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PROCEDIMIENTO DE DEPURACION DE AGUAS FENOLADAS

eSS i

o " Sobicitante: COMMISSARTAT A L' ENERGIE ATOMIQUE, entidad

De

franoeéa, residente en 29, rue de la Federation,

Paris 152, Prancia.

3

La presente invencién tiene por objeto un
procediniento de depurscidn de asguas fenolades to~
les como aguas que comsienen aonofenoles, polifesncles y
derivedos de los fenoles, por ejemplc nitrofenolecs.

La invencidn puede aplicarse mds payticulsy
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meri'be el tratemiento de éfluen'be.s que prcv.’nenen dé una fa’.bri—

e de producc::.on de brea pera elu.ctrodos. Se sabe que lg. elabo

- lde. un condensador.’ Después del enfriamient % los condensados ‘ﬁ

) B que sobrenada formeda de benzol que es '.recuperada y, la parte
10--5._;:,, :

: dratados a 1702C, son- 1llevados a con‘ainuacion a 40090 en un -

'del alquitrén para faeilitar la extrace:.on de los compuestos _~-'

"'despues de la rectiflcacion. Los condensados se separan en doa“ .

de es’co tipo de efluen‘aes fen olados.

’ladas conoo:.dos hasta el presente, ge pueden ci'bar en particu~ g
'_1a.r la extraccidn de los fenoles por medio de hidrooarburos

,bencenioos o) por msdio de un =loochol al:.fatioo mmiscible en |

racion de brea para electrodos se efectid a pa:rtlr de alqul'tra

. |nes en una instalac:.on que comprmdé dos partes~ en la pnmera o

parte se celienten 1os alquitranes a 17090 Yy los gaSes despren,

'dldos son env1ados a8 una colu:rma de rect:i:.ce.c:.on sob:emontada '

recuo:uios en un decan‘c ador se separan eh dos fases. la parte

sumergida, eonst:.tuida por aguas amon:.acales que es tratada an

- tes de su rechazo. En la segunde parte, los alquitranes, desh1 K

horno. Vapor de ague sobrecalentado es- inyectado en la. masa

volatlles. A la. sallda del horno, la brea es. reeuperada an un

decamidor ¥y las fases geseosas (aceite, agua) son condensados

auss 19. perte que sobrenada (bmzol) que es reouperada y 1a

_"rgid' (aguas fenoladas) que constituya unssgundo 'ti— :

E‘L ob;e%o 'd& la “..nvancion es justamante la depuraaion o

Entre los procedimientos de tratemiento de aguas feno

agua. . .
El procedimiento de depuracion de aguas fenoladas, cdn

forme a la invencidn, se caracterizs porque.se extraen log fe-

noles por puesta en contacto de las aguas f.fen'olad,as con un'di



—y

solvent e orgeno~fosfatado diluido en un hidroscarburo; de un la
do, se trasega con vistas a ou reochazo la solucion acuosa ago—
tada por el disolvente y, de otro lodo, se éxtrae de nueve lou

fenoles del disolvente organico asi cargndo por puesta en con-

5e tacto de éste con una solucidn de 3038; se procipitan a conti-
nuacidn los fenoles contenidos en forma de fenetos en la fase |
‘| acuosa por adicién a esta fase scuosa de una solucidn deida, se
deja decan‘l;ar; ¥ por unsa parte., se recuperen lés fenoles asi
precipitedos y, por otras parte, se recicla la solucidn acuosa

10« |aguas arriba de la extraccion. ’ : ;

Se sabe que, segun las normas anti-ééqtaminanién fi-
gt ke ;jadas_s para el rechazo de aguas residuales que contienen feno- :
les, se exigeruna proporcion en fenoles inferior o igual a
0,05 mg/1. ' '
15. El procedimient o segin la invenecidn permite justemen-
te obtener este resultado, de menera simple y fdecil,

Segin una caracteristica ventajosa de la invenci én,
~i'1a solucién de extraccidn estd camstituida por wne solucién de
'iributilfosfato diluido en n-heptano. En efecto, tal solucion

1,§§§revela de un empleo particulamente interesante en razdn de
lole valorea favor ables de los parametros siguientes. coeficlen
’ te de distribucion del fenol, solubilidad en agua, visoosidad,
no toxicidad. El dcido que precipita los fenoles contenidos en

la solucion scuosa obtenida durante la reexiraceidn por sosa,

25, estd prefereniemente constituido por dcido sul:ﬁrico.
Le invencién serd mejor coupramida con el transcurso?
de la descripeidn que sigue de una forma de puesta en précticy
del procedimiento conforme a 1g invencidn, dads e titulo ilus%
tretivo pero no limitativo. Esta forma de puesta en préctica

) . . !
30. | particular ce refiére gl tratamiento de efluentes que provied
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nen de una fabrlea de producciodn de brea para elaourouo. i
La descripcidn es hecha con referencis a la figure ai
rexa que representa esquemarlcamenteei dlSpOaitlvo u.tlllzado.I
' EL efluente de pertids, es decir conutltuldo en estei
5. | caso particular por sguas a lg vesz amonlacalab ¥ fenoladas, |
experimenta un tratamiento de eireacidn en caliente en dos co-
luanss no representadas en 1a figura, 16 que oonduce & elimji-
nar el eflusnte de la mayoria del anoniaco libre, dé los sule-
.-furos, y de los elanuros que contenigs. A la salida de la Sugun
50.; da columna, =l efluente que contiene entonces en su mayoéria
) fenoles, es refrigeradd y despues enviado a una cuba tampdn '

referenciada con 1 en la figura.

El efluente que procede de la cubsg tampon 1, & un pH
" de 4 -3 5, es flltrado en el filtro 2 y despuds admitido, = ung
15 .| caudal conurolado, en une bateris de mezcladores-decantadoreaf
3 que comprende cinco etepes. En esta bateria 3y el eflucnie §

i

cargado de fenocles es puesto, a contra—corrlente, con un Gi-

'aalvante organo~fosfatado diluido en un ‘hidrocarburo (tributll

fosfato»en n-heptano) que proviene de la cuba de- almacenamlen
voAmhzerenoiada -aoon 4 en la due se ha preparado esta mezcla.
- Una;vez ‘que ‘el disolvente orgénico ha extraldo 331‘

08 fenoles, sale de la bateria de mezcladores-decantadores

3y ¥ es introducido en une nueva bateria de mezcladoreg—decan

:tadcres 5 que comprende seis stapas. i

25 | En esta bateris de mezcladores-decentadorss 5y el @ L
!

solvente orgenico cargado de fenoles se encuenira en contact
ra contra-corriente con una solucidn de sosa 6. Los £fenoles coﬁ
tenidos en el disolvente orgénico son reextraidos en esta ba—;

- teria de mezcladores—decantadores 5 por gsosa y selea en forma,

i
30. de fenatos en la solucién acuosa. ' i
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3e envia esta solucidn acuosz a un recipiente 7 =n
el que se adiciona una solucidn de dcido sulfurico 8. Los feo

noles precipitan entonces, y tras la decantacidn, se separa

por una parte, los fenoles asi precipitados en forma da acel
tes que sobreénacdan y se les almscena en 9 con vistas a su utgf
)
lizacidn o su destruccidn, y por otra parte, se recicls ls '
solucidn dcide que contiene un poco de fenoles, dcido ;zulfdzji__i'
¢o y sulfeato de sosa, syuas sxriba ue 19. ex - raccion en 1C,
Eventuglmente, en la batcria de recxtraccidu 5, el
disolvent e orgénico eg;otado puede sxperimentar periodioaaenté
un levade #cido efectuado por une solucion de #cido sul furico,
11. Despuss de este lavado, es reiniroducido en la cuba 4. |

La solucidn dcida que proviene de este levado even-

tual 25 introducida cn el caudal de solucidn gcida menc’co;sada;
anterioriiente procedent2 del rec i piente 7, y el conjurto esj
recicladto, después de mezcls com el caudal de alimentacidn en
eflucntes fenolados a trabar y ajuste del pH de asta mezcla g
un velor de 4 a 5, en la cuba tampdn 1. o |

Este reciclado constituye una medida muy iaportant - [

en el procedimient o s:gin la invencidn ya que resuslve elegali
temente el problems de eliminacidén de la cantidad de fenoles. '
cmtenida en la solucidn dcida después de la precipitacion 7
en 2l recipiente 7. Esta eliminacion podris cvidentemente ser
efectuada sometiendo la solucidn dcida al menos a un nuevo
corjunto de operaciones: extraccion, reextracoidn, precipita-
¢ibn, en uns instalacidn suplementeria correspondiente, 10
gque graver{a el precio de costo, y ademds, la extraccion S@
realizaris en maleg condiciones como consecuencia de la con-
cent recidn elevazda en sulfato de sosa.

El reciclado segin la invencion permite suprimir es-
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'ce experimentar al efluente, amtes de rechazarle, httatamien— i
i

:} 1T anexos, la evolucién de la composicidn de dos efluentes du
“rente diferemtes ctepas del tratemiento descrito, entsriomen

te. El~1, anosado efluente A, contiecne de partida una curga

b

te prdblema de tratamiento de un efluente engendrado por ia

puesta en préctica misma del procedinient o. Adénds, ello pre=;

|
i
gentn 1o veniaja suplementaria de recupernr dcildo salfurico, !
por lo que se disminuye as{ el consumo. 5

La solucidén acuosa, que proviene de la bater{a ds g
mezcladores-decentadores 3, es enviada, por mediascién de un |
decantador 12 (pa;a reciclado eventual del disolvente arras-
trado), & tres columas de carbén activo 13,14 y 15, de las
que dos estdn en serie y una tercera en espera o en regeaer%—é
cién..Esto pemite fijar los fenoles residuales y las irazes ;

3

de tributilfosfato y n-heptano arrastradas durante 1=m axtrac—;
cidn. A le sslida 16 de 1a columna de carbén activo 13, ss baj
t03 anexos y subsidiarios tales como alcalihiéacién, aire o~
cidn, cloracidn, 1o que permite eliminer los Ultimos iones
amoﬁio restantes.

De una menera ads precisa se da en los cuadros I y

contaminente méxima (5 a 10 g/1 de fenoles) y el otro, snota-

do efluente B, contiene una cargas miniwa contaminente (245 a;
5 g/1 de fenol).

Les condiciones de puesta en préeticarpreciSas del
procedinient o de la invencion pere estos dos sjerplos son laé
siguiert es: : . |

~ La extraccidn de los fenoles en la baterie 3 se

i
efectis a un pH de 4 a 5 con uns mezcla de 80% de n=heptano |
y 20% de tributilfosfato. Le relacidn de la fase argdnica a

la’ fase acuoss es de 1/10, y la soluci én ecuosa, que sale de -
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baterfe 3 es de 200 a 400 1/h y el caudal de este disolvente

7=

'd . . .
la baterias 3, tiene una concentracion residual en fenoles C oM~}
prendida entre 5 y 19 mg/l. La concentracidn de las apun Q-
taday ea lo sumwo 1ruonl a 3w/l on heplano y 100 me/1l on Lri-

butilfosfato.

- La concentracién en fenoles Ge la fuse orgdnica car,
gade que sale de la bateria 3 estd comprendida entre 30 y 40 |

&/1. La reextraccién de los fenoles por sosa cadstica en la b

'

|terfa 5, se efectie con una relacidn de lafase orgdnica a la

fase acuosa de 6 a 10 seygun la conceniracidn de la sosa (1,6 al
2,5 N). La concentracidn en Ionoles de la tage rcuosa s6dics i
cargada que sale de esta baieria de reextraccidn 5 estd compreé
dida entre 200 y 300 g/1l. La solucidn de acido utilizada pars E
precipitar los fenoles contenidos en casta fase acuosa sddica f
cargada, es una solucion de deido sulfurico al 20. |
- Para el efluente A, se emplea aproximedamente 1,7
kg/m3 de sosa csustica y2a3 kg/m3 de édcido sulfurico. Faxa

ol efluente B, se empleas aproximadamente 0,7 kg/m3 de sosa

caustica y 1 21,5 kg/m3 de dcido sulfurico. j
- E1 caudal del disolvente orgenico introducido en la;
]
|
cargado en fenoles que sale de la bateria 3 es isualmemte de
200 a 400 1/h. EL caudal de le fase scuosa que.sale'de la boa~
teria de extraccion 3 es de 2 a 4 a3 por horg, y el csudel de

la solucidn de sosa introducide en la baturia de reextrnceidn

5 es de 35 & /0 1/h. El ceudal del dcido sulfirico al 20 4, uti

lizedo pare precipitar los fenoles en 7, es de 5 a 12 1/h. ¥l
caudel del écido sulfurico igualmente al 20/ utilizsdo eventuay
mente para lavar los disolventes aaoﬁadoa en la batoria de ro-
extraccion 5, es &2 20 a 30 1/n.

- En las columnas de carbon activo 13, 14 ¥ 1Y que

POOR
QUALITY



til-fosfato ¥ de n-heptano,” el tiempo de contacto entre carbory

kg por m3 aproximadamente de efluente tratedo.

-

sirven pars fijar los fenoles residuales Yy las trazas de dibus

y efluente es de 5 minutos aproximadament e, La concentracidn
residusl del efluenie tras su paso sobre cerbén activo, es in-
ferior a 0,05 ng/l en fenoles, e inferior s 1 ng/1l en tribu~

tilfosfato mds heptano. El consumo en carbén activo es de 0, 06

Asi pues, el procedimiento conforme g la invencidn
rermite obtener efluentes suficientemente desprovisios de los
fenoles que contenian para poder ser rechazados sin causar

contemingci on.

L
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1C.

15

20

25,

30.

. DEPURACION DE AuUAS “ENOLALA3, carscterizandose por lo siguie

ceracterizedo porque se extraen los fenoles por puesta en con
tacto de las egucs fenolndas con un disolvente orgenofosfata~|
f I . ) . 1
do diluido en un hidrocerburo; por un lado se extrae con vig-

| tas 8-su rechazo, le solucién scuosea agotada por el disolven—

—-11=

T i1}
KOTa4a |
. |
Doscrita suficienbomento ln nnturulesn del invento |
- I
i
1
H

rd P
asl couo la menors oo realizorlo en 1la proiicticn, debe lecere

i

congtar que les disposiciones suteriomente indieados son sus+
ceptibles de modificaciones de detnlle en cuanto no aliersn
su principlo fundamental. Tembidn se hace constar que &l in-

vento corresponde & una solicitud de patente presentades en
|

Francia numero EN 73 42028 de 30 de novienbre de 1973, aco- !

giendose por lo tanto a los benaficios que conceden los Con-
venios Internacionales en vigor, siendo lo que conutituye la é
esencie del referido invento, y por lo que se solicita PATEN—?
TE DZ INVENCICN por 20 afios en Espalia sobre: PROC EDTHT EN 2O LEE
n
te: ) f

1e~ Procedimiento de depuracidn de aguas fenolrndas,
|

?6; y.por otro lado, se-extrae a continuecion los fenoles delI
Adisoivente orgénico asi cargado por puesta en contacto de,és-j
e con una solucidon de sosaj se prucipitan a continuscién'los;
fenoles contenidos en forme de fenatos en la fage acuosa por |
aedicion & esta fase acuoss de una solucion de écido; se deja
decantar y, por une parte, se r.cuperan los fenoles ssi e —
cipitados y, por otra parte, se recicla la solucién acuosa
aguas erribe de la exiraccidn.

2e= Prccediniento sepun le reivindicaeidn 1, carsc- |

terizado parque el disolvente de extraccidn estd constituido

por tributilfosfato diluido en n-hepteno.



\v

=} disolvente es enviada sobre columnas de carbén active, antes

- 1'da ger rechezada.

 i7£al y como gqueda sustancialmente descrito en la prosentc Me-

_'1 &
-

3e= Procediwienio sepun una de loyg reivindiescleone:s
1 6 2, caracterizado porque la solucidn de dcido utilizads. [0
ra precipiter los fenocles es una solucidn de dcido sulfdrico.

4.~ Procedimiento sepgun la reivindicacidn 2, carac—
terizado porque el disolvente orgenico estd constituido por
une mezela de 80% de n-heptano y 20% de. tributilfosfato.

5.~ Procedimiento segin une de las reivindicaciones
1 & 4, carscterizado porque la extraccidn por un disolvente

orgénofosfatado se efectia con una relacién de le fase orgéni-

cs a la fase zcuosa de 1/10C.

6.= Procedimiento gse;un una de les reivindicseciones

1 a 5, ceracterizado porque larextrsceidn por soua se efectﬁq

"con una relecion de la fese orgénicae e la fase acuosa conpren-

dida entre 6 y 10.

Te= Procedimiento segun unes de las reivindicaciones

1 a 6, caracterizado porque la solucidn scuose agotada por el

8.~ Procedimiento de uepuracion de aguas fenoledag,

morie. i
Esta Memoria consta de coce hojas, escribas a méqui—f

ng por una solae cars. |
iadrid,
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