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Ekstrakcja w obecnosci pola elektrycznego w ukladzie
ciecz jonowa - mieszanina organiczna, prowadzona w kontaktorze wielodyszowym

Wstep

W pracy zaprezentowano nowatorska metodg prowadzenia procesu
ekstrakcji w uktadzie ciecz-ciecz, polegajaca na wykorzystaniu pola
elektrycznego do wytworzenia emulsji cieczy jonowej jako ekstrahen-
ta, rozproszonej w fazie organicznej. Ciecze jonowe bedace zwiazkami
o znikomej preznosci par, eliminuja konieczno$¢ stosowania lotnych
rozpuszczalnikéw organicznych a odpowiednio dobrane oferuja nie-
zwykle wysoka selektywnos¢ ekstrakcji. Proponowana technika rozwi-
nigcia powierzchni miedzyfazowej przy uzyciu oryginalnego rozdzie-
lacza wielodyszowego stanowi niskoenergetyczng alternatywe dla pro-
cesu mieszania stosowanego w klasycznych ekstraktorach w przemysle
paliwowym, spozywczym i chemicznym. Mozliwosci wykorzystania
proponowanej metody zbadano na przyktadzie ekstrakcji alkoholu
z mieszaniny z alkanem.

Badania w kontaktorze wielodyszowym

Stanowisko doswiadczalne do badan ekstrakcji w kontaktorze
wielodyszowym przedstawiono na rys. 1. Mozliwosci zbudowanego
urzadzenia testowano na przyktadzie ekstrahowania etanolu z miesza-
niny z n-heptanem (faza ciagla) za pomoca siarczanu metylu 1-butylo-
3-metylo-imidazoliowego [bmim][MeSO,] [Pereiro i Rodriguez, 2009].
Ciecz jonowa pompowano do surowki ekstrakcyjnej pompa membrano-
wa poprzez dziewig¢ dysz umocowanych w pokrywie kontaktora o po-
jemnosci 3,0 dm’ (osiem dysz rozmieszczonych po okregu oraz jedna
centralng), wyprowadzonych przewodami ze specjalnie skonstruowane-
go do tego celu rozdzielacza [Krawczyk i in., 2012]. W wyniku dziata-
nia sit pola elektrycznego wytworzonego w kontaktorze zaburzana byta
stabilno$¢ kropel powstajacych u wylotu kazdej z dysz. W przypadku
wygenerowania odpowiednio silnego pola elektrycznego sity napigcia
migdzyfazowego ciecz-ciecz mogly zosta¢ pokonane i nastgpowalo
dyspergowanie cieczy jonowej (faza rozproszona). Roznica potencja-
low pola wytworzona pomigdzy dyszami a pierscieniowa elektroda
wysokonapigciowa znajdujaca si¢ w dolnej czgsci zbiornika zostata
dobrana tak, aby uzyskac rozproszenie cieczy jonowej do bardzo drob-
nych kropel, az do wystapienia emulsji. Wytworzone kropelki opadaty
grawitacyjnie do leja zbiorczego w dnie kontaktora, skad mogty by¢
odbierane jako ekstrakt. Wyparka rotacyjna shuzyla do odzyskiwania
cieczy jonowej z ekstraktu.
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Rys. 1. Stanowisko do prowadzenia ekstrakcji w obecno$ci pola elektrycznego:
a) kontaktor wielodyszowy, b) rozdzielacz cieczy jonowej, ¢) wyparka rotacyjna,
d) pompa membranowa

W przeprowadzonym eksperymencie poczatkowe st¢zenie alkoholu
w surowce ekstrakcyjnej wynosito okoto 10% (mas.). Catkowita ilos¢
cieczy jonowej uzyta do ekstrakcji byta kazdorazowo taka sama i wyno-
sita 270 ml. Eksperyment prowadzono w uktadzie okresowym przy na-
pigciu 4kV, dla trzech natgzen przeptywu cieczy jonowej wprowadzanej
do kontaktora: 270, 540 i 1080 ml/godz.

Analiza wynikéw eksperymentu

Stezenie etanolu w rafinacie okreslano metoda chromatografii ga-
zowej. Oznaczenia prowadzono za pomoca chromatografu z kolumna
Quadrex 007-01, z detektorem plomieniowo jonizacyjnym. Analizy
dokonywano po zakonczonym eksperymencie jak rowniez w suréwce
ekstrakcyjnej po czasie, w ktorym wpompowana zostata potowa plano-
wanej ilosci cieczy jonowej (135 ml). Przyktadowe wyniki przedsta-
wiono narys. 2.
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Rys. 2. Wyniki eksperymentu prowadzonego w kontaktorze wielodyszowym

Analiza wynikéw pokazuje, ze stgzenia etanolu po eksperymencie
uzyskane dla pompowania cieczy jonowej z natgzeniem 270 ml/godz.
i 540 ml/godz. byly zblizone. W drugim przypadku ta sama czystos¢
rafinatu uzyskana zostata jednak w czasie o potowe krotszym. Dalsze
zwigkszanie natgzenia przeptywu ekstrahenta (1080 ml/godz.) spowo-
dowato obnizenie jakosci rafinatu ze wzgledu na stabsze rozpylenie cie-
czy jonowej. Skutkowato to zmniejszeniem powierzchni wymiany masy
migdzy obiema fazami ciekltymi i gorszym wykorzystaniem objgtosci
roboczej kontaktora przez fazg rozproszona. Stgzenia etanolu zmierzo-
ne w polowie czasu trwania kazdego z eksperymentow pokazuja, ze
wigkszy ubytek alkoholu z surowki ekstrakcyjnej ma miejsce w pierw-
szym etapie prowadzenia procesu, co pozwala stwierdzi¢, ze szybkos¢
procesu jest proporcjonalna do rdznicy stgzenia etanolu w rafinacie
ijego warto$ci rownowagowej wzgledem stgzenia w ekstrakcie.

Pomiar wielkosci czastek fazy rozproszone;j
technika laserowg

Aparatura pomiarowa

Dla lepszego poznania zjawisk zachodzacych podczas elektrody-
spersji wykonano pomiary w niezaleznym eksperymencie za pomoca
laserowego dynamicznego analizatora czastek PDA (Particle Dynamic
Analyser) firmy Dantec, ktore pozwolily na uzyskanie liczbowego roz-
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ktadu srednic kropel w punkcie pomiarowym [Orzechowski i Prywer,
1991]. Wykonanie pomiaré6w bezposrednio w zbudowanym kontakto-
rze wielodyszowym byto niemozliwe ze wzgledu na jego cylindryczny
ksztalt.

Na rys. 3 przedstawiono stanowisko do§wiadczalne wykorzystane do
badan rozmiaré6w wytworzonych kropel.

Rys. 3. Aparatura do pomiaru rozmiaréw kropel wytworzonych w procesie elektro-

dyspersji: a) pompa infuzyjna, b) odbiornik sygnatow, c) tawa optyczna, d) kontaktor

prostopadto$cienny, e) procesor sygnatowy miernika laserowego, f) nadajnik promieni
lasera, g) komputer, h) monitor LCD, i) generator napigcia statego

Proces elektrodyspersji prowadzono w prostopadiosciennym kon-
taktorze szklanym, ktéry wypelniano mieszaning n-heptanu z etanolem
w ilosci 1250 ml o zawartos$ci alkoholu 9% (mas.). Ciecz jonowa wpro-
wadzano do kontaktora za pomoca pompy infuzyjnej przez uziemio-
ng dyszg, ze stalym natezeniem przeptywu wynoszacym 15 ml/godz.
W odlegtosci 5 cm od dna zbiornika w jednej z jego $cianek zamon-
towano elektrodg, ktora podtaczono do generatora wysokiego napigcia
z zakresu 030 kV, o biegunowosci ujemnej. Odlegtos¢ migdzy uzie-
miong dysza a elektroda wysokonapigciowa wynosita 9 cm.

W pomiarach zastosowano promien lasera o dlugosci fali 532 nm
(zielony) i mocy 100 mW, rozdzielony w celi Bragga i uksztaltowa-
ny w uktadzie nadawczym o ogniskowej 400,7 mm. W odbiorniku sy-
gnalow umieszczonym pod katem 69 stopni do promienia lasera za-
stosowano soczewke o ogniskowej 310 mm. Pomiary $rednic czastek
wytwarzanych w procesie elektrodyspersji prowadzono dla napigcia
2,416 kV, kazdorazowo w okresie czasu wynoszacym 10 minut. Po-
miar dokonywany byt w punkcie zlokalizowanym 1 cm ponizej wylotu
z uziemionej dyszy.

Analiza wynikéw uzyskanych za pomocg PDA

Analizg rozktadu rozmiaréw wytworzonych kropel wykonano dla
przedziatéw frakcji o szerokosci wynoszacej 5 pm i na tej podstawie
wykonano wykresy gesto$ci prawdopodobienstwa (Rys. 4).
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Rys. 4. Rozktad udziatow frakcji wytworzonych kropel, w zalezno$ci od zastosowanego
napigcia dla 9% (mas.) poczatkowego stezenia etanolu w fazie ciaglej

Uzyskane wyniki dowodza, ze zwigkszanie przylozonego napigcia
powoduje lepsza elektrodyspersj¢ cieczy jonowej w mieszaninie orga-
nicznej. Swiadcza o tym zmniejszajace si¢ wraz z rosnacym napieciem
udziaty frakcji kropel o $rednicach powyzej 5055 um oraz rosnace
udziaty frakcji kropel o mniejszych $rednicach — do 45+50 um.

Wykazano, ze wraz ze wzrostem napigcia nastgpuje zmniejszenie
srednic Sautera zmierzonych kropel. Srednice uzyskane dla 2, 41 6 kV
wynosily odpowiednio 50,14; 34,90 1 33,68 pm.

Nalezy jednak podkresli¢, ze istotnym ograniczeniem w wykorzysta-
niu systemu PDA dla wyzszych napigc¢ byt brak mozliwosci dokonania
pomiardéw dla duzej koncentracji kropel o najmniejszych $rednicach po-
nizej 10 um ze wzgledu na znaczne rozproszenie wiazki promienia lase-
ra a tym samym ostabienie generowanych sygnatow. Spowodowato to
niedoszacowanie warto$ci funkcji rozktadu (Rys. 4) dla najmniejszych
kropel. Niemniej dalsze zwigkszanie napigcia pomigdzy elektrodami
nie jest wskazane ze wzgledu na problem separacji faz po eksperymen-
cie dla takich granicznie zdyspergowanych emulsji.

Whioski

Zaprezentowano kontaktor wielodyszowy, w ktérym wykorzysta-
no nowatorska metodg prowadzenia procesu ekstrakcji w obecnosci
pola elektrycznego z uzyciem cieczy jonowej. Zastosowanie systemu
z wieloma dyszami umozliwito dobre wykorzystanie objgtosci ro-
boczej, a tym samym pozwolito na zwigkszenie natezenia przeptywu
pompowanej cieczy jonowej w porownaniu z uktadem z jedna dysza
[Kaminski i in., 2010] (zastosowanie zbyt duzego natgzenia cieczy jo-
nowej skutkuje wtedy pogorszeniem dyspersji). Proponowana technika
pozwala wigc na intensyfikacje wymiany masy w kontaktorze oraz roz-
szerza kontrolg prowadzenia procesu.

Zastosowanie laserowego systemu PDA pozwolito na dokonanie
bezinwazyjnych pomiardéw parametrow fazy rozproszonej wytworzonej
w obecnos$ci pola elektrycznego w uktadzie ciecz-ciecz. Wyniki wy-
konanych pomiaréw udowodnily, iz zwigkszanie réznicy potencjatow
przytozonej pomiedzy elektroda wysokonapigciowa i uziemiona dysza
skutkuje zmniejszaniem $rednic wytwarzanych kropel fazy rozproszo-
nej. Wyniki pomiaréw wykonanych za pomoca systemu PDA w polu
elektrycznym w ukladzie ciecz-ciecz sa wedlug wiedzy autoréw uni-
katowe.

Uzyskane wyniki eksperymentalne potwierdzity mozliwo$¢ stero-
wania przebiegiem proceséw wymiany masy w obecnosci pola elek-
trycznego poprzez dobdr stopnia zdyspergowania fazy rozproszonej za
pomoca napigcia elektrycznego. Nalezy podkresli¢, ze proponowana
metoda charakteryzuje si¢ niezwykle matym zapotrzebowaniem energii
(w naszych badaniach ok. 30 W), ktore nie wzrasta z powigkszeniem
skali. Ponadto, prowadzenie procesu w polu elektrycznym jest metoda
przyjazna dla srodowiska, ze wzgledu na zastapienie rozpuszczalnikow
organicznych praktycznie nielotng ciecza jonowa.

Wszystkie wymienione cechy proponowanej metody stwarzaja per-
spektywy jej zastosowania w praktyce przemystowej. Obecnie auto-
rzy prowadza badania przy uzyciu aparatu w wigkszej skali (kontak-
tor o pojemnosci 50 dm®) pozwalajace stworzy¢ wytyczne dla procesu
przemystowego.
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