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POPIS SIMBOLA

A — povrsina prijenosa tvari, m’

a — specifiéna medufazna povriina, m* m
C — geometrijska konstanta

¢ —udaljenost mijesala od dna, m
AC, — razlika koncentracija, mol m>
d — promjer kapi, m

ds; — srednji Sauterov promjer, m
d:— promjer ¢vrste Cestice, m

d,, — promjer mijeSala, m

D — promjer mijesalice, m

D, — koeficijent difuzije za disperznu fazu, m* s™

Dy — koeficijent difuzije za kontinuiranu fazu, m* s
f — korekeijski faktor

g — ubrzanje sile teze, m s™

1 —jakost struje, A

k, — koeficijent prijenosa tvari za disperznu fazu, m* s™
k — koeficijent prijenosa tvari za kontinuiranu fazu, m* s™
k,, — ukupni koeficijent prijenosa tvari, m* s™

m, — brzina prijenosa tvari, kg s™

m:— masa ¢vrstih Cestica, kg

n —brzina vrtnje mijesala, min™

Nmin — Minimalna brzina vrtnje mijesala, min™!

np,2s5ec — indeks loma

P —snaga, W

P/V — privedena snaga po jedinici volumena, W m™
R — faktor uvecanja

s — eksponent uvecanja za 7/V

S — solvent odnos, kg kg

Se— relativna gustoca Cvrstih Cestica

Sy — relativna gustoca kontinuirane faze

S0 — relativna gustoca vode

U — napon struje, V

V — volumen, m’

V. — ukupni volumen, m’

3

V —volumni protok, m® s™

V; — faktor viskoznosti

vy — korigirana brzina taloZenja Gvrstih estica, m s
v, — brzina taloZenja &vrstih Cestica, m s’

x — eksponent uvecanja za P/V

x — maseni udio
X — maseni odnos
Xz — maseni odnos rafinatne faze, kg kg™

Bezdimenzijske znacajke

Ar —Arhimedova znacajka

Bo — Bodensteinova znacajka

Fr— Froudeva znacajka

Fr,;, — minimalna Froudeva znacajka
Ga — Galileova znacajka

Np— znacajka snage

Ny — znacajka dobave

Re — Reynoldsova znacajka



Sc — Schmidtova znacajka
Sh,— Sherwoodova znacajka za disperznu fazu
We — Weberova znacajka

Gréka slova

v— kinemati¢ka viskoznost, m* s™!

n — dinamicka viskoznost otapala, Pa s

o - geometrijska konstanta

p— gustoca otapala, kg m™

7— moment vrtnje, N m

7/V — moment vrtnje po jedinici volumena, W N m™
o— napetost povrine, N m™

@ — volumni udio

@y— volumni udio

ps — gustoca smjese, kg m™

s — gustoca &vrstih estica, kg m™

pu— gustoéa disperzne faze, kg m™

D« — gustoca kontinuirane faze, kg m”

Ap — razlika gustoca dviju faza, kg m™

1, — dinamicka viskoznost disperzne faze, Pa s

1 — dinamicka viskoznost kontinuirane faze, Pa s
7ns — dinamicka viskoznost smjese, Pa s
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1. UVOD

Mijesanje je jedini¢na operacija ¢ija je svrha povecanje homogenosti sustava (koncentracija,
temperatura) kako bi se ostvario Zeljeni procesni rezultat. Pri tome se misli na brzinu prijenosa tvari,
brzinu kemijske reakcije i svojstva produkta!'™!. PaZljivo provodenje eksperimenata u laboratorijskom
mjerilu te prenosenje dobivenih rezultata u poluindustrijsko odnosno industrijsko mjerilo od izuzetne
je vaznosti obzirom da neodgovarajuci kriterij uvecanja u velikoj mjeri moze povecati troskove
proizvodnje. Prilikom uvecanja mijesalica potrebno je ostvariti istu kvalitetu mijeSanja u vecem
mjerilu™® *!, Kriterij koji se koristi u velikoj mjeri ovisi o vrsti i zahtjevima procesa. Prilikom odabira
kriterija uveéanja u obzir se moraju uzeti svi parametri i njihov utjecaj na rezultat procesa. Danas
postoji znatan broj industrijskih procesa koji uklju¢uju mijesanje za koje postoje kriteriji uvecanja.
Obzirom na specificnosti sustava, pogotovo viSefaznih, i dalje postoji velika potreba za
laboratorijskim istrazivanjima i definiranju kriterija uvecanja. Razli¢iti utjecaji prevladavaju u
laboratorijskom i industrijskom mjerilu. To je od velikog znacaja tijekom procesa u kojima dolazi do
prijenosa tvari, kao S$to su na primjer kristalizacija ili ekstrakcija. Tijekom kristalizacije stanje sustava
neprekidno se mijenja, od homogene kapljevine do suspenzije kristala koji rastu u otopini promjenljive
koncentracije!®. Na po&etku procesa da bi se osigurala homogenost temperature u cijelom volumenu
kristalizatora za mijeSanje je odgovorno mikromjerilo turbulencije. Nakon postizanja potrebne
pokretacke sile formiraju se stabilni nukleusi koji nastavljaju rasti, te dolazi do opadanja koncentracije
otopine. Mikromjerilo turbulencije viSe nije dovoljno da se osiguraju uvjeti jednolike koncentracije i
temperature otopine, te potrebnog stupnja izmijeSanosti suspenzije (kristali se ne smiju zadrzavati na
dnu posude). Dakle, veli¢ina uredaja i odgovarajuc¢eg mijesala, te potrebna brzina vrtnje mijeSala
moraju se vrlo pazljivo odabrati. Kada je potrebno mijesati dvije nemijesljive kapljevine, $to je slucaj
kod ekstrakcije, krivo procijenjeni uvjeti provedbe procesa mogu dovesti do smanjenja ucinkovitosti
prijenosa tvari izmedu dvije faze. Niski stupanj disperznosti izazvan nedovoljnim mijeSanjem
rezultirati ¢e manjim brzinama prijenosa tvari, te razlikama u lokalnim koncentracijama u ekstraktoru.
S druge strane preintenzivno mijeSanje dovesti ¢e do stvaranja emulzija. Na kraju, moze se re¢i da
odabir potrebnog intenziteta mijeSanja ovisi o vrsti i osjetljivosti procesa, fizikalnim svojstvima
sustava, separaciji, te stabilnosti produkta u razli¢itim uvjetima mijesanja''.

Cilj ovog rada je definirati kriterije uvecanja uredaja za mijeSanje suspenzija, dviju nemijesljivih
kapljevina te Sarznog ekstraktora. Na temelju rezultata dobivenih u tri geometrijski sli¢ne posude za
mijeSanje izvest ¢e se kriterij uvecanja, te ¢e se nakon ekstrapolacije na vece mjerilo ispitati

primjenljivost predlozene korelacije.



2. OPCI DIO

2.1. MijeSanje heterogenih sustava

Mijesanje je prisutno u mnogim industrijskim granama (prehrambena, farmaceutska, kemijska,
petrokemijska i kozmeticka industrija, u proizvodnji bojila, papira, obradi otpadnih voda). Ovisno o
proizvodu mijenja se i potreban intenzitet mijeSanja (stupanj izmijeSanosti) te vrijeme potrebno da se
postigne Zeljeni stupanj homogenosti. Obzirom na Siroku primjenu postoji velik broj uredaja za
mijeSanje projektiranih za osiguravanje zeljenog procesnog rezultata. MijeSanje mijesljivih kapljevina
najjednostavniji je slucaj, koji je i u najve¢oj mjeri zastupljen u literaturi, te je najviSe istrazeno
podrugje! .
Mijesanje suspenzija (Cvrsto- kapljevito), takoder je zastupljeno u literaturi a najstarija saznanja
(Zwietering, 1958)") i izvedene korelacije i danas se primjenjuju u prora¢unima uz neke modifikacije
osnovnih matematickih izraza. Osnove proracuna svode se na:
» procjenu brzine vrtnje mijeSala potrebnu da se postigne i odrzava stanje suspenzije u kojem se
Cestice ne zadrzavaju na dnu posude (,,off-bottom suspension‘);
» procjenu potrebnog intenzitet mijeSanja za odrzavanje jednolike koncentracija Cvrstih Cestica u
uredaju (kataliticke reakcije, oblaganje u fluidiziranom sloju,...);
» izvodenje korelacijskih izraza za proces prijenosa tvari (otapanje, kristalizacija,..), pri cemu
zadatak postaje slozeniji ukoliko dolazi i do kemijske reakcije.
MijeSanjem u sustavu plin-kapljevina mora se osigurati disperzija plinske faze u kapljevini uz
maksimalno mogucéu povrsinu izmjene tvari. Za odabir odgovarajucih procesnih uvjeta potrebno je
odabrati korelaciju za procjenu koeficijenta prijenosa tvari, osigurati dovoljno vrijeme zadrzavanja
plina u uredaju, odabrati mijesalo kojim ¢e se postici Zeljeni stupanj disperzije.
Mijesanje dviju nemijesljivih kapljevina najsloZeniji je proces, te je usprkos brojnoj literaturi jos
uvijek nedovoljno objasnjeno podrucje. Necisto¢e prisutne u sustavu, povrSinski aktivne tvari, te vrlo
male promjene u kemijskom sastavu znatno utjecu na raspodjelu veli¢ina kapi, razdvajanje, reakciju te
dobivanje stabilne emulzije. MozZe do¢i do inverzije faza, Sto moze predstavljati problem kod
ekstrakcije ili kemijske reakcije. Premali intenzitet mijeSanja rezultira nepotpunim prijenosom tvari ili
sporom reakcijom, a preintenzivno mijesanje stvaranjem stabilne emulzije.
Geometrija mijeSala i fizikalna svojstva sustava, te geometrija mijeSalice u velikoj mjeri utjecu na
stanje izmijeSanosti suspenzije. Danas postoji velik broj razli¢itih vrsta mijesala. Osnovna podjela
zasniva se na vrsti strujanja fluida koje odredeno mijesalo izaziva u mijesalici. Tako postoje mijeSala
koja izazivaju strujanje u aksijalnom i radijalnom smjeru (slika 1.). Za mijeSanje heterogenih sustava
uobicajeno se koriste turbinska mijeSala koja fluid usmjeravaju u aksijalnom smjeru. Prema teoriji
turbulencije (Kolmogorov), mijeSalo uzrokuje nastajanje primarnih makro vrtloga, koji odgovaraju

dimenziji mijesala (slika 2.) **. Primarni se vrtlozi razbijaju u sve manje, zbog sila trenja u kapljevini,



sve do postizanja najmanjeg vrtloga. Veliina tog najmanjeg vrtloga naziva se mikro mjerilo

turbulencije.

ol |5 48
I
~) /,}
IS

Slika 1. Aksijalni i radijalni tok fluida u posudi za mijesanje'®

Na procese mijesanja koji ovise o makro mijeSanju (homogenizacija, suspendiranje), jako utjece
veli¢ina uredaja®. Za mijeSanje kapljevina odgovorno je mikro mjerilo turbulencije, odnosno mali
vrtlozi su dovoljni da se se sustav kapljevina-kapljevina izmijeSa. S druge strane, kod mijesanja
suspenzija ti najman;ji vrtlozi vi$e nisu dovoljni da se Cestica podigne sa dna posude, a pogotovo da se
postigne homogenost suspenzije. Ukoliko se stanje sustava tijekom mije$anja mijenja promijeniti ¢e se
i mjerilo turbulencije odgovorno za mijesanje (od mikro do makro myjerila). Stoga je vrlo tesko
predvidjeti vladanje sustava, a samo mijeSanje predstavlja glavni problem kod prevodenja procesa u

vece mjerilo.
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Slika 2. Mikro i makro mjerilo turbulencije
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2.2. MijeSanje suspenzija

Osnovna svrha mijeSanja suspenzija je povecanje brzine prijenosa tvari izmedu Cvrstih Cestica i
kapljevite faze. SusreCe se u procesima otapanja, izluzivanja, kristalizacije, adsorpcije/desorpcije,
ionske izmjene, polimerizacije te u katalitickim reakcijama.

Prilikom odabira uredaja i preno$enja rezultata u veée mjerilo potrebno je'"*':

» Odabrati nacin rada (Sarzni, polukontinuirani ili kontinuirani)

Definirati faze koje je potrebno izmijesati

Poznavati fizikalna svojstva faza (viskoznost, gusto¢a, udio ¢vrstih Cestica, oblik ¢estica)
Odabrati stupanj izmije$anosti suspenzije ovisno o procesu

Procijeniti minimalnu brzinu vrtnje mijesala

Ovisno o procesu odabrati radnu brzinu vrtnje mijeSala

YV V V VYV V V

Istraziti utjecaj geometrijskih karakteristika mijesSalice i mijeSala

2.2.1. Brzina taloZenja Cestica

Povoljni hidrodinamicki uvjeti podrazumijevaju odrzavanje Cestica u suspendiranom stanju, a rezultat
su svojstava kapljevine i ¢vrstih Cestica. Sitne Cestice ¢ija se gustoca ne razlikuje mnogo od gustoce
kapljevine, gibaju se zajedno s kapljevinom i sustav malih koncentracija ¢vrste faze vlada se kao
jednofazni. Porastom gustoée Cestica njihova se brzina sve viSe razlikuje od brzine strujanja fluida, te
je potrebna veca sila da bi se sprijeilo taloZenje estica na dnu posude za mijesanje” ' Za procjenu
minimalne brzine taloZenja ¢vrstih Cestica koristi se dijagram prikazan na slici 3. Na dijagramu je dana
ovisnost nesmetane brzine taloZenja ¢vrstih Cestica u vodi. Obzirom da udio Cestica u suspenziji utjece
na brzinu taloZenja, dobivena se brzina talozenja mora pomnoziti s korekcijskim faktorom prikazanim
u tablici 1. Naime prisutnost drugih cestica umanjuje brzinu talozenja zbog sudara izmedu Cestica

tijekom mijesanja.

W, (ft/min)
W, (mis)

Microns : - 102 E 4 03 1 3.4
| I |

| | | | |
Mas! 325 200 100 60 40 20 10 & 3

Slika 3. Brzina nesmetanog taloZenja estica u ovisnosti o razlici gustoéa i veligini Gestica™



Tablica 1. Korekcija brzine talozenja

Udio ¢vrstog, % Korekcijski faktor
2 0,80
5 0,84
10 0,91
15 1,00

20 1,10
25 1,20
30 1,30
35 1,42
40 1,55
45 1,70
50 1,85

Minimalna brzina taloZenja mora biti manja od linearne brzine mijesanja da bi se to ostvarilo?

2.2.2. Stanja suspenzije

U mijesalicama se stanje suspenzije obi¢no klasificira u tri stupnja: djelomi¢na suspenzija, potpuna
suspenzija i homogena suspenzija (slika 4) "', Djelomi¢na suspenzija (on-bottom suspension) je
dovoljna kada je potrebno otopiti lako topljivu sol, obzirom da je to stanje karakterizirano gibanjem
Cestica po dnu posude i odvajanjem pojedinacnih Cestica koje struje u mijesalici. U stanju potpune
suspenzije (off-bottom suspension) sve se Cestice gibaju i ne zadrzavaju na dnu posude dulje od 1-2

sekunde. Homogena suspenzija (uniform suspension) karakterizirana je jednolikom koncentracijom

¢vrstih Cestica u cijelom volumenu kapljevine.

Slika 4. Stanja suspenzije

Suspenzije se karakteriziraju i visinom oblaka (cloud height), odnosno razinom kapljevine ispunjene

cvrstim Cesticama (slika 5.). Koncentracija ¢vrstih Cestica u kapljevini ispod navedene visine je velika,

dok se iznad razine oblaka nalazi gotovo Cista kapljevina.




n=300 min" n=500 min" n=700 min"
Slika 5. Visina oblaka pri razli¢itim intenzitetima mijeSanja

2.2.3. Procjena minimalne brzine vrtnje mijeSala

Za opis raspodjele ¢vrstih Cestica u posudi za mijeSanje koriste se razli¢ite metode kao Sto su mjerenje
vodljivosti, mjerenje koncentracije optickim osjetilima (apsorpcija ili rasprSivanje svjetlosti),
uzorkovanje za analizu izvan mijeSalice te vizualno zapaZanje. Potpuna slika dobiva se kombinacijom
navedenih metoda, pri ¢emu se vodljivost i koncentracija moraju odrediti na viSe mjesta u uredaju. Za
odredivanje minimalne brzine vrtnje mijeSala potrebne za suspendiranje, stupnja homogenosti te visine
oblaka Cestica u kapljevini najceSce se koristi vizualna metoda. Medutim, metoda nije pogodna za
visoke koncentracije Gestical'.

Minimalna brzina vrtnje mijeSala kod koje su sve Cestice suspendirane odgovara brzini kod koje je
povrsina svih Cestica potpuno obuhvacena kapljevinom te je stoga optimalna za proces prijenosa tvari.
Mjerenje se zasniva na pretpostavci da postoji ravnoteza izmedu Cestica koje se podizu sa dna posude i
onih koje se taloZe. Uobicajeni kriterij za odredivanje minimalne brzine je kriterij 1 sekunde (Cestice
se ne zadrzavaju na dnu posude dulje od 1 sekunde). Metoda gubi smisao ako je brzina talozenja
Cestica vrlo mala §to rezultira predugackim vremenom potrebnim za postizanje ravnoteze.

Za procjenu minimalne brzine vrtnje mijesala najéesce se koristi Zwieteringova korelacija (1958) "

0,45
no =§.p0 {g-(ﬂa ~ Pk )} X013 02 4085 (1)
min pk c m

gdje je S konstanta ovisna o geometriji mijesalice.

Novija istrazivanja su pokazala da izraz nije primjenljiv za koncentracije ¢vrstih ¢estica manjih od 2 %
i ve¢ih od 15 %, te velikih vrijednosti d/D.

Choudhury (1997; 1995) ™ umjesto masenog odnosa u korelaciju uvrtavaju volumni udio. Maseni se

odnos moze izracunati prema sljede¢em izrazu:



X =100 — e )

Ps Ve =y
Autori takoder predlazu eksponent na promjeru ¢estica 0,5 za Cestice manje od 0,2 mm. S druge strane
za Cestice vece od 1 mm nyy,;, se ne mijenja s promjerom.
Utjecaj geometrijskih karakteristika mijesalice i vrste mijeSala dan je u konstanti S Cije se vrijednosti
mogu pronaci u literaturi.

Za procjenu minimalne brzine vrtnje mijeSala moze se Koristiti i sljedeCa korelacija, izvedena za

mijesala sa etiri lopatice nagnute pod kutom od 45°'%):

m

2
d,
Za: 2-10° <Ar-[d‘ J % <3-10° Re, =a-Ar® - pn” (3)

m

Korelacijska jednadzba ukljucuje Arhimedovu i Reynoldsovu znacajku koje su definirane sljede¢im

izrazima:
d* -n-
Re=Zm " Ps (4)
s
d-g-A
Ar=Sn 820 5)
Vo P
Gustoca i viskoznost suspenzije definirani su na sljedeci nacin:
1
Py =———7_= (6)
X Iex
Pe Pk
2
1L25-¢
Ny =1 | 1+ (7)
_ P
0,74

2.2.4. PrenosSenje rezultata u ve¢e mjerilo

Pri analizi problema koji ukljucuje mijeSanje suspenzija prvenstveno je potrebno definirati potrebe
procesa. Definicija problema mora ukljuciti popis svih faza koje sudjeluju u procesu, potreban stupanj
izmijeSanosti suspenzije, koncentraciju ¢vrstih Cestica te svojstva Gestica i kapljevine!*. Svrha
provodenja mjerenja u laboratorijskom mjerilu (po mogucénosti u vise uredaja razlicitih veli¢ina) je
pronalazenje procesnih uvjeta u kojima je postignut isti rezultat. Nakon $to su odredeni uvjeti u kojima
je postignut isti rezultat (na primjer stupanj izmijeSanosti) potrebno je definirati korelacijske jednadzbe
za opis kljucnih procesnih veli¢ina, te na kraju izvodenje odgovarajuceg kriterija uveéanja. Prora¢un
mora dati podatke o stupnju izmijeSanosti, minimalnoj brzini taloZenja Cestica, njs, te ukoliko dolazi do

prijenosa tvari vrijednost koeficijenta prijenosa tvari.



2.3. MijeSanje dviju nemijesljivih kapljevina

Sustav nemijesljivih kapljevina sastoji se od dvije ili viSe kapljevitih medusobno netopljivih faza.
Disperzna faza (prisutna u obliku kapi) je uglavnom prisutna u manjem volumnom udjelu od
kontinuirane faze. MijeSanje je odgovorno za prevodenje jedne faze u kapljice, disperziju,
koalescenciju te suspendiranje kapi u kontinuiranoj fazi. Nedovoljan intenzitet mijeSanja nece
osigurati potpunu disperziju faze, a preintenzivno mijesSanje rezultirat ¢e stvaranjem emulzije koju je
tesko razdvojiti. Najznacajniji zadatak je procijeniti veli¢inu kapljica za dani uredaj, fizikalna svojstva
faza te procesne uvjete. Takvi sustavi u velikoj su mjeri prisutni u kemijskoj, farmaceutskoj i naftnoj

industriji. Brzine kemijskih reakcija i prijenosa tvari pod utjecajem su veli¢ine medufazne povrsine!'.

Priblizavanje kapi
Q- Q-
Kontakt kapi Stvaranje veze
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Razdvajanje kapi

»
h

Koalescencija

Slika 6. Koalescencija

Obzirom da su dispergiranje, koalescencija i suspendiranje sloZeni procesi i ovisni o veli€ini uredaja,
prevodenje procesa mijeSanja sustava dviju nemijesljivih kapljevina Cesto zavrSava pogresnim
procjenama. Uvecanje koncentriranih sustava sklonih koalescenciji (slika 6.) znatno je sloZenije od
uvecanja razrijedenih sustava koji nisu skloni koalescenciji. U manjim mijeSalicama dominira stanje
disperzije a u ve¢im koalescencijal"?.

Brzina vrtnje mijesala mora biti dovoljno velika kako bi se osiguralo stanje potpune disperzije, $to
ovisi o razlici gustota faza, vrsti mijeSala i njegovoj udaljenosti od dna posude. Disperzija,
koalescencija i suspendiranje ovise o koncentraciji disperzne faze. Razrijedeni se sustavi (¢,<0,01)
lagano prevode u disperzno stanje a koalescencija je zanemariva. Za sustave kod kojih je ¢,<0,2
disperzna faza ne utjece u prevelikoj mjeri na vladanje kontinuirane faze pa se za prorac¢une mogu
koristiti izrazi koji vrijede za jednofazne sustave. U industrijskoj praksi prevladavaju sustavi kod kojih
je ¢,>0,2. Istrazivanja su pokazala da kod sustava sklonih koalescenciji disperzija i koalescencija
dominiraju u mijesalici na razli¢itim mjestima S$to dodatno komplicira prenoSenje rezultata iz
laboratorijskog u industrijsko mjerilo. U blizini mijeSala dominira disperzija, dok na mjestima

udaljenim od mijeSalice prevladava koalescencija. U procesima kod kojih dolazi do prijenosa tvari



(npr. ekstrakcija) zbog razvijanja koncentracijskih gradijenata uz granicu faza dolazi do strujanja po

povrsini i u unutrasnjosti kapi, §to povec¢ava moguénost koalescencije.

2.3.1. Procjena srednje veli¢ine kapi
Procjena srednje velic¢ine kapi izuzetno je slozena obzirom da ovisi o stupnju disperznosti, intenzitetu
mijeSanja, geometriji mijeSalice i mijesala, fizikalnim svojstvima sustava, koncentraciji disperzne faze

te radnim uvjetima. Literatura nudi velik broj korelacijskih jednadzbi, od kojih se veéina svodi na!'':

d
d—”=f(We, or) (8)

m

Za disperznu fazu male viskoznosti 1 geometrijski sli¢ne sustave moze se Koristiti izraz (Chen,

Middleman, 1967)!:
d

232 _c.we 3’ 9
a ©)
. 2 . 3
weo P d” (10)
O

Za Rushtonovu turbinu C=0,053
Navedeni izrazi vrijede za razrijedene sustave koji nisu skloni koalescenciji.

Gnanasundram i sur. predlazu sljedeéi izraz (1979) '

d
d—32=0,052-We_3/5 -exp(4- ) (11)

m

Za viskoznu disperznu fazu uz stalnu znacajku snage:

3/5

1/3
%:0,054-%‘3/5 -[1+4,42-Vi-(f;ij ] (12)

m

Jednadzba vrijedi za viskoznosti manje od 500 cP. Calabrese i sur. (1986) " predlazu sljedeéi izraz:

d
2 0,053 we's 4092 v " (13)
1/2 d
Vi= (&J My D - omjer viskoznih i povrSinskih sila koje stabiliziraju kap. (14)
Pa o

Navedeni izrazi vrijede za razrijedene sustave kod kojih se pretpostavlja da kapljice u okoliSu ne

utjeCu na turbulenciju.

Doulah (1975) "% korigira Chen i Middlemanovu jednadzbu:

d
d—”=0,053-(1+3-¢V)-We—3/5, 17 <500 cP i ¢,<0,3. (15)

m

Jednadzba se koristila uspjesno za velik broj sustava sklonih koalescenciji.



2.3.2. Procjena minimalne brzine vrtnje mijeSala

Vecina literaturnih korelacija oslanja se na pristup analogan odredivanju minimalne brzine vrtnje

mijeSala kod mijeSanja suspenzija (Zwietering, 1958) !'"!

. Oba procesa ovise o razlici gustoca,
viskoznosti kontinuirane faze te promjeru mijesala. Minimalna brzina vrtnje mijesala kod koje su sve
Cestice suspendirane direktno ovisi o veliCini Cestica. S druge strane minimalna brzina vrtnje mijesala
potrebna da se osigura potpuna disperzija ovisi o povrSinskoj napetosti i ostalim svojstvima koja
definiraju veli¢inu kapljice.

Pavlushenko i Yanishevski (1958) predlazu sljedeéu korelaciju!'”:

0,08 006 . 004 0,5 0,92
_367-p " e oD
min 033 71,87

Pk

(16)

Nagata (1975) predlaze korelaciju izvedenu na temelju eksperimentalnih podataka dobivenih
mije$anjem pomoéu turbinskog mijesala sa &etiri lopatice (D/dyn=1/3; c=D/2) "™
1/9 A 0,26

n. =750- D2 (’7—"] (—”] (min™) (17)

Pk Pk
Obzirom da izraz ne ukljucuje viskoznost disperzne faze primjenljiv je iskljucivo za razrijedene
sustave.
Skelland i1 Seksaria (1978) predlazu korelaciju koja se pokazala pogodnom za velik broj sustava

kapljevina-kapljevina uz koristenje razli¢itih vrsta mijesala”:

a N 0,3
d,ln/z " D - 1/9 Ap 0,25 o
12 =Cl—1 | N 12 (18)
g d, Na P d, pi-g

Pri ¢emu su konstante C i a tabelirane za odredenu geometriju mijesala.

Skelland i Ramsay (1987) korigiraju korelaciju*":
D 2a
Fr.. =C?*. L—J . (03’106 . (Ga . BO)—0,084 9)

Korelacijska jednadzba ukljucuje Froudevu, Galileovu i Bodensteineovu znacajku koje su definirane

sljede¢im izrazima:

d -n*-

Fr=tn Py (20)
g-Ap
d> -0 -o-A
s

dy-g-A

Bo = In 80P (22)
o

Gustoca i viskoznost disperzije definirani su na sljedeé¢i nacin:
p=0v pa+(=0y) py (23)
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2

1’5. .

77S — 77k [1+ 775] ¢Vj (24)
1-gy M +1a

2.3.3. Prijenos tvari
U mnogim industrijskim procesima koji uklju¢uju mijeSanje sustava kapljevina-kapljevina dolazi do
prijenosa tvari i/ili topline. Brzina prijenosa tvari ovisi o povr$ini izmjene tvari, koeficijentu prijenosa

tvari i pokretackoj sili procesa:

m, =k, (d> z) AC, 25)
Pokretacka sila zapravo predstavlja razliku koncentracija otopljene komponente u kontinuiranoj fazi i
unutar kapljice. Porastom intenziteta mijeSanja povecava se brzina prijenosa tvari. Do porasta dolazi
zbog povoljnijih hidrodinamickih uvjeta (smanjuju se otpori prijenosu). S druge strane povecanjem
brzine vrtnje mijeSala smanjuje se veliCina kapi §to rezultira veCom specificnom medufaznom
povrsinom. Ukoliko brzina prijenosa tvari nije jednolika razvijaju se gradijenti povrSinske
koncentracije i napetosti povrsine. Koalescencija takoder utjeCe na brzinu prijenosa tvari obzirom da
kapi koje se spajaju mogu imati razli¢ite koncentracije. Skelland i suradnici (1990)*" predlazu
korelaciju za procjenu koeficijenta prijenosa tvari za kontinuiranu fazu:

k. -d d V' (a\" d e\
% 1237.107° . 8c'? Re?3. B2 (ij (_j | Pa g o (26)
" d D o

U izrazu (26) je Froudeova znacajka mijesala i Schmidtova znacajka kontinuirane faze:

2
Fratd 27)
g
Se=— Ik (28)
pk : Dm
Za procjenu koeficijenta prijenosa tvari disperzne faze koristi se:
k,-d
Sh, =2 -6,6 29)
D,

2.3.4. Prenosenje rezultata u ve¢e mjerilo

Uspjesan kriterij uvecanja ne znaci da se u dva uredaja razlicitih veli¢ina dobiju identi¢ni rezultati, ve¢
da kriterij uvecanja daje prihvatljive i predvidljive rezultate. Porastom koncentracije disperzne faze
veca je mogucnost dobivanja neodgovarajucih kriterija uvecanja. Problem postaje jo§ sloZeniji ako
ukljucuje 1 prijenos tvari sa ili bez kemijske reakcije. Vecina procesa s malim udjelom disperzne faze

uspjesno se prenosi u veée mjerilo uz!':

n-d, =const. (30)
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Eksponent uvecanja, x ovisi o sustavu koji se mijesa (tablica 2).

Tablica 2. Eksponenti uveéanja za promatrani proces mijeSanja

Eksponent uvecanja Promatrani proces
0 Mijesanje kapljevina
2/3 Prijenos tvari
3/4 Suspendiranje
1 Strujanje kapljevine

Ponekad je moguce kriterije uvecanja razrijedenih sustava primijeniti i na koncentrirane sustave kod
kojih ne dolazi do koalescencije. Za uspjesno prenoSenje rezultata u vece mjerilo, kada se radi o
sustavima sklonim koalescenciji danas ne postoji opcenita metoda. Prilikom izvodenja kriterija
uvecanja potrebno je uzeti u obzir:

» Sklonost sustava koalescenciji (koalescencija pogoduje ekstrakciji, ali polimerizaciji ne)

» Dodatak aditiva kako bi se smanjila koalescencija

» Odabir faze koja ¢e biti kontinuirana (viskoznija faza ako se koalescencija mora minimizirati)

>

Moguénost koriStenja vise mijeSala (povecava se zona disperzije)

2.4. Kriterij uvecanja za tri ili vise uredaja
U industriji, cjelokupna se proizvodnja i procesi odvijaju u velikim reaktorima, ¢iji su gabariti i do

nekoliko stotina ili tisu¢a puta veci od onih u laboratoriju. Budu¢i da kemijski procesi nastaju u malom
mjerilu u laboratoriju, njihov se razvoj obi¢no zasniva na sukcesivnom provodenju eksperimenata u
sve ve¢im mjerilima sve dok se cjelokupna proizvodnja ne preseli u tvornicu s punim kapacitetom
proizvodnje. Takoder, laboratorijski eksperimenti koji se provode u epruvetama ili malim tikvicama
mogu, uz konacan produkt, davati i sporedne produkte koji mogu nastati reakcijom kao Sto su pare ili
plinovi koji mogu biti otrovni ili zapaljivi. Kod egzotermnih reakcija, oprema moze apsorbirati toplinu
te ona moze pro¢i nezapazeno. Uz to, u laboratoriju se koriste potpuno Ciste kemikalije koje mozda
nece biti dostupne u masovnoj proizvodnji, a §to znaci da one koje se koriste u industriji mogu
sadrzavati necistoce koje ¢e utjecati na konacni ishod reakcije. Bitan parametar je i sama posuda u
kojoj se provodi eksperiment, jer se u laboratoriju Cesto koriste staklene, a u industriji od nekih drugih
materijala, $to moze dovesti do nepozeljne reakcije ili do katalitiCkog ili inhibitorskog djelovanja na
samu reakciju. Cesto je slu¢aj da u ranoj fazi razvoja procesa potpune informacije o glavnoj ili
sporednim reakcijama nisu dostupne te se moraju provesti eksperimenti i potvrditi ili opovrgnuti
pocetne teze i proracuni. Zato je bitno da se tijekom procesa uvecanja koriste aparatura, materijali i

kemikalije koje ée se koristiti u industriji*!,

12



Najpouzdaniji kriterij uvecanja dobiva se provodenjem eksperimenata u nekoliko uredaja razlicitih
veli¢ina®!. Pri tome se dobiva trend uvecéanja koji se moze ekstrapolirati na veée mjerilo. Potrebno je u
svim reaktorima provesti eksperimente u odgovarajuéem rasponu intenziteta mijeSanja. Kada su
postignuti zadovoljavajuci rezultati, u ovom slucaju isti stupanj izmijeSanosti heterogenog sustava, u

svi mjerilima racunaju se vrijednosti privedene snage po jedinici volumena i momenta po jedinici
volumena i prikazuju u grafi¢koj ovisnosti ln(gJ =f ln(V) i ln(%J =f 1n(V). Na temelju grafickog

prikaza kod kojeg podaci bolje leze na pravcu, ekstrapolacijom se dobivaju dimenzije mijesSalice u
ve¢em myjerilu. Opisani postupak najbolje opisuju sljedeée jednadzbe, gdje su s i x eksponenti

uvecanja, za P/V'i 7/V, a R je faktor uvecanja.

GRGIORGE
ORGIAROE

Ukoliko se ne dobiva linearna ovisnost, metodom najmanjih kvadrata odabire se konaéni Kkriterij

uvecanja. Uvecanje na temelju grafickog prikaza log(P/V) vs. V je Cesto koristeno u industriji.
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3. MATERIJAL I METODE

3.1. Svrha

Istraziti primjenljivost razliCitih kriterija uve¢anja mijesalica za mijeSanje heterogenih sustava u
laboratorijskom mjerilu, te odabrati odgovarajuci kriterij uvecanja. U tu su svrhu provedeni
eksperimenti u tri geometrijski sli¢ne mijesalice u jednakom intervalu intenziteta mijesanja. Zeljeni
rezultat kod mijeSanja suspenzija je isti stupanj izmijeSanosti. Kod mijeSanja sustava kapljevina-
kapljevina (bez prijenosa tvari) potrebno je ostvariti isti stupanj disperznosti. Dobiveni rezultati
primijeniti ¢e se na sustav kod kojeg dolazi do prijenosa tvari (ekstrakcija kapljevina-kapljevina), te ¢e
se izvesti zakljucci o mogucnosti primjene kriterija uvecanja izvedenog na temelju istog stupnja

disperznosti.

3.2. Materijali

3.2.1. Mijesanje suspenzija
Prilikom provedbe eksperimenata koriStene su plastitne kuglice crvene i Zute boje, razlicitih

geometrijskih karakteristika te amberlit (tablica 3., slika 7). Pripravljene su suspenzije razlicitih

volumnih udjela ¢vrstih Cestica (1,3 i 5%) u vodi.

Tablica 3. Fizicke karakteristike koriStenih materijala

Oznaka dg10°, m P, kgm”
Uzorak 1 0,565 1638,7
Uzorak 2 4,200 1257,7
Uzorak 3 3,000 1282,0

Slika 7. Cvrste Eestice koriStene u sustavu &vrsto-kapljevito

14



3.2.2. MijeSanje sustava kapljevina-kapljevina

Koristene kemikalije su n-butil-acetat, octena kiselina i deionizirana voda (tablica 4.). Mjerenja su

provedena pri Cetiri razlicita solvent odnosa (tablica 5).

Tablica 4. Gustoca i viskoznost koriStenih otapala

Otapalo n-10°, Pas p, kgm
Voda 0,894 997
n-Butil acetat 0,730 880
Octena kiselina 1,130 1015

Tablica 5. Gustoca i viskoznost smjesa

Solvent odnos | @, % n-10°, Pas p,, kgm™
0,25 22,07 1,148 971,17
0,50 36,16 1,401 954,69
0,75 45,94 1,655 943,25
1,00 53,12 1,908 934,85

3.2.3. SarZna ekstrakcija

U eksperimentima kod kojih je istrazivan prijenos tvari, pocetna koncentracija octene kiseline u vodi

bila je 15%. Ravnotezni dijagram sustava voda-octena kiselina-n butil acetat prikazana je na slici 8.

Difuzijski koeficijenti octene kiseline (C) u vodenoj (A) i fazi i u n-butil acetatu (B) iznose:

D=1,21-10" m? s i D&=5,03-10" m* s™".

Ekstrakcija je provedena pri brzini vrtnje mijeSala potrebnoj za postizanje potpune disperzije, na

temelju mjerenja provedenih sa sustavom kod kojeg ne dolazi do prijenosa tvari.

Octena kiselina

B exp
O)()A{o lit
01./\/
K09
0.2, /\N/\/\/
VNV N\ \/ 038

0.3,/ \/\/\/\/\/
NANNNN/
0.4 /N /\/\/\/\/\/\/
A A A A A A A K0,6
NAVAVAVAVAVAVAV.
\ A\ 7
0.5/ \N/\N/\N/\/\N/\/\/ \/\/\0 5
\N\LT N/ NSAN NN\
0.6/N\/ XTI\ N/N/N/NSAN/NN/

0,7

A/ \/\/\ /N/N\/\/

0,7/a/\/ N/ N/ N/ NN NN NN/ 0.3
AVAVAVAVAVA !

0,8./X/\/\/ /
VAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAV AV 0.2
(VKN VAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAY
NNNNNNNNNNNNNNN/N/XK
1y0\/\ VAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVANY 4

00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10
n-butil acetat

0,1

0,0

voda

Slika 8. Ravnoteza voda-octena kiselina-n-butil acetat
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Pripravljene su otopine definiranih solvent odnosa i unesene u mijeSalicu. Sustav je mijeSan 4 sata
kako bi se osiguralo dovoljno vrijeme kako bi se postigla ravnoteza, te je otopina prebacena u lijevak

za odjeljivanje (slika 9.). Nakon 24 sata, u vodenoj je fazi odredena koncentracija.

Slika 9. Separacija nastalih faza u lijevku za odjeljivanje

3.3. Aparatura
Na slici 10. prikazane su mijesalice koje su koriStene za mijeSanje sustava Cvrsto-kapljevito i

kapljevina-kapljevina. Visina kapljevine bila je jednaka promjeru mijesalice. Za mijeSanje je koriSteno
turbinsko mijesalo sa Cetiri lopatice nagnute pod kutom od 45°, koje izaziva aksijalni tok fluida u
mijesalici. Geometrijske karakteristike mijesalica dane su u tablici 6. Prilikom mijeSanja suspenzija

mijesalice su bile opremljene razbijalima (osim najmanja).

Slika 10. Mijesalice koriStene za mijeSanje sustava ¢vrsto-kapljevito i kapljevina-kapljevina
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Tablica 6. Geometrijske karakteristike mijeSalica

Oznaka D, m dp, M

1 0,046 0,0183
2 0,055 0,0183
3 0,097 0,0323
4 0,150 0,0500
5 0,385 0,1450

Mijesalice 2, 3, 4 1 5 koriStene su za mijeSanje suspenzija, a mijesalice 1, 3 i 4 za mijeSanje dviju
nemijesljivih kapljevina. Obzirom da su razbijala pruzala preveliki otpor tijekom mijeSanja dviju
nemijesljivih kapljevina te nisu napravljena od odgovarajuéeg materijala, vladanje sustava je

istrazivano u mijeSalicama bez razbijala.

3.4. Mjerenje snage potrebne za mijesanje
U sve tri mijesalice izmjerene su privedene snage za mijeSanje suspenzija i disperzija u intervalu

brzine vrtnje mije$ala od 100 do oko 1000 min™', na analizatoru snage DW-6090 (slika 11.).

ST g A S ey Ay oA

Slika 11. Analizator snage
Obzirom da se radi o vrlo malim snagama, da bi se dobili precizniji podaci snaga je izraCunata iz

podataka o jakosti i naponu struje:

P=U-I (33)
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3.5. Mjerenje koncentracije octene kiseline u vodi

Koncentracija rafinatne faze odredena je refraktometrijski. KoriStena aparatura prikazana je na slici
12. Obzirom da indeks loma, osim o koncentraciji, ovisi i o temperaturi, refraktometar je termostatiran

na sobnu temperaturu, 25 °C. Princip mjerenja prikazan je na slici 13.

Slika 12. Termostatirani refraktometar

Izostri se
slika

Na skali se ocita indeks
loma
Slika 13. Odredivanje indeksa loma

Bazdarni pravac definiran je sljede¢im izrazom:

x=15,063 1)) 55 — 20,04 (34)
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3.6. Metoda proracuna

3.6.1. MijeSanje suspenzija

Potrebna brzina vrtnje mijeSanja u poluindustrijskom ili industrijskom mjerilu, odredila se na nekoliko
nacina. Za poluindustrijsku mijesalicu, uz pretpostavku da je mijeSanje turbulentno, moze iz dijagrama
ovisnosti znacajke dobave o Reynoldsovoj znacajci, za danu geometriju (omjer d,/D) o€itati znacajka

dobave Ny (slika 14.).

o d./D
0o 0.25
o% 0,30
0 0,40
0,50
N, 06
0.5
0.4
0.3 : : :
10° 10° 10 10°

Re

Slika 14. Znacajka dobave za turbinsko mjesalo sa 4 ravne lopatice nagnute pod kutem od 45°1'"!

4
Ny=E (35)

Volumni protok koji proizvodi mijeSalo odreduje se iz minimalne brzine taloZenja, iz poznatih
relativnih gustoca, Sg 1 Spoo 1 veliCina Cestica (slika 1.), te koncentracije ¢vrstog u suspenziji (tablica
1.). Ocitana se brzina mnozi s korekcijskim faktorom, f,, obzirom da koli¢ina Cestica u suspenziji

utjece na brzinu talozenja.

vd :fw'vt (36)
Sada se moze izraCunati volumni protok koji uzrokuje mijesalo:

. D?.

Vv, -A=v,- 4” (37)

A uvrstenjem u jednadzbu za znacajku dobave, izracuna se potrebna brzina vrtnje mijesala, 7.
D . . C P . . g
Na temelju kriterija uvecanja definiranog ovisnoséu In 7 =f ln(V) za poluindustrijsku mijesalicu

procijenjena je snaga potrebna za mijeSanje, te iz znaCajke snage (uz pretpostavku turbulentnog
mijeSanja, Np=1,27) potrebna brzina vrtnje mijeSala da se postigne isti stupanj izmijesanosti kao i u

manjim mijeSalicama.
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Np=—— (38)

pyon’-d,
Osim navedenih metoda za procjenu minimalne brzine vrtnje mijesala koriStena je Zwieteringova
korelacija (jednadzba 1). Na temelju kriterija uveéanja (jednadzba 30, za suspendiranje) te korelacijske

jednadzbe Re= f (Ar, ¢) (jednadzba 3) takoder je procijenjena potrebna brzina vrtnje mijesala za

poluindustrijsku mijesalicu.

3.6.2. Mijesanje sustava kapljevina-kapljevina

Potrebna brzina vrtnje mijeSanja odredila se na temelju kriterija uvecanja definiranog ovisnos$éu

hl(;j =f ln(V) i ekstrapolacijom na ve¢i volumen. Minimalna brzina vrtnje mijeSala te srednji

Sauterov promjer procijenjeni su takoder koristenjem izraza danih u poglavlju 2.3.1.12.3.2.

3.6.3. SarZna ekstrakcija

Na temelju procijenjenih vrijednosti srednjeg Sauterovog promjera kapi procijenjene su vrijednosti
specificne medufazne povrSine 1 koeficijenata prijenosa tvari obzirom na rafinatnu (kontinuiranu) i

ekstraktnu (disperznu) fazu (jednadzbe 26 i 29).

6 -
a="%r (39)
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4. REZULTATI

Rezultati su podijeljeni u tri poglavlja:

» MijeSanje suspenzija
» Mijesanje dviju nemijesljivih kapljevina

> Sarzna ekstrakcija
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4.1. MijeSanje suspenzija

Tablica 7. GustoCe suspenzija, brzina taloZzenja Cestica i volumni protoci koje uzrokuje mijesalo

4 4 4
Oy X, % Pss kgrn'3 Vd, l'IlS_l VIZ’;SIS(_)I ’ I/Iv;SIS(_)l ’ I;i,fls(—)l ’
0,01 1,63 997,15 0,0404 0,96 2,98 7,14
0,03 4,82 1008,85 0,0426 1,01 3,15 7,52
0,05 7,94 1016,91 0,0448 1,06 3,31 7,91
Uzorak 2 |
4 4 4
Oy X, % Pss kgrn'3 Vd, l'IlS_l VIZ’;SIS(_)I ’ I/Iv;SIS(_)l ’ I;i,fls(—)l ’
0,01 1,25 999,01 0,1324 3,14 9,78 23,39
0,03 3,74 1003,24 0,1380 3,28 10,19 -
0,05 6,21 1007,44 0,1437 3,41 10,61 -
Uzorak 3 ‘
4 4 4
Oy X, % Pss kgrn'3 Vd, l'IlS_l 2;315(_)1 ’ I/I:i;SlS(_)l ’ I;ilj,ls(_)] ’
0,01 1,27 999,22 0,1164 2,76 8,59 20,56
0,03 3,81 1003,69 0,1214 2,88 8,97 -
0,05 6,32 1008,21 0,1265 3,00 9,34 -
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1% suspenzija
200000
180000 uzorak |
uzorak 2 D=55cm
160000 - uzorak 3
140000 -
e 120000 -
Bﬁ 100000 -
S
A& 80000 -
60000 -
40000 D=9,7cm
20000 //
D=15cm
O T T T T T T
0 200 400 600 800 1000 1200 1400
n, min’'
3% suspenzija
200000
180000 uzorak 1
uzorak 2 D=55cm
160000 1 uzorak 3
140000 -
e 120000 -
Bﬁ 100000 -
S
80000 -
60000
40000 -
20000 -
0
0 200 400 600 800 1000 1200 1400
n, min”
5% suspenzija
200000
uzorak 1
180000 wzorak 2 D=55cm
160000 - uzorak 3
140000 -
g 120000 -
Bﬁ 100000 -
S
A 80000 -
60000 -
40000 1 D=9,7 cm
20000 -
0 ———————— D=ljom :
0 200 400 600 800 1000 1200 1400
n, min-1

Slika 15. Privedena snaga po jedini¢cnom volumenu za sve provedene eksperimente



1000000

100000

*
R

10000

1000 -

100 ~

10 ~

© 3% uzorak 3
© 5% uzorak 3
° 1% uzorak 3
A 1% uzorak 2
A 3% uzorak 2
A 5% uzorak 2
X 1% uzorak 1
X 3% uzorak 1
X 5% uzorak 1
¢ voda

—_
S
S

1000

Re

10000

100000

Slika 16. Ovisnost znacajke snage o Reynoldsovoj znacajci za mije$anje suspenzija
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'_ _ U
400 min 500 min’!

600 min™'

Slika 17. Utjecaj koncentracije i veliCine mijesalice na brzinu vrtnje mijesala potrebnu za postizanje

istog stupnja izmijeSanosti
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14

¢ 1% suspenzija In(P/V)=-1,1442In(V) + 1,5725 12
® 3% suspenzija In(P/V)=-1,0848In(V) +2,1163
A 5% suspenzija In(P/V)=-1,0771In(V') + 2,1785 10
g 1 8
1
_— n 6
1 4
4 2
T T T T 0
-10 -8 -6 -4 -2 0
In(V)
Slika 18.0Odredivanje kriterija uvecanja za mijeSanje suspenzija
amberlit
4,6
45| ¢DI logRe)= 0,5754log(Ar"” %) + 1,9604
m D2 logRe)=0,5754log(Ar"’ ") +2,0311
44 -
A D3 logRe) = 0,5754log(Ar*’ ) + 2,0854
4,3
5 42
°
4.1
4
3,9 1
38
3 32 34 3,6 3,8 4 42 44
log(ArO’S (00,25)

Slika 19. Odredivanje parametara korelacijske jednadzbe Re=f(Ar, ¢n,)
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40

20

a =210,07D "%

0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12 0,14
D, m

0,16

Slika 20. Utjecaj veliCine mijesalice na parametar a za istrazivane sustave
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Tablica 8. Procijenjene vrijednosti minimalne brzine vrtnje mijesala
Uzorak 1 | Uzorak 2 Uzorak 3
(4
0,01 | 003 [005] 001 [003] 005 | 001 [ 003 [ 005
min’
n(Z) jed. (1) 1225 1419 1524 1178 1363 1461 1149 1330 1426
D, | n(Ny) jed. (35) 1280 | 1350 | 1419 | 4194 | 4371 | 4551 3687 3845 4007
n(exp) - - - - - - - - -
n(Z) jed. (1) 756 876 941 727 842 903 709 821 881
D; | n(Ny) jed. (35) 726 765 805 2378 2478 | 2581 2090 2180 2272
n(exp) 700 800 - 700 800 900 700 800 900
n(Z) jed. (1) 522 605 650 502 581 623 490 567 608
D5 | n(Ny) jed. (35) 469 495 520 1537 | 1603 | 1669 1352 1410 1469
n(exp) 500 600 700 500 - - 500 - -
Uzorak 1 Uzorak 2 Uzorak 3
g
g
()
()
0”0
5]
N3
on
5
g
g
()
()
T
5]
N3
5

Slika 21. Stanje potpune suspenzije
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Tablica 9. Procijenjene vrijednosti minimalne brzine vrtnje mijeSala za uzorak 1 za poluindustrijsku

mijesalicu

o | aNy)jed. (35) [ n(Z)jed. (1) | a(Np) jed. 38) | ntkor)jed- 3) | n-a®7 — const | (exp)
0,01 127 211 292 204 186 180
0,03 267 244 260 237 -
0,05 281 262 264 253 -

Slika 22. Poluindustrijska mijesalica pri brzini vrtnje mijesala, n = 180 min™', koncentracije suspenzije
amberlita (uzorak 1) od 1 vol%
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4.2. MijeSanje dviju nemijesljivih kapljevina

“g
=
N
R

D=0,097 m; S=025 kg kg

35000,00
bezrazbijala; c=D/2
30000.00 - sa razbijalima; c=D/2
, —— — bezrazbijala; c=D/3
25000.00 4 -~~~ sa razbijalima; c=D/3
20000,00 - '
15000,00 - — Potpuna disperzija
10000,00
5000,00 -
0,00 ‘ ‘ ‘ j | |
0 200 400 600 800 1000 1200
n, min”

1400

;E
E
R
g

Slika 23. Utjecaj razbijala na postizanje stanja potpune disperzije (=600 min™)
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c=D/3

300000
250000
D=4,6 cm
200000
E
~ 150000 -
>
QL
100000
50000 — D=97 cm
S
D=15cm
0 ‘
0 200 400 600 800 1000 1200
.-l
7, min
c=D/2
300000
—S=0,25
—S=0,50
250000 -
D=46 cm
200000
g
Bﬁ 150000
S
QL
100000
50000 - D=9,7cm
D=15cm
O T T T T T
0 200 400 600 800 1000 1200
n, min”’

Slika 24. Privedena snaga po jedini¢nom volumenu za sve provedene eksperimente
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Np

100000

10000000
O X

1000000 o X §=0,25; p=1,15mPa s
© §=0.50: n=1.40 mPa s

AX O X §=0.75: n=1.65mPa s

100000 x ﬁ Vg g;.()(); n=1,91 mPa s a5
I\ ’X
A0
10000 1 A %
2
AXO X >
1000 AXO
2 x
100
AX o
fa3
Bif,
10
1
100 1000 10000
Re

Slika 25.0visnost znacajke snage o Reynoldsovoj znacajci za mijeSanje sustava voda-n-butil acetat
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0,25 kgkg™

S=

700 min™

0,5 kgkg™

S=

0,75 kgkg™

S=

1 kgkg™

S=

900 min™'

600 min™

600 min™'

Slika 26. Stanje potpune disperzije za udaljenost mijesala od dna posude ¢=D/3
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0,25 kgkg™

S =

0,5 kgkg™

S =

0,75 kgkg™

S =

1 kgkg™

S=

900 min™' 600 min™! 500 min™

Slika 27. Stanje potpune disperzije za udaljenost mijesala od dna posude c=D/2
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14
1 12
4 10
g 1 8
T
- m =025 In(P/V)==-1,0839In(V) + 1,9178 1 6
& $=0,50 In(P/V)=-1,0857In(V") + 1,9077
4 5=0,75 In(P/V) =-1,0385In(V) + 2,3134 14
X S=1,00 In(P/V) = -1,1098In(7) + 1,8643
1 2
T T T T 0
-10 -8 -6 -4 -2 0
In(¥")
Slika 28. Odredivanje kriterija uvec¢anja za mijeSanje suspenzija
S, kg/kg
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2
-2,90
-2,95
r=0,5447S - 3,5063
-3,00
-3,05
-3,10
—
-3,15
-3,20 X ¢=D/3
-3,25 X ¢c=D/2
-3,30
-3,35
-3,40

Slika29.Utjecaj solvent odnosa i udaljenosti mijesala od dna posude na eksponent uvecanja
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Tablica 10. Procjena srednjeg Sauterovog promjera kapi za sve procesne uvjete

$=0,25; C=D/3
Gnansundram Calabrese Doulah
D n, min'] We d32'104, m d32'104, m d32'104, m
D1 700 19,26 3,27 1,40 2,29
D2 600 131,72 2,18 9,41 1,52
D3 400 217,20 2,49 1,08 1,75
$=0,50; C=D/3
Gnansundram Calabrese Doulah
D n, min’! We ds10*, m dy-10*, m dyp-10*, m
D1 700 18,67 5,86 1,42 2,92
D2 600 128,62 3,87 0,95 1,93
D3 500 330,30 3,40 0,84 1,69
$=0,75; C=D/3
Gnansundram Calabrese Doulah
D n, min” We dy-10*, m dy-10*, m dy-10*, m
D1 700 18,45 8,71 1,43 3,36
D2 600 127,083 5,79 0,96 2,22
D3 500 330,27 5,03 0,84 1,94
$=1,00; C=D/3
Gnansundram Calabrese Doulah
D n, min”’ We dy-10%, m dy-10%, m dy-10°, m
D1 900 30,22 8,63 1,07 2,73
D2 600 128,48 7,64 0,96 2,41
D3 500 323,44 6,08 0,86 2,14
$=0,25; C=D/2
Gnansundram Calabrese Doulah
D n, min’' We d»-10*, m dy-10*, m d-10*, m
D1 700 18,99 3,30 1,41 2,31
D2 600 133,91 2,16 9,31 1,51
D3 400 211,83 2,53 1,09 1,77
$=0,50; C=D/2
Gnansundram Calabrese Doulah
D n, min’! We ds10*, m dy-10*, m dy-10*, m
D1 800 24,38 4,99 1,21 2,49
D2 700 175,07 3,22 0,79 1,61
D3 500 336,94 3,36 0,83 1,68
$=0,75; C=D/2
Gnansundram Calabrese Doulah
D n, min”’ We dy-10%, m dy-10%, m dy-10%, m
D1 700 18,45 8,71 1,43 3,36
D2 600 127,93 5,76 0,96 2,22
D3 500 321,14 5,12 0,86 1,97
$=1,00; C=D/2
Gnansundram Calabrese Doulah
D n, min’' We d»-10*, m dy-10*, m d-10*, m
D1 900 30,22 8,63 1,07 2,73
D2 600 126,37 7,72 0,97 2,44
D3 500 323,44 6,79 0,86 2,14
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0,0040

0,0035

0,0030

0,0025

d32, m

0,0020

0,0015

0,0010

0,0005

¢ D=0,046 m; S=1; ¢c=D/3
® D=0,097 m; S=1; c=D/3
A D=0,15m; S=1; ¢c=D/3

0,0000

200 400 600

1000 1200

0,0040

0,0035

0,0030

0,0025

d32, m

0,0020

0,0015

0,0010

0,0005

D=0,046 m X §=0,50

¢ S=0,25

A S=0,75
¢ S=1,0

0,0000

200 400 600

. -l
n, min

800

1000 1200

Slika 30. Utjecaj brzine vrtnje mijeSala, veli¢ine mijeSalice i solvent odnosa na srednji Sauterov
promjer (Doulah) za udaljenost mijesala od dna ¢=D/3
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4.3. Sarina ekstrakcija

bez prijenosa tvari sa prijenosom tvari

n=700 o/min n= 700 o/min
D=0,046 m; $=0,25 kg kg™'; c=D/3

bez prijenosa tvari sa prijenosom tvari

n= 600 o/min n= 600 o/min
D=0,097 m; $=0,25 kg kg™'; c<=D/2

bez prijenosa tvari sa prijenosom fvari
n= 500 o/min n= 500 o/min
D=0,150 m; $=0,50 kg kg™; c=D/3
Slika 31. Stanje potpune disperzije u sustavima bez i sa prijenosom tvari
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Tablica 11. Indeksi loma rafinatne faze nakon ekstrakcije

D=0,046 m D=0,097 m D=0,150 m
1 Np25°C
S, kg kg
c=D/2 c=D/3 c=D/2 c=D/3 c=D/2 c=D/3
0,25 1,3401 1,3401 1,3401 1,3401 1,3401 1,3401
0,50 1,3400 1,3400 1,3400 1,3400 1,3399 1,3400
0,75 1,3390 1,3390 1,3390 1,3391 1,3390 1,3391
1,00 1,3388 1,3388 1,3388 1,3388 1,3389 1,3388
0,175
0,17 - ¢
.
0,165
T&” 0,16 -
oNn
~
< 0,155
0,15 -
TS
0,145 'S
0,14 T T \
0,0 02 0,6 0,8 1,0 1,2
S, kg kg_1

Slika 32. Utjecaj solvent odnosa na sastav rafinatne faze
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0,025 0,025
c=D/3 o c=D/2
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' —e—D1
0,020 | o 0,020 P2
, N . , o
~ * A
L 0015 0,015 -
’ .
o s
= 0010 < 0010 1
0,005 0,005
0,000 T T T T T 0,000 . . . . .
0 02 04 06 08 1 12 0,0 02 04 06 038 1,0 12
S, kgkg' s, ke ke’
0,000006 0,000006
c=D/3 =D
——DI —e—DI
0,000005 - = 0,000005 - o —= D
—a_ —a—D3 A —&—D3
S .
0,000004 S 0,000004 - S
e S
& 0,000003 T “E 0,000003 —
g &
.
0,000002 —_ 0,000002 - — .
T \\\\\
0,000001 | T 0,000001 | e
S D GH—— D GH—
0 T T T T T 0 T T T T T
00 02 04 06 08 10 12 00 02 04 06 08 1.0 12
S, kgke' S, kgke'
Slika 33. Utjecaj solvent odnosa, udaljenosti mijeSala od dna mijeSalice i veli¢ine mijesalice na
koeficijente prijenosa tvari
16000 16000
—e—D1 a ——DI1 A
14000 { |—=—D2 A 14000 { | -=— D2
——D3 - ——D3
12000 12000
10000 10000
g g
S 8000 g 8000
s s
6000 | 6000 |
4000 | 4000 |
2000 | 2000 |
c=D/3 c=D/2
0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ 0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
00 02 04 06 08 10 12 00 02 04 06 08 10 12
S, kgkg' S, kgkg'

Slika 34. Utjecaj solvent odnosa, udaljenosti mijeSala od dna mijeSalice i veli¢ine mijeSalice na
specificnu medufaznu povrsinu

40



5. RASPRAVA

U svrhu definiranja kriterija uvecanja mijeSalice za mijeSanje heterogenih sustava istrazivano je
mijeSanje sustava Cvrsto-kapljevito te kapljevina-kapljevina, u laboratorijskom mjerilu. Mjerenja su
provedena u tri geometrijski sli¢ne mijeSalice, pri razli¢itim hidrodinamic¢kim uvjetima, odnosno
brzinama vrtnje mijesala, u intervalu od 100 do oko 1000 min™'. Dobiveni su rezultati podijeljeni u tri

skupine: mijesanje suspenzija, mijeSanje dviju nemijesljivih kapljevina te Sarzna ekstrakcija.

Mijesanje suspenzija

Suspenzije koncentracija ¢vrstog 1, 3 1 5 %, pripravljene su od tri vrste sferi¢nih Cestica razlicitih
veli¢ina i1 gustoca. Za procjenu minimalne brzine vrtnje mijeSala bilo je potrebno izracunati brzinu
nesmetanog talozenja Cvrstih Cestica, gustoce suspenzija te volumne protoke koje izaziva mijesalo u
sve tri mijeSalice (tablica 7). Kako bi se odredio kriterij uvecanja, prema metodologiji koja se koristi
ukoliko se mjerenja mogu provoditi u tri ili viSe uredaja bilo je potrebno odrediti kako promjena
brzine vrtnje mijesala utjeCe na privedenu snagu po jedinicnom volumenu u sve tri laboratorijske
mijesalice. Slika 15. prikazuje utjecaj vrste materijala i brzine vrtnje mijes$ala na privedenu snagu po
jedini¢énom volumenu u sve tri laboratorijske mijesalice pri razliitim koncentracijama ¢vrstih Cestica
u vodi. Privedena snaga po jedini¢nom volumenu opada s porastom veli¢ine mijesalice. Za istrazivane
sustave gustoca i veli¢ina Cestica ne utjecu na vrijednosti (P/V). Vrijednost znacajke snage u slucaju
mijeSanja suspenzija nesto je veca od znacajke snage kada se u mijesalici mijesa samo voda (slika 16).
Nakon §to su provedena mjerenja u sve tri mijesalice u istom intervalu intenziteta mijesanja, bilo je
potrebno usporediti dobivene rezultate kako bi se pronasli uvjeti istog stupnja izmijeSanosti. Da bi se
to utvrdilo, pri svim radnim uvjetima, mijesalice su fotografirane. Amberlit je odabran kao referentni
materijal, obzirom da ga je bilo u dovoljnoj koliini za sve istrazivane uredaje. Usporedbom
fotografija, za kriterij je odabrana visina suspenzije kojoj odgovara 80 % od ukupne visine kapljevine
u mijeSalici (slika 17). Iz grafi¢kog prikaza ovisnosti privedene snage po jedinicnom volumenu za 1%-

tnu koncentraciju amberlita i odgovaraju¢u brzinu vrtnje mijeSala, oCitane su vrijednosti za sve tri

mijesalice te prikazane u ovisnosti ln(%): f (ln(V)) (slika 18). Ekstrapolacijom dobivenog pravca

odredena je snaga potrebna za mijeSanje suspenzije u poluindustrijskoj mijesalici poznatih dimenzija.
Detaljnim proratunom danom u rezultatima, doSlo se do podatka o potrebnom intenzitetu mijesanja.
Na slikama 19 i 20 prikazani su rezultati na temelju kojih su procijenjeni parametari korelacijske
jednadzbe Re=f(Ar, ¢,) te ovisnost parametra a za sve istraZzivane koncencentracije amberlita u
laboratorijskim mijeSalicama. Na temelju dobivene korelacijske jednadzbe takoder je procijenjena
minimalna potrebna brzina vrtnje mijeSala. Na temelju podataka prikazanih u tablici 8. Moze se
zakljuciti da se Zweiteringova korelacija moze koristiti za procjenu minimalne brzine vrtnje mijesala

potrebne za postizanje stanja potpune suspenzije. Za postizanja stanja potpune suspenzije u mijesalici
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najmanjih dimenzija potrebni su znatno veci intenziteti mijeSanja od istrazivanog intervala brzine
vrtnje mije$ala. Naime pri brzinama vrtnje mijesala veéim od 1100 min™ dolazilo je do stvaranja
vrtloga Sto je nepovoljno za procese mijesanja. Na slici 21., prikazan je utjecaj vrste materijala na
izmijeSanost suspenzije za odabranu brzinu vrtnje mijesala. lako amberlit ima gusto¢u vecu od crvenih
i zutih kuglica, srednja veliCina Cestica znatno je manja. Osim toga, brzina talozenja Cvrstih Cestica
raste s porastom koncentracije i veli¢ine Cestica. Zbog toga da su ¢vrste Cestice amberlita podignute
viSe od crvenih i zutih kuglica iako se radi o istoj brzini vrtnje mijeSala. Naime, za mijeSanje
suspenzija odgovorno je makro mjerilo turbulencije, odnosno veli¢ina primarnog vrtloga. Ako je
primarni vrtlog mali, kao $to je to slu¢aj u mijeSalici najmanjih dimenzija (¢iji je 1 promjer mijeSala
najmanji), on ¢e podi¢i sa dna samo vrlo sitne Cestice. Kako se mjerenja prevode u vece mjerilo,
odnosno kako raste veli¢ina mijeSalice, raste i veli¢ina mijesala, te posljedi¢no i veli¢ina primarnog
vrtloga, koji je onda u moguénosti podici i veée Cestice sa dna posude.

U tablici 9. prikazane su vrijednosti potrebne brzine vrtnje mijeSala procijenjene koristenjem razli¢itih
kriterija uveéanja. Kako bi se potvrdio utvrdeni kriterij uvecanja, izvedeno je mjerenje u
poluindustrijskoj mijeSalici za 1 %-tnu suspenziju amberlita u vodi (slika 22). Izmjerena je brzina
vrtnje mijeSala od 180 min”. Procijenjena brzina vrtnje mijesala od 127 min" (za 80 % -tnu
suspenziju), dovoljno dobro se slaze s eksperimentalnom vrijedno$¢u. Naime znacajka dobave ocitana
je sa slike 14. gdje je prikazana ovisnost Ny=f(Re, d,/D) za mijeSanje vode pa je zbog toga
procijenjena vrijednost manja. U literaturi postoji podatak da bi se tako procijenjena vrijednost trebala
uvecati za oko 60%. U tom bi sludaju brzina vrtnje mijesala, umjesto 127 iznosila 202 min™'. Zbog
nemoguénosti mjerenja snage pri vecim brzinama vrtnje mijeSala (odnosno odgovaraju¢im
Reynoldsovim znacajkama) se velikom se rezervom mogu uzimati podaci procijenjeni na temelju
znacajke snage. Dakle, za procjenu minimalne brzine vrtnje mijeSala mogu se koristiti sve ostale

predlozene korelacije. Najbolje slaganje sa eksperimentom dobiva se na temelju kriterija uvecanja

n-d 31’75 = const dobivenog za 80% tnu suspenziju.

Mijesanje dviju nemijesljivih kapljevina

Prilikom mijeSanja disperzija u mijeSalici nisu bila postavljena razbijala. Naime razbijala pruzaju
dodatni otpor mijesanju, te se stanje potpune disperzije postiZe pri znatno veéim brzinama vrtnje
mijeSala (slika 23). Osim toga postojala je moguénost otapanja razbijala u organskom otapalu. Nakon
mijeSanja u mijeSalicama sa razbijalima bilo je potrebno znatno dulje vrijeme da se organska i vodena
faza razdvoje. Razlog tome je stvaranje emulzije pri velikim intenzitetima mijeSanja. S druge strane
moguci je i razlog da je u mijesalici opremljenoj razbijalima u vecem dijelu volumena posude za
mijeSanje dominatno disperzno stanje a ne koalescencija. Prema literaturi, eksperimentalno se moze
odrediti sklonost sustava koalescenciji. Naime, dvije se nemijesljive kapljevine mijeSaju oko 5 minuta,

nakon Cega se mijeSanje zaustavlja i mjeri vrijeme potrebno za separaciju faza. Ako se faze gotovo
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trenutno razdvoje, sustav je sklon koalescenciji. Ukoliko je vrijeme razdvajanja vece od 5 minuta radi
se o sustavu u kojem ne dolazi do koalescencije. U eksperimentima bez razbijala faze su se gotovo
trenutacno razdvojile, tako da se sustav voda-n-butil acetat smatra sustavom sklonim koalescenciji u
svim istrazivanim laboratorijskim mijeSalicama. Kako bi se odredili uvjeti u kojima je u svim
mijeSalicama postignut isti stupanj disperzije, snimljene su ovisnosti privedene snage po jedini¢cnom
volumenu o brzini vrtnje mijeSala. Potpuna disperzija odgovara stanju u kojem je laksa faza u
potpunosti dispergirana u kontinuiranoj fazi. U blaZzim uvjetima mijeSanja jo$ uvijek postoje dvije
razdvojene faze (vidi prilog 1). Na slici 24. prikazani su dobiveni rezultati za dvije udaljenosti mijesala
od dna posude za mijeSanje. Vrijednost znaCajke snage u slucaju mijeSanja dviju nemijesljivih
kapljevina takoder odstupa od vrijednosti izmjerenih za vodu (slika 25) jedino za najmanji udio
organske faze (priblizno odgovara uvjetima razrijedenih sustava) bi se mogla uzeti za proracun
vrijednost znacajke snage u turbulentnom podruc¢ju Np=1,27). Privedena snaga po jedini¢nom
volumenu opada s porastom veli¢ine mijesalice.

Na temelju snimljenih fotografija, odredene su brzine vrtnje mijeSala pri kojima je postignuto stanje

potpune disperzije (slike 26 i 27), te se graficki prikazala ovisnost In(P/V) = f(In(}V')) (slika 28).

Obzirom da su ovisnosti linearne izracunati su eksponenti uvecanja za sve solvent odnose i prikazani
na slici 29. Porastom solvent odnosa raste i eksponent uvecanja, pri cemu udaljenost mijesala od dna
posude ne utjeCe na njegove vrijednosti. Naime, da bi se postiglo stanje potpune disperzije porastom
solvent odnosa, potrebno je dispergirati vecu koli¢inu organskog otapala za Sto treba veca snaga
odnosno veca brzina vrtnje mijeSala. Sada je moguce, na analogan nacin kao i za mijesanje suspenzija,
ekstrapolirati dobivene pravce na veéi volumen te proracunati potrebnu snagu i brzinu vrtnje mijesala.
Tako se na primjer za najmanji solvent odnos uz odgovaraju¢i eksponent uvecanja i veli¢inu
mijesalice (D=0,385 m) dobiva se da je za mijeSanje potrebna snaga od 8,83 W. Obzirom da se sve
literaturne korelacije odnose na razrijedene sustave koji nisu sklone koalescenciji, nije ih moguce
primijeniti na istraZivani sustav. Jedino Nagatina korelacijska jednadzba (n=712 min') rezultira
dobrim slaganjem sa eksperimentalnim podacima i to za najmanju mijeSalicu (zanemariva
koalescencija), no kako ne ukljucuje udio disperzne faze, pri najviSem solvent odnosu zapazena su
znatna odstupanja.

U tablici 10. dane su procijenjene vrijednosti srednjeg Sauterovog promjera kapi koriStenjem tri, u
literaturi najCeS$ce koriStene korelacije. Kako je sustav voda-n-butil acetat sklon koalescenciji,
odabrana je Doulahova korelacija koja se pokazala uspjeSnom za mnoge sli¢ne sustave. Na slici 30
prikazano je kako brzina vrtnje mijeSala, solvent odnos i veli¢ina mijesalice utjeCu na veli¢inu kapi.
Porastom solvent odnosa raste veli¢ina kapi kao posljedica sve vece koli¢ine disperzne faze u sustavu.
Pri ve¢im brzinama vrtnje mijeSala i u veéim mijeSalicama dolazi do smanjenja veliine kapljica.
Intenzivnije mijeSanje stvara ve¢a smi¢na naprezanja $to rezultira stvaranjem sitnijih kapljica. U veéim
mijeSalicama nalaze se mijeSala veéih lopatica (zbog geometrijske sli¢nosti). Rotacijom se stvara veci

vrtlog koji onda jatom silom djeluje na fluide u mijesalici, zbog Cega nastaju sitnije kapljice.
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Sarna ekstrakcija

Osnovna pretpostavka bila je da ¢e se pri istom stupnju disperzije u sve tri mijesalice (ekstraktora)
posti¢i jednaka Cistoca rafinata za definirani solvent odnos. Da bi se to provjerilo, bilo je potrebno
istraziti u kojoj mjeri utjeCe dodatak octene kiseline u vodenu fazu, pri ¢emu se odrzao isti maseni
odnos n-butil acetata i vode (solvent odnos). Usporedbom fotografija mijeSanja pri razli¢itim brzinama
vrtnje mijesala (slika 31) vidi se da dodatak octene kiseline (za pocetnu koncentraciju od 15%) ne
utjeCe na brzinu vrtnje mijeSala kod koje se postize stanje potpune disperzije. Kako bi se utvrdilo da li
je pretpostavka ispravna, ekstrakcija je provedena pri odgovaraju¢im brzinama vrtnje mijeSala
odredenim za mijeSanje vode i n-butil acetata. U tablici 11. dane su vrijednosti izmjerenih indeksa
loma za sve provedene eksperimente. Pri istom solvent odnosu a neovisno o udaljenosti mijesala od
dna posude postignut je isti stupanj separacije. Na taj je nacin potvrdeno da Ce isti stupanj disperzije u
svim mjerilima rezultirati rafinatom iste ¢isto¢e. Prema ocekivanju, porastom solvent odnosa smanjuje
se udio octene kiseline u rafinatnoj (vodenoj) fazi, obzirom da veéa koli¢ina organskog otapala moze
preuzeti ve¢u koliCinu octene kiseline (slika 32). Na slikama 33. i 34. prikazani su utjecaji solvent
odnosa, veliCine ekstraktora i udaljenosti mijeSala od dna posude za mijeSanje na procijenjene
vrijednosti koeficijenata prijenosa tvari i specificnu medufaznu povrSinu. Porastom solvent odnosa
raste specificna medufazna povrsSina, zbog veceg udjela disperzne faze. Kako su u veéem mjerilu
kapljice manje, pri istom udjelu disperzne faze u vec¢em Ce ekstraktoru veca specificna medufazna
povrsina biti na raspolaganju za prijenos tvari. Medutim, zbog koalescencije je stvarna povrSina
prijenosa tvari manja od procijenjene pa koeficijenti prijenosa tvari opadaju s porastom solvent
odnosa. Kako je otpor difuziji ve¢i na strani kontinuirane faze (veca viskoznost), manje su i vrijednosti
koeficijenta prijenosa tvari na strani vodene faze. Obzirom da brzina najsporijeg procesa definira
ukupnu brzinu prijenosa tvari za prijenos tvari kod ekstrakcije octene kiseline iz vodene faze u n-butil

acetat odgovorna je difuzija na strani kontinuirane faze.
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6. ZAKLJUCCI

Privedena snaga po jedini¢nom volumenu opada s porastom veli€ine mijesalice. Za istraZivane sustave
gustoca i veli¢ina Cestica te udio disperzne faze ne utjeCu na vrijednosti (P/V). Procijenjene vrijednosti
eksponenta uvecanja iznose:

» -3,41 za mijeSanje suspenzija

> -2,95 do -3,37 (ovisno o solvent odnosu) za mijesanje dviju nemijesaljivih kapljevina.

Za procjenu minimalne brzine vrtnje mijeSala potrebne za postizanje stanja potpune suspenzije. moze
koristiti Zweiteringova korelacija.
Najbolje slaganje sa eksperimentom dobiva se na temelju kriterija uvecanja n-d 31’75 = const

dobivenog za 80% tnu suspenziju.

Porastom solvent odnosa raste veli¢ina kapi kao posljedica sve vece koliine disperzne faze u sustavu.
S druge strane, pri veéim brzinama vrtnje mijeSala i u ve¢em mijerilu dolazi do smanjenja veliina

kapi.

Potvrdena je pretpostavka da ¢e se pri istom stupnju disperzije u sve tri mijesalice (ekstraktora) postici
jednaka Cistoca rafinata za definirani solvent odnos.
Porastom solvent odnosa smanjuje se udio octene kiseline u rafinatnoj fazi, iako se vrijednosti

koeficijenata prijenosa tvari smanjuju zbog sklonosti sustava koalescenciji.
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SAZETAK

Uvecanje uredaja za mijeSanje heterogenih sustava

Dalia Potrogko, Mario Siftar, Gregor Buhanec

S ciljem definiranja kriterija uvecanja primjenljivog za mijeSanje heterogenih dvofaznih sustava
istrazivano je mijeSanje suspenzija te dviju nemijesljivih kapljevina. Suspenzije su pripravljene
dodatkom 1, 3 i 5 % Cvrstih Cestica u odgovaraju¢em volumenu vode. Analizirani su sustavi za tri
vrste sfericnih Cestica karakterizirane razli¢itim veli¢inama i gustoéama. Za istrazivanje mijeSanja
dviju nemijesljivih kapljevina odabrani su sustavi voda-n-butil acetat te voda-octena kiselina-n-butil
acetat. U prvom slucaju se jedna faza tijekom mijeSanja dispergira u drugoj fazi, dok u slucaju kada se
dodaje i tre¢a komponenta dolazi i do prijenosa tvari (ekstrakcija kapljevina-kapljevina). Pri tome se
mijenjao odnos mase n-butil acetata i vode (solvent odnos) a koncentracija octene kiseline bila je ista.
Eksperimenti su provedeni u tri geometrijski slicne mijeSalice opremljene mijeSalom s Cetiri lopatice
nagnute pod kutem od 45°. Brzina vrtnje mijeS$ala mijenjala se u intervalu od 100 do maksimalno 1100
min”'. Obzirom da se uobilajeni kriteriji uveéanja nisu mogli primijeniti na istraZivane sustave
primijenjena je metodologija izvodenja kriterija na temelju provodenja eksperimenata u tri ili vise
uredaja. Definirani su kriteriji uveéanja uredaja za mijeSanje suspenzija i dviju nemijesljivih
kapljevina. Kriterij izveden za mijeSanje suspenzija validiran je u poluindustrijskoj mijesalici. Uz
postizanje istog stupnja disperzije u trokomponentnim sustavima u kojima dolazi do prijenosa tvari
kao i sustavima bez prijenosa tvari moze se koristiti isti kriterij uve¢anja. Naime, kod istog stupnja
disperzije (izmijeSanosti) u sve tri mijeSalice postize se isti stupanj separacije, odnosno ista Cistoca

rafinata.

Kljucne rijeci: disperzija, ekstrakcija, kriterij uvecanja, mijesanje, suspenzije
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SUMMARY

Scale-up of mixers for heterogeneous systems

Dalia Potrogko, Mario Siftar, Gregor Buhanec

In order to define scale-up criterion that can be applied for mixing of heterogeneous two-phase
systems, mixing of suspensions and two immiscible liquids has been investigated. Suspensions were
prepared by adding 1, 3 and 5 % of solid particles in an adequate volume of water. Systems with three
different kinds of spherical particles, characterized with different sizes and densities, were analyzed.
Water — n-butyl acetate and water — acetic acid — n-butyl acetate systems were chosen for the
examination of mixing two immiscible liquids. In the first case, one phase is dispersed in another
during mixing, while in the case when the third component is added mass transfer occurs (liquid —
liquid extraction). The mass ratio of butyl acetate and water (solvent ratio) varied in the experiments
while the concentration of acetic acid remained the same for all experiments. Experiments were
carried out in 3 geometrically similar mixers equipped with a stirrer with 4 pitched (at 45°) blade
propeller. Mixing intensity was in the range between 100 and 1100 rpm. Considering that the usual
scale-up criterion could not be applied for the investigated systems, the criterion based on experiments
in three or more extractors was used. Scale-up criterions for the mixers of suspensions and two
immiscible liquids were defined. The determined scale-up criterion for mixers, used for suspension
mixing, has been validated in a pilot mixer. The same scale-up criterion, used for systems without
mass transfer, can be used for three component systems that include mass transfer if the same
dispersion state is achieved. In fact, at the same dispersion rate the same separation rate is achieved

(the same purity of rafinate phase) in all three mixers.

Key words: dispersion, extraction, mixing, scale-up, suspension
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