cada estdgio pér meio da
agR0 mecanica de um agitador ou outro equipamento que
provoque o contato intimo das duas fases, € entlo as fases
530 separadas por gravidade ou centrifuga¢clo antes de

entrarem no estdgio seguinte.

2.3.4 - Misturadores—decantadores

0 equipamento consiste de uma serie de estagios, cada
um contendo uma secBo de mistura € uma seglo de separagio.
Todas as secdes de mistura contém um agitador ou um mecanismo
capaz de provocar o contato intimo entre as fases liquidas. A
se¢io de separagio € um tanque com dimensbes suficientes para
realizar a perfeita separacao das fases.

O fluxo padrZo de um misturador decantador oprenado
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em contra-corrente € o seguinte (Fig 9.1); a fase organica
proveniente da se¢Bo de separaglo do estfgio n+i e a fase
aquosa vinda da seg¢lo de separagio do estHgio n-1i fluem para
a segdo de mistura do estfgio n € logo em seguida para o
estdgio de separacio do mesmo estHgio.

As correntes de alimentaglo s3A0 introduzidas
cont inuamente nosa extremos opostos do equipamento ou em
algum estdgio do equipamento, sendo possivel a operaglo com
refluxo ou alimentag3o central. O extrato e refinado tambem
530 coletados nos extremos opostos do equipamento ou em algum
estdgio de forma continua.(ALTER et alii, 1954 )

As principais vantagens de um misturador—~decantador

a) 0 risco de inundagao do equipamento € menor quando
comparade com =as torres verticais de extrac,’3oc em fase
liquida.

b) Oferecem melhor controle sobre a razio de volume
entre as fases organica € agquosa.

c) Estes equipamentos quase sempre POSSUEM UmMA alta
eficiencia de extragio.

Em contra—-partida as principais desvantagens dos
misturadores—-decantadores sio:

a) A instalaglo de um misturador—-decantador requer
uma drea relativamente grande.

b) A necessidade de agitagko requer energia € um
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euipamento de agitagio para cada estdgio, © que eleva
sensivelmente os custos de instalaclo, operagio e manutenaclo
do equipamento.

c) O manuseio de liquidos radioativos requer uma
blindagem perfeita, que podera interferir na performance do

equipamento.

3.3.2 - Torres de pulverizaglo € com recheio

Neste tipo der equipamento, obtem-se contato
diferencial e ndo contato discreto, a mistura e separagio das
fases ocorem simultanea e continuamente. Na torre de
pulver izacaglo mostrada na Figura 9.2 a fase orgénica,
também chamada fase leve € introduzida na base da torre e
distribuida, sob forma de pequenas gotas, no seio da fase
aquosa. As gotas da fase orgénica sobem através da fase
aquosa, a 9qual flui de cima para baixo sob forma de uma
corrente continua. As gotas da fase orgénica s3o coletadas no
topo da coluna de modo a formar uma corrente continua sindo
pelo topo da torre. O liquido pesado ou fase aquosa sai pela
base da torre. Na figura Q.9 , a fase organica € dispersa €
a aquosa continua. Isto poderd ser modificado pela
pulver izagio da fase aquosa no topo da coluna. Neste tipo de

equipamento, =a transferéncia de massa € continua entre as
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as fases e a composicdo de cada fase varia ao longo do
equipamento.

Nas atuais torres de pulverizagio, o contato entre as
gotas e a fase continua ndo &€ eficiente, exceto onde as gotas
sao inicialmente dispersas. Cerca de 40 a 45%Z da trnsferencia
de massa ocorre nesta regidao do equipamento. Uma maneira de
aumentar a eficiencia deste tipo de equipamento € o uso de
recheio que causa a redispersao das gotas € consequentemente
um aumento da eficiencia das mesmas. O0s inconvenientes das
colunas com enchimento s3o: n3o podem receber fluidos que
contenham sdlidos em suspensfo; terem capacidade de produgio
relat ivamente baixa e o fato d=a eficiencia diminuir
substancialmente % medida que aumenta o diametro da coluna.
Contudo, a simplicidade de sua contrugfo e funicionamento tem

levado % larga utilizaglo para baixos fluxos.(TREYBAL, 19é8)

3.3.3 — Torres agitadas

Neste tipo de equipamento, amistura doas duas fases
l1fquidas €& efetuada por meio de agitadores, montados em um
eixo central. O conjunto de agitadores sao separados por
segOes de separagao. Este tipo de equipamento € ilustrado na

Figura 9.3 . A secao de separacao entre os agitadores sao



recheios com telas metdicas que promovem a coalescencia € a
separagao das fases. As torres agitadas possuem eficiencia da
ordem de 90X, porém sua principal desvantagem € a dificuldade
de manutengclo da partes mdveis internas, principlamente

quando trabalha-se com lfquidos corrosivos.(TREYBAL, 1948)

3.3.4 - Colunas pulsadas

Neste tipo de equipamento, a agitagio &€ promovida por
agentes externos, normalmente utiliza-se uma bomba a qual
promove pulsos periddicos no interior do equipamento ( ver
Figura 9.4 ). Este tipo de torre poderd ser recheada ou de
pratos. No caso de colunas recheada, a pulsagdo elimina a
tendéncia a formagio de canais preferenciais € aumenta o
contato entre as fases, alcancando-se eficiencias da ordem de

70%Z. (McCABE & SMITH, 1967)

3.3.9 - Extratores centrifugos

Neste tipo de extrator, =a dispersfo e separaglo d=a

fases € grandemente acelerada pelo uso da forca centrifuga. 0

tipo de extrator mais comum € o de Podbielniak, o qual
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consta de uma fita metdlica enrolada em espiral e perfurada a
qual gira em alta velocidade no interior de uma cobertura
fixa. O 1fquido 1leve ¢ introduzido no exterior da espiral
enquanto que o liquido pesado € introduzido no centro da
espiral. As vanatgens deste tipo de equipamento sRo a alta
eficiencia obtida e a possibilidade de separaciao de emulsbes

estdveis.(McCABE & SMITH, 1%967)
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4 - MATERIAIS E METODOS

4.1 - PREPARACAO DAS SOLUCUES DE TRABALHO

4.1.1 - Acido cloridrico ( 0.4 M )

Mediu-se exatamente 8.50 ml de Hcido .cloridrico
concentrado P.A ( Merck S/ Industrias Quimicas ),
dissolveu—se em Hgua destilada e transferiu-se a soluglo para
um bal3o volumetrico de 1009 ml, completando-se com dgua

destilada.

4.4.2 - Soluglo estoque de Ferro ( III )

Pesou-se exatamente 35.1i146 g de sulfateo ferroso
amoniacal P.A ( Quimibras Industrias Quimicas S/4 ) e
dissolveu-se em 200 ml de dcido cloridrico ©.1¢ M, adicionou-
se 41© ml de dcido nitrico concentrado P.A ( Merck ),
deixando-se em repouso por 24 horas. Transferiu-se para um
balfc wvolumetrico de 1900 ml e completou-se com adido

cloridrico .10 M.
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4.1.3 - Solugbes diluidas de Ferro ( III )

A partir da soluglo estoque de Ferro ( III ) foram
preparadas por diluiglo uma serie de solugdes contendo 2000,

1000 e 500 ppm de Ferro (III).

4.1.4 - Soluglo estoque de HDEHP

Mediu-se exatamente 32 ml de HDEHP concentrado P.A (
Sigma Chemical Company), dissolveu-se em 200 ml de hexano P.A
( Merck ) e transferiu—-se para um bal3o volumetrico de 1000
ml, completando-se com hexano P.A ( Merck &/ Industrias

Quimicas ). Esta soluglo contem .19 moles/litro de HDEHP.

4.1.5 - Solugbes diluidas de HDEHP

A partir da soluglo estoque foram preparadas por
diluiglo, solugbes contendo 0.08, .06, 0.04, .02, 0.01 ,

0.001 € 0.0001 moles/1 de HDEHP.
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4.2 — PREPARACAO DAS SOLUCDES DE ANALISE

4.2.4 - Acido nitrico ( .40 N )

Mediu~se exatamente 256.0 ml de <cido nitrico
concentrado P.A ( Merck G5/ Industrias quimicas ) e
dissolveu-se em agua destilada, transferiu-se a solugio para
um ballo volumetrico de 1000 ml e completou-se com dgua

destilada.

4.2.2 - Tiocianato de potdssio ( 1.50 M )

Pesou-se exvatamente 145.45 g de tiocianato de
potassio P.A ( Merck S/A Industrias quimicas ) dissolveu—se
em 200 ml de Hgua destilada e transferiu—se para um balao

volumetrico de 100¢ ml.

4.2.3 - SolugRo padrac de Ferro

Pesou~se exatamente .72 g de sulfzato ferroso

amoniacal P.A ¢ Q@Quimibras Industrias @Quimicas 574 ) e
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dissolveu-se em 20 ml de dcido cloridrico 3.9 N. Transferiu-—
se a solugRo para um bal3o volumetrico de 10006 ml e

completou-se com Hguza destilada.

4.3 ~ PROJETO E MONTAGEM DO EQUIPAMENTO

Foi projetado e construido um equipamento para =a
extraglo ligquido-liquido, em escala de laboratdrio, com a
finalidade de estudar a performance deste tipo de
equipamento. © sistema Ferro ( III ) em #cido cloridrico )
©.49 M e HDEHP diluido em hexano foi utilizado nos testes.

Basicamente o sistema montado encontra-se descrito

como segues

4.3.14 - Misturador-Decantador (mixer-settler)

O misturadordecantador possui cinco estagios, cada um
deles € constituido de um tanque de mistura ( mixer ) e um
tanque de separacao ( settler ) interligados entre si por
Jjanelas (weirs) as quais permitem a circulagdo das duas fases
(Fig. 9.5). A capacidade volumetrica do equipamento € 2880

3
cm . ©Os misturadores dispbem de um sistema de agitaglo
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composto por cinco agitadores interligados entre si por um
sistema de polias e roldanas que sRo0 acionadas por um motor
da marca Diacti modelo M20BF com potencai de 1/45 HP e com
rotago mdxima de 4500 rpm., provido de um controlador de

velociadde da marca Diacti modelo 005i0.

4.3.2 - Bomba peristfltica

0 sistema foi =alimentado atravées de .uma bomba

peristdltica da marca Watson—-Marlow Limited modelo MHRE 10@

com vazio mdxima de 42 1/h. Todavia antes de ser utilizada,

foi necessdrio fazer uma curva de calibragfo para =a mesma,

conforme anexo ©@i.

4.3.4 - Medidor de tempo

Foi utilizado na cronometragem, um cronometro da

marca Citizen modelo ANADIG.

4.3.5 - Sistema de alimentagio

0 misturador-decantador operou em contra-corrente com



4.4 - PROGRAMACAO DOS EXPERIMENTOS

O trabalho experimental, cuja finalidade foi avaliar =a
rerformance do equipamento construido foi efetuado segundo a

seguinte programacios

4.4.1 - Influéncia da concentraglo do extratante

Foram ut i lizadas solucBes do extratante com
concentracdes iguais & 0.10, ©0.08, 0.5, .04, .92 € 0.91 M
diluido em hexano. Uma soluglo mgquosa de Hcido cloridrico
.16 M contendo 2000 ppm de Ferro (III) foi wutilizada nos
testes. Foram utilizados em cada tetste 1500 ml de cada uma

das fases.

) sistema operou em regime contra—-corrente com
reciclo e inicialmente bombepu-se somente a fase agquosa para
o interiopr do equipamento, o tempo para encher o equipamento
foi fun¢io da vazRo utilizada, logo apds o inicio do reciclo
da solu¢lo aquosa, iniciou-se o bombeamento da fase orgénica.

Observou—-se que durante os dez minutos iniciais de
operagic, ocorreu uma diferenca entre os niveis da fase
orgénica em cada um dos decantadores do equipamento, isto
deve-se at fato do sistema nRo haver atingido o estado

estacionario. Foi observado a perfeita mistura entre as fases
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nos misturadores, como tambem a perfeita separagio das fases

nos decantadores.

4.4.2 - Influéncia da concentraglo da alimentaclo

Durante a realizaglo destes testes, manteve-se
constante a concentracio do extratante em .01 M, enquanto
que a concentragio da espécie metdlica na alimentagRo foi
ieeo, 500, 100 e S50 ppm de Ferro (III).

0 sistema operou e comportou-se de forma andloga a

descrita no item 4.4.1.

4.4.3 - Influéncia da vazio de alimentagio do equipamento

Com o objetivo de verificar a influéncia da variagio
da wvazao de alimentaglo sobre a performance do equipamento,
foram realizados testes com vazbes de 4, 7, 8, 9 € 1© 1/h. As
concentragoes utilizadas foram 500 ppm € 0.04 M para as fases
aquosa € orgfnica respectivamente.

N3Zo foram efetuados testes com vazOes superiores a 10
1/h devido ao transbordamento do -equipamento.

0 sistema operou de forma andloga a descrita no item

4.4.1.



4.4.4 - Influéncia da razlo de volume entre as fases

Com © objetivo de verificar a influéncia da razloc de
volume entre as fases orgénica e aquosa, foi realizado um
teste sob as seguintes condigbes: a vazido de alimentaglo do
equipamento foi 8 1/h, as concentragdes das fases aquosa €
org8nica foram 5@ ppm € 0.904 M e utilizou-se uma raz’do de
volume entre as fases organica e aquosa igual a 3/2.

0O sistema operou de forma andloga a descrita no item

4.4-1.
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9 = RESULTADOS E DISCUSSUES

A escolha do sistema HDEHP dilufdo em hexano / Ferro
(III) s dcido clorfidrico para os testes de avaliagS3oc do
desempenho do misturador—-decantador, foi influenciada pelos
seguintes fatos: nos sistemas de extraglo por formaglo de
compostos, os ¢é&steres de dcido fosfdrico, especialmente o
HDEHP tem merecido um destaque especial devido a enorme gama
de metais que o mesmo pode separar. O uso do hexano como
diluente, deve-se ao fato de que o mesmo apresenta pequena
taxa de dimerizaglo do extratante, como consequencia HX e

{HX) coexistem em equilibrio e ambas as formas do

2

extratante, extraem o metal de forma independente.( HANSON,
1974 ); o wuso do ion Férrico como espécie metdlica a ser
extralda, deve-se ao fato de que o comportamento de extraglo
desta espécie metdlica € muito semelhante a de outras
espécies, tais como os terras raras ( Sc, Y e Lantandides ) e
vdrios metais de transigclo ( elementos dos grupos 3, 4, 5, 6,
7 € 8B ). ( BLAKES et alii, 1958 )

N&o foi necessdrio o wuso de nenhum modificador no
sistema, visto que o mesmo possui excelentes propriedades de
separagao nao havendo tendéncia & formagio de emulsbes
estdveis.

Com os dados obtidos e representados na Tabelas 8.1 =a
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8.16 foram avaliados os seguintes parametros de extragiac do

sistema , como segue:

5.4 - Concentraglo do Fe (III) em fase orgénica

Conhecendo-se as concentragbes da espécie metdlica na
alimentagl0 e no solvente de extragiio bem como o fluxo das
fases aquosa € orgénica, respectivamente, foi elaborado um
balanco material com a finalidade de calcular =a céncentracﬁo
da espécie metdlica em fase orgénica, apds a extragio,

obtendo-se a seguinte equag¢lo:

Co = (F /78 ) % ( Ca - Ca ) (5.1)
2 i £

onde: Co & a concentraglo da espéie metdlica
ho zxtrato
Ca € a concentraglo da espécie metflica
nalalimentacﬁo.
Ca € a concentracio da espécie metdlica
nofrefinado.
As Tabelas 8.1 a B8.1i6 e as Figuras 2.6 € 9.7 mostram a
variagRo da concentragio da espécie metdlica no extrato em

fungRo do tempo de operagac € sob diversas condi¢bes

exper imentais. Nas Tabelas 8.1 a 8.6 € na Figura 9.6 observa-



SE que a variagao da concentracéo da espécie metdlica no
extrato quando s3o mantidas constantes a concentrag3o da
espécie metdlica na alimentaglo € a vazlo de alimentaclo do
equipamento e wvaria-se a concentrac,ac do solvente de
extragdo. Os resultados obtidos mostram que dentro da faixa
de concentragbes wutilizadas, & concentragio da espécie
netdlica no extrato num dado instante serd maior quanto maior
for a concentraglo do extratante no solvente de extracio,
fato este que concorda com o exposto por BLAKES et alii
(1958).

As Tabelas 8.7 a 8.1 € a Figura 9.7 mostram a variagio
da concentragio da espécie metdlica no extrato, quando
variou—-se a concentracio da espécie metdlica na alimentaglo e
manteve—se constante a concentraglo do extratante no solvente
de extragldo, a vazlo de allimentaglo do equipamento € a razilo
de wvolume entre as fases orgénica e aquosa respectivamente.
Os resultados obtidos mostram que dentro da faixa de
concentragbes analizadas, a maior variaglo da concentraglo da
espécie metdlica no extrato ocorreu quando trabalhou-se com
uma concentraglio de 5@ ppm da espedcie metflica na
alimentagio, ou seja, quanto menor a concentragio da espedcie
metdlica na al imentaga™o maior serd a var iagao da

concentragio da espécie metalica no extrato.
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S.2 - Variagio do pH do refinado

As Tabelas 8.1 a 8.1 € as Figuras 9.8 ¢ 9.9 mostram a
variagao do pH do refinado em fun¢®o da percentagem de
extraglo, quando a extracio € efetuada sob duas condigbes
experimentais distintas.

As Tabelas B.4i a 8.6 e a Figura 9.8 representam a
variagao do pH do refinado em fun¢lo da percentagem de
extragdo quando mantem—-se constantes a concentragio da
espécie metdlica na alimentaclo e varia—-se a concentraglio do
extratante no solvente de alimentagiao. E as Tabelas 8.7 a
8.i¢ e a Figura 2.9 representam a variagcdo do pH do refinado
em fungdo da percentagem de extraglo, quando mantem-se
constante a concentragldo do extratante no solvente de
alimentagclo e varia-se a concentraclo da espécie metdlica na
alimentagio.

Pode-se observar que em ambas as situacdes
anteriormente citadas, a medida em que aumenta a percentagem
de extraglo, ocorre um aumento da acidez na fase aquosa, O
que mostra que durante o processo de extraglo, verifica-se
uma reagao de troca ionica entre a molécula do extratante e o
meio aquoso, ou seja, a espécie metdlica em fase aquosa &
substituida pelo hidrogénio, proveniente da ionizaglo do
extratante, fato este que concorda com o exposto por ROD

(1980).



5.3 - Variagldo do coeficiente de distribuiglo

Conhecendo-se as concentragcdes da espécie metdlica no
extrato e no refinado, € calculade o coeficiente de
distribuiglo, de acordo com a eq (3.1).

As Tabelas 8.1 a 8.1@ mostram os valores do coeficiente
de distribui¢io em funglo do tempo de operaglo para duas
condigcOes experimentais distintas.

Os resultados mostrados na Tabelas de 8.4 a 8.4, foram
obtidos mantendo-se constantes a concentraglo da espécie
metdlica na alimentaglo e variando-se a concentragio do
extratante no solvente de extracio, o coeficiente de
distribuiclo dentro das faixas de concentraglo wutilizadas,
variou diretamente com a concentragdoc do extratante so
solvente de extraglo, ou seja, para um determinado instante o
coeficiente de distribuiclo serd maior, quanto maior for a
concentragclo do extratante. Resultados semelhantes foram
obtidos por BLAKES et alii (1958) =ao estudarem o
comportamento de extragio de metais tais como: Thdrio (IV),
Urénio (V), Vanddio (IV), Eurdpio (III), Aiuminio (III) e o
prdprio Ferro (III).

Os resultados mostrados nas Tabelas 8.7 a 8.10 foram
obt idos mantendo-se constantes a concentracido do extratante
no solvente de extra¢lo, a razdo de volume entre as fases € a

vazlo de alimentaglo do equipamento, e variando—-se a
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concentra¢cio da espécie metdlica na alimentaglo.

Os resultados obtidos mostram que a medida que a
alimenta¢io se torma mais dilulfda, ocorre um aumento na taxa
de extraclo, devido a forma de complexxo que &€ formado em fase
orgénica, entre o metal e o extratante, e que favorece =a
maior disponibilidade do extratante, conforme o exposto por

HANSON (1971). ;

5.4 - Variaglo da vazlo de alimentaglo

Conhecendo—-se a capacidade volumetrica do equipamento e
a vazao volumetrica de alimentagio, pode-se calcular o tempo
de residencia do equipamento de acordo com a seguinte

equagaon:

onde: T ¢ o tempo de residencia do equipamento
vré a capacidade volumetrica do equipamento
G € o fluxo wvolumetrico de alimentaglo do
equipamento

As vazoes utilizadas nos teste foram iguais a &, 7, 8,

9 ¢ 16 1/h, obtendo-se tempos de residencia iguais a 28, 24,
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2i, 19 e 17 minutos respectivamente.

As Tabelas 8.41 =a 8.i5 € a Figura 9.1i® mostram a
inluencia da variagdo da vaz’dao de alimentagaH o do
equipamento, quando mantem—se constantes as concentragbes da
espécie metdlica na alimentaglo e do extratante no solvente
de extracldo bem como a razlo de volumes entre as fases .

Os resultados obtidos mostram que o melhor desempenho
do equipamento ocorre quando trabalha-se com tempo de
residencia igual a 21 minutos, ou seja 8 1/h. .Tempos de
residencia superiores podem acarretar a formagido de zonas de
estagnagdo dentro do equipamento, © que implica na redugio da
performance do mesmo. Por outro lado, tempos de residencai
inferiores a 21 minutos, provocam pouco tempo de contato
entre as fases € consequentemente a diminuigdo da

transferencia de massa.

5.5 - Variagdo da razio de volume entre as fases

A Tabela 8.16 € a Figura 92.14i, mostram a variaglo da
percentagem da extragcdo do Ferro (III) em funglo do tempo de
operagiao para uma razao de volume entre as fases orgénica e
aquosa igual a 3/2, quando mantem-se constantes as
concentracoes de espécie metdlica na alimentagic e do

extratante no solvente de extragclo, bem como =a wvazdo de



alimentagdo do equipamento.

O resultado obtido mostra que o aumento na razlo de
volume de 41 para 3/2, provocou um aumemto na taxa de
extraglo, devido =a maior disponibilidade de extratante na
fases orgénica.

Uma das razbes da percentagem de extragio aumentar €
devido =a capacidade capacidade volumetrica da fase orgénica
ser superior a da fase aquosa, fazendo gqom que haja maior
possibilidade de transporte ionico em fungio da dHrea de
contato difusional entre as duas fases. Portanto o tempo de
saturag®0 passa a ser em funglo da capcidade volumetrica das
fases, bem como da concentraglio do extratante. Pode-se
comparar estes resultados com aqueles obtidos para [HDEHP] =
.91 M, Vo/Va = 1.0 e Ca_ = 5@ ppm, observa-se que o0s {15
minutos inicais de expe;iencia a percentagem de extraglo
alcancou 92.70 (Tabela 8.19). Todavia para o mesmo tempo de

operagao com [HDEHPI] = ©.004 M (Tabela B.1i6) obteve-se 97 .20%

de extragio do Ferro (III).



CONCLUSDES
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é — CONCLUSUES

0Os resultados obtidos durante os testes de
avaliagao do misturador-decantador, usando-se o sistema HDEHP
dilufdo em hexano / Ferro (II1) / dcido cloridrico ©.10 M,

confirmam que:

i - 0 aumento da concentra¢lo do extratante no
solvente de extragao, quando mantem—se constante a
concentragio da espécie metdlica na alimentagiRo, écarreta um
aumento no coeficiente de distribuigio da espécie metflica e

consequentemente o rendimento de extraglo.

2 - A diminuigl3o da concentragclo da espécie
metdlica na alimentagio, quando manten-se constante a
concentragclo do extratante no solvente de extragRo, aumenta o
coeficiente de distribuiglo da espécie metflica e

consequentemente o rendimento de extragio.

3 - 0 aumento da percentagem de extraglo da

espécie metdlica, provoca um decrescimo do pH do refinado.

4 - Para o equipamento +testado, o melho

desempenho € obtido com G = 8.0 1/h.



S - 0 aumento da raz3o de volume entre as
fases orgfnica e aquosa, do valor i para 3/2 acarretou um

aumento na taxa de extracio da espécie metdlica.



SUGESTUES
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7 - SUGESTUES

Visando um melhor desempenho do equipamento que foi

testado, sugerimos desenvolver um trabalho onde se possa:l

i - Utilizar um melhor sistema de =agitaglo, o qual
permita avaliar a influencia da velocidade de agitagiao sobre

a performance do equipamento.

2 - Desenvolver um sistema que permita a retirada de
amostras de cada um dos decantadores com a finalidade de avaliar

o coeficiente de distribuiglo de cada estdgio.

3 - Testar o equipamento com outros tipos de
extratantes, como por exemplo o ¢tri-n-butil fosfato

(TBP), Hcido di-butil fosfdrico (HDBP), aminas, LIXé4 € outros.

4 -~ Estudar o comportamneto hidraulico do equipamento
em funcio das propriedades fisicas e quimicas do sistema com

o obljetivo de melhorar as condigbes de mistura e separaglo
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das fases organica € aquosa.

S = Introduzir um sistema de controle onde se venhza
melhorar a entarada e saida das fases aquosa € organica nos

compartmentos de mistura e separagao de cada estdgio.

é - Desenvolver um estudo que possibilite encontrar
sistemas de equagdes que permitam a simulaglo do equipamento

de extraga”o.

7 — Utilizar o equipamento testado com a finalidade de
separar Tungstenio e Molibdenio provenientes da schelita,
Niobio e tantalo provenientes da Tantalita € a remoglo do
ferro existente no sulfato de aluminio obtido a partir da

liiviagao da bauxita.
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Tabela 8.1 - Variacles do pH, das concentrages de Ferre (III) nas fases aguosa e orgdnica
e do coeficiente de distribuiclo e percentagen de extraglo do Ferro (III).

Teapo (min.) pH Car (ppw) Cor (ppm) B E 0
3.8 2,56 1255.80 744.20 8.592¢6 3n.21
10.0 2.43 828.08 1172.08 1.4155 58.68
15.8 2.36 583.40 1416.68 2.4282 78.83
28.9 2.28 376.68 1623.40 4.31& 81.17
25.8 2.15 195.08 18685.90 9.2564 98.25
36.0 1.9 36.60 1963.48 53.6448 98.17

C HDEH? 1 = 0.18 K, Cay = 2080 ppa de Fe (IID)
pHo = 2.68, Vo/Va = 1.8

660810, T=23 %X



Tabela 8.2 - Variacles do pH, das concentracBes de Ferro (III) nas fases aguosa e orgdnica
e do coeficiente de distribuicdio e percentagem de extracdo do Ferro (III).

Tempo (min.) pH Car (ppm) Cor (ppm) | E O
5.8 2.49 1313.3@ 686.78 8.5229 34.33
18.0 2.4 1@53.68 946.48 8.8983 47.32
15.8 2.37 898.08 1182.08 1.2272 35.18
28.8 2.38 696.20 13683.88 1.8727 65.19
25.8 2.25 554.88 1446.00 2.61081 72.38
308.8 2.21 427.88 1572.28 3.6751 78.61

C HIEHP ] = 8.88 K, Cay = 2088 ppa de Fe (III)
pHe = 2.68, Vo/Va = 1.8

6-6.01/A, T=-25 %




Takela 8.3 - Variagles do pH, das concentragBes de Ferro (III) nas fases agmosa e orgdnica
e do coeficiente de distribuicdo e percentagem de extracdo do Ferro (III).

Teapo (min.) pH Car (ppm) Cor (ppm) 2 E ()
5.8 2.48 1426.28 573.80 8.4823 28.69
i8.8 2.43 1268.88 731.28 8.5763 ?6.56
15.8 2.39 1157.28 842.88 8.7283 42.14
20.8 2.3 1068.09 932.98 8.8727 46.60
25.8 2.35 992.28 1087.88 1.8157 58.39
36.9 2.33 427.88 1874.20 1.1683 3.1

C HDEH? ] - 8.86 N, Car = 2008 ppa de Fe (IID)
phe = 2.68, Vo/Va = 1.8

6=6.01/, T=25 %




Tabela 8$.4 - Variacles do pH, das concentracles de Ferro (I1I) nas fases agquosa ¢ orginica
e do coeficiente de distribaicdo e percentagem de extrac¥o do Ferro (III).

Tempo (min.) i Car (ppm) Cor (ppm) | E ()
5.8 2.8 1546.48 453.60 0.2933 22.68
1e.8 2.44 1441.20 538.88 @.2877 27.94
15.8 2.4 1369.20 638.88 0.46@7 31.54
20.8 2.3 1312.20 687.80 8.5242 34.29
25.8 2.38 1264.68 735.48 9.35813 36.77
38.9 2.36 1223.20 77.480 8.6351 38.84

C HDEHP 1 - 0.84 K, Cax = 2000 ppa de Fe (I1D)
pHg = 2.68, Vo/Va = 1.8

€6-6.061/%, 1T:-23%



Tabela 8.5 - Variacles do pH, das concentracles de Ferro (III) nas fases aguosa e orginica
e do coeficiente de distribuicdo e percentagem de extracdo do Ferro (III).

Tempo (min.) #H Car (ppm) Cor (ppa) ] E (D
5.8 2.48 1581.40 418.68 8.2647 20.93
18.8 2.4 1582.22 497.78 8.3314 .24.89
15.8 2.43 1449. 08 551.08 8.3883 27.55
28.9 2.4 1468.00 592.08 8.4285 29.60
25.8 2.48 1374.48 625.08 8.4547 31.26
36.8 2.38 1344.80 655.20 8.4872 32.76

C HBEHF 1 - 8.82 M, Cay = 2088 ppa de Fe (IID)
pHo = 2.68, Uo/Va = 1.8

6§=-6.81/h, T=25 %



Tabela 8.6 - Variacles do pH, das concentracles de Ferro (III) nas fases aguosa e orginica
e do coeficiente de distribuicdo e percentagen de extracdo do Ferro (III).

Teapo (min.) ph Car (ppm) Cor (ppm) | E (0
5.8 2.48 1682.88 397.20 8.2478 19.86
16.8 2.45 1538.88 469.20 8.3865 .23.46
15.8 2.43 1483.98 317.08 8.3486 25.85
28.8 2.42 1446 .08 554.08 8.3831 27.78
25.0 2.4 1415.40 384.68 8.4138 29.23
30.0 2.48 1389.48 616.68 8.4395 38.53

C HBEHP 1 = 8.81 N, Cag = 2088 ppm de Fe (IID)
’HO = 2-“3 Ma - 1.0

6=6.81/, T=-25%




Tabela B.7 - Variaclies do pH, das concentraclies de Ferro (III) nas fases aguosa & orginica
e do coeficiente de Qistrideig¥o e percentagen de extracdo do Ferro (1II1).

Teapo (min.} M Car (ppn) Cor (ppw) | 0
5.8 2.46 612.80 387.28 8.6319 38.72
18.8 2.43 531.60 468.48 8.8811 .46.84
15.8 2.4 483.00 517.08 1.8784 51.70
28.8 2.3 446.80 553.28 1.2381 95.32
25.8 2.38 483,40 596.60 1.4789 59.66
30.8 2,28 389.48 610.68 1.5681 61.96

L HMEH!? J = 8.81 M, Cay = 1808 pya de Fe (III)
pHe = 2.68, Vo/Va = 1.8

€601, T:-25%




Tabela 8.8 - Variacles do pH, das concentracles de Ferro (III) nas fases aguosa e orgdnica
e do coeficiente de distribuicdo e percentagem de extragdo do Ferro (III).

Teapo (min.) H Car (ppu) Cor (ppm) ) E O
5.8 2.4 209.60 298.49 1.3855 58.08
i8.8 2.42 148.78 351.38 2.3625 78.26
15.8 2.48 112.25 382.75 3.4543 77.55
20.0 2.35 84.50 415.58 4.9172 83.18
25.8 2.38 52.55 447.45 8.5147 89.49
30.0 2.26 2.6 457.95 18.8985 91.59

C HBEHF 1 = 8.81 K, Cay = 568 ppm de Fe (IID)
pHo = 2.68, Vo/Va = 1.8

66,0172, T=25 %




Takela 8.9 - Variaches do pH, das concentracles de Ferro (II1) nas fases aguosa ¢ orginica
¢ do coeficiente de distribuicio e percentagen de extrapio do Ferro (II1).

Tempo (min.) M Car (ppm) Cor (rya) } E (0
5.8 2.4 3110 62.90 1.6954 62.90
18.9 2.43 23.00 77.00 3.3478 7.8
15.8 2.4 16.38 83.76 5.1350 83.78
26.9 2.37 9.00 91.00 1e.1111 91.00
25.8 2.36 3.18 96.98 31.2581 %6.98
36.¢ 2.23 1.20 98.80 £2.3333 98.88

C HDEHF ] = G.8L ¥, Cazr = 108 ypa e Fe (IID)
phip = 2.68, Vo/Va - 1.8

6-6.81/2, T2 X



Tabkela 8.18 - Variagles do pH, das concentracies de Ferro (III) nas fases agwosa e orgdnica
e do coeficiente de distribuicdo e percentagem de extracio do Ferro (III).

Teapo (min.) M Car (ppm) Cor (ppm) B E (X
5.8 2.4 15.35 35.65 1.6954 62.98
18.8 2.4 7.65 42.35 3.935%9 84.78
15.0 2.40 3.65 46.35 12.6986 | 92.78
20.0 2.37 8.65 49.35 75.9231 98.70
25.8 2.38 8.25 49.75 199 . 0008 99.58
38.8 2.21 8.20 49.88 249 . 6888 99.68

C HREH? 1 = 8.81 K, Caz = 5@ ppm de Fe (IID)
pHo = 2.68, Vo/Va = 1.0

6601/, T=25 %



Takela 8.11 - UVariac¥es do pH, das concentracles de Ferro (III) nas fases aguosa e orgdnica
e do coeficiente de distribuicdo e percentages de extragdo do Ferro (III).

Tempo (min.) ph Car (ppm) Cor (ppm) B E ()
5.8 2.4 289.61 2%6.48 1.3855 58.88
ie.e 2.42 148.78 351.32 2.3625 70.26
15.8 2.48 112.25 387.75 3.4543 f?.SS
20.0 2.35 84.58 415.50 4.9173 83.10
25.8 2.38 52.55 445.45 8.5147 89.49
36.0 2.26 42.85 457.95 18.8985 91.59

C HBEHP 1 = 8.81 M, Cay = 580 ppm de Fe (IID)
pHe = 2.68, Vo/Va = 1.8

§=-6.81/h T=25 %



Tabela 8.]12 - Variacles do pl, das concentragdes de Ferro (III) nas fases aymosa e orginica
# do coeficiente de distribuicdo ¢ percentagem de extracdo do Ferro CIII).

Teapo (ain.) M Car (ppm) Cor (ppm) | E O
5.8 2.52 349.15 158,85 @.4320 38.17
18.8 2.4 299.28 200.80 8.6721 40.16
15.8 2.4 238.66 261.40 1.8956 52.28
28.9 2.33 199.30 306.79 1.5638 £0.14
25.8 2.30 144.15 355.85 2.4686 71.17
38.0 2.2 69.38 430.70 6.2150 86.14

C HDEHE 1 - 9.01 N, Cay = 500 ppn de Fe (IID)

e = 2.68, Vo/Va - 1.8

6§-7.81/4, T=-253

81

T




Takela 8.13 - Variaclies do pH, das concentraglies de Ferro (I11) nas fases aquosa ¢ orgdnica
e do coeficiente de distribuiclp e percentages de extragio do Ferro (III).

Teapo {(min.? PH Car (ppw) Cor (ppm) ] E (%)
5.0 2.53 298.65 201.35 8.6742 48.27
18.0 2.4 248.65 251.35 1.8109 $8.27
15.8 2.36 158.78 341.38 2.13506 68.26
28.0 2.30 144.20 355.80 2.4674 u.16
25.8 2.19 99.15 408,85 4.08459 88.17
Jo.9 2.08 9.5%8 498.58 51.6316 98.10

C HIEHP ] = 8.81M, Cay = 588 ppa de Fe (1ID)
Mo = 2.60, Vo/Va = 1.0

6-8.01N, Tz-23 %



Takela 8.14 - Variagles do pH, das concentraclies de Ferro (II1I) nas fases aguosa e orgdnica
e do coeficiente de distribuicdo e percentagem de extraclo do Ferro (III).

Tespo (min.) pH Car (ppm) Cor (ppm) ] E ()
5.8 2.5 349.00 151.08 8.4327 38.20
1.8 2.4 293.65 286.35 8.7827 41.27
15.@ 2.48 248.65 259.35 1.emm ‘51.8?
20.8 2.35 193.95 386.85 1.5768 61.21
25.8 2.38 148.95 351.65 2.3568 78.21
36.8 2.25 64.58 435.56 6.7319 87.1@

C HBEHP 1 = 8.81 K, Caz = 560 ppn
pHe = 2.68, Vo/Va = 1.8

€-9%9.081/M, T=25%



Tabela 8.15 - VariacBes do pH, das concentragies de Ferro (I11) nas fases aquosa ¢ ergdnica
e do coeliciente de distriduicdo e percentagens de extraclio ds Ferre (I1I1I).

Tempo (min,) 1 Car (ppm) Cor (ppm) | E @
5.8 2.3 299.95 100,85 8.2582 20.81
18.8 2.48 369.15 139.85 2.3543 26.17
15.8 2.49 389.38 i98.%¢ 8.6166 38.14
28.0 2.37 224.30 215.79 1.2292 95.14
25.0 2,33 189.25 318.75 1.6428 62.15
30.8 2.27 189.50 396.50 3.5662 78.18

CHMEHP 1 = B.8f K, Cay = 568 pra de Fe (III)
pHp = 2.68, Uo/Va - 1.0

§-101/A, T2 X



Tabela 8.16 - Variacles do pH, das concentracdes de Ferro (III) nas fases aguosa e orginica
e do coeficiente de distribuicdo e percentagem de extragdio do Ferro (III).

Tempo (min.) H Car (ppm) Cor (ppm) | E ()
5.8 2.53 17.58 21.67 1.2383 65.00
18.0 2.58 7.688 28.67 4.8957 86.08
15.8 2.43 1.48 32.48 23.1429 97.20
20.8 2.4 8.68 32.93 54.8833 98.80
25.8 2.4 8.5@ 33.00 66 . 0888 99.68
30.8 2.40 8.42 33.865 78.6985 99.16

C HBEH? 1 = 8.081 K, Car = 3@ ppm de Fe (IID)
pHo = 2.68, Vo/Va = 1.58

6801, T=25%



FIGURAS

86



e e s Rt

T
|

Ao

|
|
|
|
]

e— ———————}-

FASE AQUOSA
o __ FASE OR3ANICA

r

1t ador

?.1

Figura

ite.

ren

ontra=—cor

en

anco

aper



FASE ORGAKICA

e—— IRTERFACE

PASE AQUOSA :

RECHEIO

FASE ORGANICA _, -

d.{
\’—E _s FASE AQUOSA

Figura 9.2 —- Torre de pulverizagiac com recheic.



CHICAKNAS

—1

FASE AQUOSA

Figura 9.3 — Torre

HEH

4| «— FASE AQUOSA

| AGITADOR

D
u !
AN

4 «_ PASE ORGANICA

m




FASE ORGANICA

PASE AQUOSA\

Lo
B |

PASE ORGAKICA

Figura

__________ | PRATOS PERFURADOS
-— / ————————————
r 2 I mosmm
) 7 F
FASE AQUOSA
T



MISTURADOR

DECANTADOR




2000
1908} Aeoilen deaocn ;
Jean J .04 N )
0 eeN § .ol N )
1708
1508
1399,
7] 3
H
900, i
H
7007 i
A . )
i 0 - *_—'—-
[} r ¥
va”_,uﬂ—ﬂﬂr-—-'--
;
0 300
|
g 10 15 20 2% 30 %
Tereo (nin.)
Figura 9.6 - Variaglo da concentraglo do Ferro (IIDD

extratoe em funcio do tempo de operacio,

Ca

2009 ppm de Ferro (II1)

F2

no

para




768
A 1000 ppm 4 500 ppm
[ 1@ ppn B 5@ ppn
400
509
400 ]
4
200
A
EIOO
3 P s fal Sey g —
v 15 ] u
% ? — i —& —& —4
U @ :
é 1o ILS 20 2% 3’0 35
Tempo (min.)
Figura 9.7 - Variagl3o da concentra¢fo do Ferro (III)

extrato

CHDEHP 1]

em funglo do tempo de operaclo

.01 M.

2?3

no

para



2.7
Aeien Adoen
0 e.&H § o.04 N
0 0. K § .01 M
2.4
2.1
T8
20 PA 10
Extracao (%)
Figura 9.8 - Variagio do refinado fungao

percentagem

Ca =
i

2009 ppm de Ferro (III).

extraglo do Ferro (III)

4

da

para



2.48.
A 1000 A 500
0 102 ppn B 59 ppn

2.42]

2.34.

2.26.

I

22,18 l

20 50 80 110
BExtracao (%)
Figura 9.9 = Variagao do pH do refinado em funglo da

percentagem de extrac¢lo do Ferro (III) para

CHDEHP] = 9.01 M.



100

79,

Extr-acao <>

A Snmin A 10 nin
0 15min § 20 ni
0 25min § nin

Figura

Vazao (1/h)

6

?2.i® - Variacdao da percentagem de extraclo do Ferro

(III) em fungiao da vazlo de

equipamento.

al imentagio

do



@7

198
rA ')

90.

80

70.
~A
Y
v e
0
§
0
[]
4
-
X
¢ - | {

8 1@ 15 2 2% 30 ®
Tempo (min.)
Figura 9.ii - Variaglo da percentagem de extracido do Ferro
CII1> em fun¢gRo do tempo de OpPEragac para

Vo/Va = 3/2.



REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

28



>

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

£ - AGERS, D. W. & DEMENT, E. R. Proceedings International
Symposium Solvent Extraction Metalurgical Process,

Technologisch Instituut ,Antwerp, 1972.

2 - ALTER, H. W., CODDING, J. W. & JENNINGS, A..S. Miniature
Mixer-Settler for Continuos Countercurrent Solvent
Extraction. Analitical Chemistrg i954, 8, 41357-
1364.

3 - BAES, JR.,C. F. & BAKER, H. T The Extraction of Iron
(III) from Acid Perchlorate Solutions by Di-(2-
Ethulhexyl) Phosphoric Acid in n-Octane J. Phys.

Chem. 1960, 64, 89-94

4 - BLAKE JR, C. A., BAES JUR, C. F., BROWN, K. F., COLEMAN,
C. F. & WHITE, J. C. Solvent Extraction of Uraniun
and others Metals by Acid and Neutral
Organophosphorus Compounds. Second United
Nations International Conference on the Peaceful

Uses of Atomic Energy ,USA, June 19538.



iee

- BRIDGES, D. W. & ROSEMBAUM, J. B. Metalurgical

Application of Solvent Extration, Bureau of Mines,

usa, 1962

- CASTELAN, G Fundamentos de Fisico-quimica,Rio de

Janeiro, Livros Tecnicos € Cientificos Editora S/4,

1986

- COULSON, J. M. & RICHARDSON, J. F. Tecnologia Quimica

vol II, Lisboa® Fundaglo Calouste Gulbenkian, 1948.

~ DANNENBEG, R. ©. et alii US Bureau of Mines Report RI

9944, USA, 1962

- DAVIS, W. D., HICKS, T. E. & VERMELEUN, T. Mixer settler

Extraction Equipament .Chemical Engineering
Progress, 1954, 4, 188-197
- FISCHER, W.., D1ETZ: W. & JUBERMANN , ¢ 1

Naturwissenschafen , 1937, 25, 348

- FLETCHER, A. W. US Patent, 3, 055, 754, 1962

- GONCALVES, M. L. S. §S. Metodos Instrumentais para

Analises de Solugdes, Lisboa® Fundaglo Calouste



iei

Gulbenkian, 1983.

i3 - HANSON, iz Recents advances in Liquid=liquid

extraction,Oxford: Pergamon Press, 1971

i4 - HANSON, C. & KAYNE, D. A.General Design of High-capacitu
Mixer-Settler, part Ts Chemical and Process

Engineering, January 1963, 27-30

15 - HANSON, C. & KAYNE, D. A.General Design of High—-capacity
Mixer—-Settler, part 1II, Chemical and Process

Engineering, November 1963, &651-653

i6 - HANSON, C. & KAYE, D. A.General Design of High-capacity
Mixer—-Settlers part 1III, Chemical and Process
Engineering, August 1964 pp. 413-41i4

i7 - HOLLEY, A. E. & MOTT, 0. E, Britsh Patent 321i, 200 1929

i8 - ISLAN, F & BISWAS, R. K.,Kinetics of Solvent Extraction
of Metal Ions con HDEHP - I J. Inorg. Nucl. Chem.,
40,1977, S559-566

19 - ISLAN, F & BISWAS, R. K.,Kinetics of Solvent Extraction

of Metal Ions con HDEHP - II J. Inorg. Nucl. Chem.,



8]
w

42,1979, 421-429.

- KOJIMA, T & MIYAUCHI, T. Extraction Kinetics of Copper -
LIX65N System. i. Foward Extraction Rate Eng. Fund,

i981i, 20,14-20

- KOJIMA, T & MIYAUCHI, T.Extraction Kinetics of Copper -
LIX65N System. 2. Stripping Rate of Copper Ind

Eng. Fund, 1981, 20, 20-25

- MIZRAHI, B BARNEA, E. & MEYER, D. Procedings
International Solvent Extraction Conference ISEC
74, wvol I, p 141, { Societ of Chemical Industry,

London, 1974)

- MARCUS, Y. & KERTZ, A. S. Ion Exchange and Solvent
Extraction of Metals Complexes, Willey-Intercience,

l.ondon, 1967

- McCABE, W.L & SMITH, J.C.Unit Operations of Chemical

Engineering Mcgraw—-Hill Book Company, London, 1967

- PEPPARD, D. F., MANSON, G. W., MAIER, J. L. & DRISCOIL,

W..J Fractional Extraction of the Lantanides as then



ie3

Di-Alquil Ortho-phosphates,J. Phys. Chem. 1953,
57,294

26 - PEPPARD, D. F., MANSON, G. W., DRISCOIL, W. J. &
SIRONEN, R. J. Acid Esters of the Ortho-phosphoric
Acid as Selective Extractant for Metalic Cations J.

Inorg. Nucl. Chem., 1954, 4, 334.

27 - PEPPARD, D. F. et awlii, Jounal Inorg. Nucl. Chemical,
1969,31,2274

28 -~ ROD, V. Kinetics of Metal Extraction by Chelate
Formation Part 1I: Mass Transfer with =a Fast

Reversible Chemical Reaction and Product Extraction

Chemical Engineering Journal, 1980, 20, 131i-137

29 - ROCHA, J. D. Separagio do Molibdénio e Tungsténio a
partir de uma soluglo lixiviada de Schelita
(Dissertagdo de mestrado). Campina Grande: Curso de
Mestrado em Engenharia Quimica, Universidade

Federal da Paraliba, 1985.

30 -~ SCHULTZE, L. E., Eisele, J. A., Morimoto, M. T. & BAUER,



ie4

D. J. Extraction Iron from an Aluminun Sulfate
Leach Solution United States Departament of the
Interior, Bureau of Mines, Report of Investigations

8353, USA, 1979.

314 - TREYBAL, R. E. Extracion en Fase Liquida, Mexico: Centro

Regional de Ayuda Tecnica, 1948

32 - TREYBAL, R. E. Mass Transfer Operations, Tokyo: McGraw-

Hill Kogakusha Ltd, 1968

33 - WARWICK, 6. €. 1I.,SCUFFHAN, J. B. & LOTT, J. B.
Procedings International Solvent Extraction
Conference ISEC 7i, wvol 2, p 1373 (Society of

Chemical Industry, London, 1971)

34 - WILLIAMS, J.A., LOWES, L. & TANNER, M. C. The Design of
a Simple Mixer—-Settler Trans Inst Chem Eng, Vol 36,

195 464475



ANEXO0S



Vazao <11

Curva de Calibracao da Bomba Peristaltica

Escala



