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Es objeto de la invencién, un procedimiento para
ls separacidn de mercurio desde soluciocnss acuosas, en el
que se mezcla una fase orgénica, consistente en wn agente de
extraceidn disuelto en un disolvente no miscible con agus,
con ung fase acuosa gque contiene el mercurio en forma de une
ssl, uniéndose el mercurio al agente de extraccidn y separéE;
dose con ello de la fase acuosa, el cual se caracterizs por
que, como agente de extraccidn, se utilizan trialcohilami-
nas con radicales alcohilo de 8 a 13 Atomos de carbono, en
forma de sus salesrde acidos minerales, porque se mantiene
en la fase acuosa.una concentracidén de iones cloruro de por
lo menos 2 moles por cada mol de mercurio y un valor de pH
inferior o igual a 3, y porque el mezclgdo de ambas fases,
igdependientemeﬁte del conbtenido de mercurio de la fase acug
sa, se efectla en una propercidén de 10:1 a 1:10, sepéréndo~
se, en una primera etapa de reaccidén (ciclo de extraccidn I)
la cantidad principal del mercurio presente en la fase acug
sa, y reduciéndose, en una segunda etapa de remcecitn (ciclo
de extraccidn II), el contenido restente de mercurio hasta
un valor inferior o igual a 0,01 mg/l, y la fase orgdnica
de la segunda etapa permanece en el ciclo de extraccién II,
hasta que el contenido de mercurioc del producto refinado sg
liente sobrepase el valor de 0,01 mg Hg/litro, conduciéndo-
se entonces lg fase orgénica de la segunda etapa de reaccidn

a la primera stapa de reaccidn para su enriqueciniento adi-
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clonal con mercurio, mientras que la fase orgénica de la pri

mers etapa de extraccidn se somete a una operacidn de recu-
peracidén de mercuric de naburaleza tal que la fase organica
que comtiene por lo menos 10 g Hg/iitroc, se trata con ung
solucidén acuosa de salmuera de 250 a 300 g NaCl/iitro, con
adicidén de lejia de sosa en una proporcidn de fase orgdnica
a fase acuosa de 1:1 a 3:1, dosificéndose la cantidad de le
jia de sosg de manera tal que la sal de amina terclaria que
se encuentra en lg fase orgdnica se transforme cuantitaetiva
mente en la aming libre, y la solucidn acuosa de salmuers
que contiene shora la tobtalidad del mercurio, se introduce
directamente en lasrceldas de electrdlisis de cloruros alca
linos y la fase orgénica, después de tratamiento con dcido
minersl acuoso, se devuelve a la etapa de extraccidn II.

Bn la técnica, por ejemplo, en las electrdlisis
de cloruros alcalinos, que trabajan gsegin el procedinmiento
de amalgzama, se obtienen grandes cantidades de solucicues
acuosas que contienen cantidades relabivamentc psquellas de

mercurio en formas de cloruro de mercurio divaleute (1 a 3

Hz/1litro), cuya recuperacidén no merece la pena, considersg
] ] &

da desde un punto de vista ecendmico. Por otra parte, los
compuestos de mercurio son téxicos ¥, por ellc, no pueden
ser vextidos a los rios; gin precaucibnes, junto con las
aguas residuales. Por ello, se preiende separar el mercurio

lo més cuantitetivamenite posible desde el agua residual, sir

L
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1 {aque, 21 mismo tiambo, se originen contamineciones secunda-
rizs del medlo amblente, gue sSe pueden observar separdndo
el merdurio desde el agua residusl, por ejemplo con ayuda
de carbén sctivo y conduciendo luego 1los lodos de filtra-
5 |cidn obtenidos a un vertedero.
Existen ya una serie de procedimientos qﬁe inteﬁ- '
- tan resolver egste problema, teles como, por ejemplo, la re-
duccidn del mercurio presente como Hﬁzi, con hlarazwna 0
con un metal no noble, y la flltraclon a través de carbon
10 | activo del mercurio elemental que resulta. Eate procedimien
to adolece, por ﬁn l1ado, de los defectos de la contaminacidh
secundaria del medio ambiente y, por otro lado, de que el
agua residual se carga con otras-sastancias indeseables,

Es posible, sdemés, hacer precipitar él Hg2+ como
15 | sulfuro y filtrar el precipitado que se producé. Aqui apare|
ce, como desventaja, la molestia dé& olor y la toxieidad
del sulfuro de hidrdgeno utilizado comozggnﬁe de precipite~
S cidn, asi como la contaminacion secundaria del medio ambien
e te como consecuencia del almacenamlanto del sulf ro de mer~

oo | eurio.

LA , Ademds, se conoéeﬁ tembidn procedimientos para ls

w0 separacién de mercurio con resinas cambiadoras de iones. La

[0}

r951nas contienen grupos SH gque f11an el mercuriog; los cug
A les resccionan con extraordinaria senslbllldad s, contenidos!

;'25; de cloro, con los gque hay gque contar siempre en las aguas
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residuales, y se inutiligan por ataqﬁe oxidante. Ademés ae
ello, la recupéraoién del mercurio es problemstica.

Ea ls DT—OS 2.310.341 se describe un procedimicn~
to para la separacidén y recuperacidén de mercurio desde golu
ciones acuosas, que hace ugo de lg extraccién con ayuda de
sales de amonio cugternario.

En este caso, el mercurio de que se hg earigueci-
do la fase orgénica se recupera por tratemiento con solucio
nes acuosas de etilendiemina o de propilendismina, o con
eluminio, hierrc, cobre o zine, finsmente divididos. Las so
lucicnes o suspensiones de mercurio, acuosas ¥ enriguecidas
obtenidas de esta mansra, adolecen del defecto decisivo de
que no pueden ser introducidas directeamente en las celdas
@e electrdlisis, ya que, por un lado, las sustancias nitro-
genadas arrasitradas con ellas forman N013 éxplosivo en las
condiciones de la electrélisis o por otro lado, se introdu~
cen en la electrdlisis cantidades mayores de iomes aluminio|
cobre, hierro o zinc, los cusles perturbarisn sensiblemente
el funcionamiento de la electrdlisis de cloruros alcalinos.

Se planted, por lo tanto, la misidn de desarrollez
con gyuda dél enriquecimiénto pér extraccidn,; un procedimien
t0 mencillo y carente dé nocividad pafa,el medio ambiente,
con cuya gyuds se separars el mercuric desde el zgua resi-
dual de mansre @récﬁicamente cuantitativa, y se hiciers de

~

nuevo gccesible g la electrblisis.
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Eeta misibn se resolvié con el procedimiento re-
producido en las reivindicaciocnes.

' De acuerdo con la invencidén, como egeutbe 'de ex~ -
traccidn, se utilizan trialcohilaminas insolubles en agua
con radicales hidrocarbonados de cedena larga. Son adecug~
das trialcohilaminas que llevan 3 radicales hidrccarbonados
cada uno de 8 a 13 4tomos de caz%ono; pudiendérser dstog de
cadena rectas o ramificada. Las trialcohilaminas que contie—
nen radicales alcohilo con menos de 8. &tomos de carbono, son
ya apreciablemente solubles en agué ¥y, por ello, inadecua~
das, mientras que las que tienen mas de 13 atomos de carbonp
poseen~ﬁn poder de captacidn de mercurio'demasiado bajo, de
bido~a su elevado peso molecular, puesto que la unidn del
mercurio con la amina se efectia en proporciones esﬁequiomé
tricas, y, por lo tanto, son igualﬁemie inadecuadas.

Pueden emplearse iguelmente con ventaja mezclas
de trialcohilaminas gue ge forman, empleando para su prepa~
racién un maﬁerial de partifa barato (alcoholes, dcidos gra
s0s de longitudes de cadeng mixtés), si el material de par—
tida estd constituido de manera $al que la mayor parte de
la triglcohilemina mixte formade lleve cadenas de alcohilo
de 8 a 13 édtomoz de earboho; De acuerdo con la invencién,
son'oompuestos adecuados, por ejemplo: tri-isococtilamina,
tri-n-octilamina, %ri~isononiiamina, tri-n-octil/-n-decila~-|
nina, tri-n—decilamina,'tri—isodecilamina, tfi—anodecilam;
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na, tri-isotridecilamina, tri-n-octil/-n-decil/-dodecilami-
na.

Las tridecilaminas 0 sus seles de dcidos minerg-
les, no pueden ser empleadas en formg bura, debido a su crig
talinidad. Para la produccién de una fase orgdnica liguida
es necesario, por lo tanto, preparar soluciones en los di-
golventes que no sean miscibles con sgua.

Como disolventes de azcusrdo con la invenciodn, son
adecuados: fracclones de hidrocarburcs alifdticos de alto
punto de ebullicidn, tales como por éjemplo, petrdleo, quera
seno, o hidrocarburos afométicos, tales como, por ejemplo,
tolueno, xileno, o fraccicnes de hidrocarburos aromdticos
usuales en el comercio, asi como hidrocarburos clorados.

Sobre tcdo gl ubilizar frac01oneo de hidrocarbu-~
ros alifdticos como dlsolvenfe, 88 necesario, para ev1tar
la separascion del complejo de mercurio-aming en le, fase ox—
génica, emplear un inductor de disolucidn. Inductores- de di
solucién adecuados son, por ejemplo, slcoholes de cadena
larga, tales como isodecanol, isotridecanol ¥ S%ros. Conve—
nientemente, se afiade de 5 a 30%, referido a la cantidad to
tal de la fase orgdnica.

La concentracidn de trialcohileming en el digol-~
vente orginico se ajusta ai grado de enriguecimiento desea-
do del mereurio en la fase organica. Puesto que en la extrad

cidn se forma un complejo de mercurio-sming de la Férmulsg

e e

- o
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(R3NH)ZHgCl4 (R = alecohilo), y por lo tento la unidn o Tija
cidn @sl mercurio tiene lugar estequiométricamente en una '
proporcién.molar de trialcohilamina a mercurio de 2:1, paré
la fijacidn de 10 g Hg/litro de fase orgdnica (= 1/2Q moles
de Hg), os necesaria wns concentracidn de amina de. 1/10 mo-
les/litrp en la.fase organica. En general, no es convenien-
te empléar fases orgénidas con mas de 30% de proporcidn de

trielcohilamina, ya que la separacidn de la fase orgénica

desde la fase gcuosa, después del mezclado y sobre todo en |

el caso de elevadas cargas con mercuric, transcurre con mas

{lentitud y, por consiguiente, la superficis del sedimenta-

dor debe estructurarse mayor.

_ El proceso de exbraceidén se desarrolls si.los io~
nes cloruro estdn presentes por lo menés en ung proporcidn
tal que la totelidad del Hg?* se transforma en Hgll, sin di
sociar, es decir, 2 moles de cloruro por mol de Hg. Enton-
ces, tieﬁe luger probablemente la siguiente reaccidn:

L o
2 [RyMA7 T 017 + Bglly —— (R NF)2HgC1

acuosa , 4 0rg.
En ei caso de presenciz de iones cloruro.en exce—
so, el Hg estd presente en forma de ch142“ ¥ tiene lugar el
siguiente intercambio de aniones:

o
4 acuosa

2 [ Ry Bl\TJ A org * HeCl (R3Nh)2Hg014 ora. L

-
+ 24 gonosa .
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R alcohilo

A

Por consiguiente, el procedimiento es adecuado en

i

Anién, p. ej. C17, Hso4“, N0,

grado especial para la separacidn de mercurio desde aguas
residuales de 1g electrdlisis de cloruros alcalinos, que ya
contienen iones cloruro en la cantidad exigida. Es venbajo-
g0 ajustar el valor del pH de la fase acuosa a un valor in-
ferior & 3 en el procedimiento de extraccidn, para disolver
Fe(OH)3 6 Al(OH)3 coloidales eventuslumente presentes, loé
cugles, después de enriqueclmiento en la capa limite entre
la fase orgénica y la fase acuosa, conducirian a perturba-
ciones sensibles de la separacién de fases.

El Fe3+ presenie en la fase gcuosa, forma, en pre
sencis de iones clorurc en exceso; complejos del tipo
FeCl4" - Fé0163+, los cusles, gl igual que el mercurio, son
fijados por trialcohilaminas y, por ello; pasan a la fase
orgénica. En el procedimiento de la separacidn del mercurio
enriguecido desde la fase orgdnica, es decir el procedimien
to denominado de "stripp" (separacibn con agobamiento), el
cual; como se describe a continuacidn, se realiza en medio
alcalino, se forman en presencia de Te3* en la fase orgdni-
ca, lodos de Fe(OH)3 dificilmente filtrebles. Por ello; es
conveniente en este caso, que el Fo3t se retire por lavado,
de maners selectiva, en wne etapa de lavado geparada. Se en

contrdé que, para ello; son edecuadas las soluciones diluidag
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de dcido nitrico o sﬁlfﬁrico.,mambién son adeouadas.solucig
nes de bisulfito, las cuales reducen el ién férrico s idn
ferroso.

Si el mercurio ha aicanzado er la fase orgdnica
el grado de enriguecimiento de%eado supsrior a 10 g/l, se
efectia seguidamente una etapa de regeneraciéh para la sepa
racién;del mercurio desde la fase 6rgénica, con 1o que se
destruye de-nuevo el complejo de mercurioc-smina formado en
la exﬁraccién; En tal caso, se procede preferiblemente nez—
clendo la fase organica con una solucidn de salmuera, que |
usualmente sirve de alimentscidén a las celdas de electréli-
gis de cloruros alcalinos, o con ung solucién denominada de
anolito () que sale de las celdas de electyélisis, para
ser cargada de sal comdn y que poseé aproximadamente un con
tenido de sal comin de 250 a 300 g, afiadiendo una cantided
de Ng0H que basta para transformér enr la zmina libre la to-
talidad de las ssles aminicas presertes en la fase orgdnical
La adicidn simuiténea de solucidén de salmuers a la lejis de
sosa debe evitar que se forme éxido de mercurio. La canti~
dad necesarism de NaOH puede ser aﬁadida tanﬁo'antes del nez
clado con fase'ofgénica de la solucidén de salmuera, como
también durante el procedimiento de mezclado. Para el enri-
(x) Por snolito se enfiende 15 golucién de sal comun empo-

brecida, que sale de las celdas de mercurio, la cual

vuelve a emplearse en la electrdlisis, afiadiéndole sel
comun soOlidz.
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quecimiento adicional de Hg en la solucidn scuocsa de salmug |
ra, la provorcidén de fase de solucidén de salmuera a fase or
génice asciende preferentemente a 1:1 hasta 1:3. EL procedi
miento de regeneracidn se realisza, para acelerazr la separa-
cidn de fases, ventajosauente a teuwpersturas elevadas, pre-
ferentemente a 50-1002C. Le fase acuosa obtenida degpués de
la regeneracién, que contiene disuelto el mercurio en forma
del complejo HNa, [ngCl¢;7, puede ser introducido direciva-
mente o, eventualmente, después de un enriguecimiento adi-
cional con sal comun, en lag celdas de electrdlisis de clo~
ruros alcalinos, séparéndose, en las condiclones de la eleg
trélisis, mercurio elemental y reuniéndose éste con el mer-
curio presenté en las celdas. | '

E1l procedimiento de regeneracidn puede realizarse
tento de mansra donﬁinua como'de maners discontinuz. En tal
caso, convenientemente, se retira en cada caso 86lo una co-
rriente parcial de fase orgénica desde el ciclo de exbrac-
cién I, reponiéndose la pérdide producida de este modo,me-
diante adicién de fase orgénica desds el ciclo de extracci®
IT. La emina libre que se encuentra en la fase érgénica deg
pués del procedimiento de regeﬁeracién, debe transformarse
luego en la forma salina activa para la extraccidn, preferen
temente en el clorhidrato.

Esto puede sucsder de manera discontinua, mezclan

do la fase orgsnica,; en un reciplente con sisltema de agita-
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cidn, con acido mineral acuoso, preferentemente con dcido
clorhidrico. Ventajosamente, la trensformacién de la amins

en la sal se realiza de meners continua, introduciendo con-

tinvemente la fase organica regenersds en el ciclo de extrag

¢idn II, con 1o que la amina se transforma en la forma sali
na por reaccidn con el dcido libre presente en'el agua resi
dual. 7 L _

Bl procedimienio para la extraccidn de mercurio
desde soluciones acuosas, que es objeto de esta invencidn,
se realiza de acuerdo con ¢l esquema de flujo adjunto. El
egua residual (a) que contiene Hg y la fase orgénica (b), se
bombean al mezclador (1, ) ¥ se memelan con ayuds del agita-
dor. Aqui tiene lugar la reaccidén ya descrita del mercurio

con la sal de trialcohilamina de lg fase orgdnica, separdn-

dose cerca de 99% del mercurio contenido en el agua residual

En el caso de un contenido de 10 mg Hg/l de agua reu¢dua1,
quedan todavia aproximadsmente 0,1 mg en la fase acuosa. La

emulsidn inestable, producida en el mezclador (M1), de aubagd

fases liquidas, se hace circular sl sedimentador (84) v a114

e degcompons en las fases de partida. la fase orgdnica que
se encuentra muy por debajo del limite de saturacidén en lo

que se refiere a la capacidad de captacién de merecurio, flu

al mezclador (M1) ¥y se mezcla con sgus residual de nueva

aport301on. El retorno de la fase orgénica tiene lugar hests
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que ésta haya alcanzado m contenido superior a 10 g Hg/li-
tro. El volimen de la fase orgdnica de este ciclo de extrag
c¢ibén I puede mantenerse tén'pequeﬁo gue se mantenga Jjusta~
mente la circulacidn en circuito. De ello resulta, como ven
taja, que con una pequefia cantidad de fase orgénioa se pue-
de purificar una'cantidad'muchisimo mayor de agus residual.
Una vez que la fase orgénica del ciclo de extraccién I po-
see un contenido de mds de 10 g Hg/litro, se retira une co—
rriente parcial de B1 Vs a través de ¢ y 4, se lleva al re-
cipiente (33) para su regeneracién. La pérdida de fase orgd
nica que de este modo se ha producido es repuesta mediante
retirada de fase organica pobre en Hg desde el ciclo de ex~
traccidn II, a travéds de e, mienbras que la fase orgénica
libre de mercurio. obltenida después de la regeneracidn, com~
pleta nuevamente el ciclo de extraccién II, a través de f.
El sgua residual empobrecida en mercurio hasta en 99% (pro-
ducto refinado 1¢) que sele del primer ciclo de exbraccidn,
ge introduce, a través de g, & una segunda etapa de extrac-—
cibn, en la due se 1armezcla en el mezclador (Mz) con fase
orgénica del ciclo de extraccidén II (g + h) y el contenido
de mercurio del agua residual se lleva a un valor inferior
o igual a 0,01 mg/litro. Zste agua residual (producto refi-
nado 22) puede después verterse sl rio, a través de i, bien
sea directamente bien sea mezclada coh gguas de refrigera-

cidn.
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La regeneracidn de la fase orgédnica rica en Hg,
que se encuentra en el recipiente (33), tiene lugar median-
te adici?n de salmuera pufa o anolito (250 a 300 g Nall/li-
tro), a través de g, en la proporcién de fase acuosa a Ffase
orgénica de 1:1 a 1:3, con agitacién, calentdndose la mezcla,
a SO hésta 1002C. La lejia de sosa necesaria para la trans-
formacién en la emina libre puede afiadirse a la salumera an
tes del mezclado o, preferentemente, después de glcanzar la
temperatura deseada de la mezcla. La fase orgénica se devuel
ve,-a través de £, al ciclo de extrachén IT, transformdndo
se la amina, por reaccidn con el 4cido clorhidrico contenide
en el agus residuai, en el ciorhidra%o activo para la extrag
cidn. Lia fase acuosa rica en Hg se introduce, a través de £
¥ 1, en las celdas de electrélisis. ' )

Si el cohtenido de ién férrico en la faserbrgéhica
que estd en B3y que pasa a la regenafacién; es mayor de 50
partes por milldn, es conveniente intercalar una etapa de
lavado para su separacida. Eﬁ tal ééso, se mezcla con agita-
¢idn fase orgénica,'pqr'ejemplo{ con decido sulfdrico o‘nitrj
co, acuosb, 1/10 nofmal; De este modo, el hierrc se trasla-~
da seleg%ivamenté a'la“fése acuosa, mientras que el mercurig
permenece en la fese orgénica.

La instalacidn consistia, andlogamente al esquenmsa

I, en dos etapas de mézclador~sedimentador, con un volumen
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de 196 litros cada una. Los ciclos de extraccidn I y II se
hicieron funcionar'cada uno de ellog, con 180 litros de una
fase orgénica, consistente en 10% en peso de triisooctilami
na, 10% en peso de isodecanol y 80% en peso de petréleo (naxp
gen de ebullicidn 175 a 2559C), la cual habia sido tratads
previamente con &cido clorhidrico acuoso 1: 8. Gomo Tase
acuosé sirvid un agua residual procedente de la sala de cel

das de la electrllisis de cloruros alcalinos, con concentrg

ciones de ionez cloruro y Hg muy intensamente oscilantes:

Hg: minima 1,0 mg/1 mixima 19 mg/1
Cl: minima ‘4,8 g/1 méxima 44 g/1

El .agua residual se 1levé con dcido clorhidrico a
un valor de pH 2 antes de la extraccidn. EL caudal ascendia
en ambos ciclos de exbraccidn, a 250 lifros/hora de fase or
génica y 500 litros/hora de fase acuosa,'cada wno de ellos.

Lg fase gcuosa que salia del ciclo de extraccidn
I (producto refinado 12) contenia'oomorminimo 0,02 mg Hg/li+
tro y como médximo 0,63 mg de Hg/litro, gue correspondia a
ung separacidén de 98 a 99% del mercurio, ﬁientras gue el
agua residuzl que salis del ciclo de extraccidn II, después
de la extraccidén (producto refinado 22), tenia un contenido
h Después de que se hubieron hecho pasar en total

192 n3 de agua residual a través de la instelacidn, la fase
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orgsnica del c¢iclo de extraccidn I, tenia un contenido de
Hg de 11,2 g/litro. Luego, se derivaron 50 litros de esta
fase organica y se bombeaion.él recipiente 33. La cantidad
retirada del ciclo de extraccidn I, se repuso y compensd se
guidanente mediante adicidn de 50 litros de fase orgénica

procedente Gel ciclo de extraccién II, la cual tenia un con

A la cantidad de fase organica cargada'con mercu—
rio previamehte dispuesta en el reCipiente'B3, se le efiadie
ron.luego 50 litros de salmuera pura (300 g de NaCl/litro)
Vs medlante 1ntroduccmon de wvapor de agua, eon agitacidn, se
calento a 802C. Seguldamente, ge anadleron /7; ml de HaOH a2l
50% & se agitd durante otxos 15 mlnutos nis.

Despueu de desconectar el agltador,-ue separaron
ambas fases cuant1tai1Vauente, en el esp001o de 5 minulos.
Lz fase acuosa inferior centenia 9 1 & de Hg/litro y se afia|-
did a la salmuers pura, que servia de alimentacién para las
celdas de electrélisis. La fase orgénica superior, que con-
tenia 0,05 g Hz/litro, se' devolvié al ciclo de extraccién
IT sin ninguna clase de tratamiento posterlor, en el.espacic
de 5 horas.' | . '

Ejemplo 2

Los ciclos de extraccién I y II se hicieron fun-
cionar, analogamcnbe al Baemplo 1, cada uno de ellos con 18(

litros de fase organica con la composicidn:
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10% en peso de tri-isotridecilaminag y 90% en peso
de xileno;

. Antes de su empleo para la extraccidn, la fase or
génica se tratd con deido clorhidrico 1:8 para la transfop
macién de la tri-isotridecilamina en la formas de clorhidra~
$0. )

Lg fase acuosa, un agua residual procedente de la
sala de celdas de la electrdlisis de cloruros alcalinos, te
nis concentrécioﬁes de iones Hg e iones cloruro que estaban

dentro de los siguientes limites:

7,1 mg/1
méxima 6,5 g/1

Hg: minima’ 6,65'mg/1 . ‘maxima

~ C17: minima 1,6 g/l

' El valor de pH de la fase acuosa era’de 2. BEL cau
dal ascendié a 250 litros de fase orgsnica y a 500 litros
de fase acuosa, ambas por hora. Despuds éel procedimiento
de extraccidn, la fase acuosa saliente del.ciclo de extrac-
cién (producto refinado 12) contenia Hg en wia cantidad de
0,05 mg/litro como minimo y 0,34 mg/iitro'como méximo. Esto
correspondia a wna separacidn de 93 a 96% del mercuric en
la primera etapa de extracéién. El ague residual que salia
de la etapa de extraccidn II (producto refinado 22) poseis
siempre un éqntenido inferior a 0,01 mg Hg/litro. Después
del paso de wn caudal de 378 w3 en total, la fase orgéuica

del ciclo de extraccién I habia captado 10,3 g Hg/litro. Bl
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contenido de i6n férrico ascendia a 69 mg/litro.

' Tuego, se bombearon al recipiente B3, 50 litros
de fase-prgénica cargads, con'mércurio procedente del ciclo
de extraccidén I. La cantidad de fase orgdnica retirada del
| recipiente BB’ se sustituyd, seguidamente, mediante intro-
ducciéd de 50 litros de fase orgdnica (0,15 g Hg/litro) pro
cedente del ciclo de extraccién IT.

' En el recipiente B3 se afiadieron luego 50 litros
de &cido nitrico 0,1 n y se mezclaron con sgitacién durente
10 minutos con la fase orgdnica. Después de la separacidn
de ambas fases, la fase acuosa contenig 54 mg de ién'férri-
co/litro y 0,05 mg de Hg/Litro. Esto significa que medisnte
el procedimiento de lavedo, se elimind el'iénxférricoicasi '
totelnente desde la fase acuosa, mientrss que el mercurlo
permanecid cuantitativamente en le fase orgdnica.

Se descargd la fase acuosa y se afiadieron gl reci
piente By 50 litros de selmuera pura; con un- contenido de
cloruro sdédico de 295 g/litro. Ia mezcla se éalgnté a 809C
con agitacién, medisnte la introduccidén de vépor de sgua.
Despuds de adicién de 720 ml de NaOH al 50%, se comtinué
agitando dufante otros 15 minutos. '

Después de desconectar el agitador, la fase acuo-
sa inferior que poseia wm contenido de 8,9 g Hg/litro, se
aﬁadié_a la salmuera pursa, que se introduj§ en las celdas

de electrblisis.
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La fase orgdmica superior, que contenia 0,02 g Hz,
litro, se devolvié al ciclo de extraccidn IT, en el espacio

de 2 horas, sin ninguns clase de tratamiento posterior.

. ~ REIVINDICACIONES —

Los puntos-de invencidn propis y nueva que se pre
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son Llos que se reco-
gen en las reivindicaciones siguientes: .

' 12,~ Procedimiento para la separacidn de mercurio
des@e soluciones scuosas, mezclendo uma Tase orgénica, con-
sistente en un ggente de ex uracolén disuelto en un disclven-
te no miseible con agua, con une fase acuosa gue contiene el
mercurio en formé de ung sal, uniéndose el mercurio'al sgen-
te de extraccién y siendo, con ello, separado de la Fase
acuosa, caracterizado porque, como agente de extracecidn, se
wtilizan trisleohilsmines con radicales alcohilo de 8 a 13

gtomos de carbono, en forma de sus sales de dcidos minersled,

porque se mentiene en la Tese acuoss una concentr clén de ig
nes cloruro de por lo menos 2 moles por mol de mercurio ¥ un
valor de pH inferior o iguel a 3, y porque el mezclado de

ambas fases, independientemente del contenido de nercurio de
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la fase acuosa, se efectiia en la proporcidén de 10:1 a 1:10,
siendo separada, en una‘primera etapa de reaccidn (eiclo de
extracclén I); la caﬁﬁidad principal del mercurio presente
en la fase acuosa, y reduoiéndose, en ung segunda etapa de
reaccién (ciclo de extraccién II), el contenido restante del
mercurio hasta un valor inferior o igual a 0,01 mg/Ll, ¥y por
que la fase orgénica de la segunda,étapa permanece en el ci
clo de extraceidén II hasta que el contenido de mercurio del
producto refinado saliente sobrepase el valor de 0,01 mg Hg/
litro, ipiroduciéndose luego la fase orgdnica de la segwunda
etapa de extraccidn en la primera etapa de‘extracdién para
su enriquecimiento adicional con mercurio, miéhtraévque la
fase organica de la primera etapa de extracclidén se scmete a
ung operacidn de recuperscidén de mercurio, tratendo la fase
orginica que contiene por lo menos 10 g Hg/litro, con una
solucidn acuosa dGe salmuera de 250 a 300 g de WaCl/litro,
con adicidn de lejia de sosa en uns proporcidén de fase orgd
nice a acuosa de 1:1 a 3:1, dosificdndose la cantidad de le
jia de sosa de manera tal que la sal de sming tercisria que
se encuentra en la fase orgénice se transforme cuantitativg
nente en la éﬁina libre, y la solucidn acuosa de salmuera,

que contiene -ghora la totalidad del mercurio, se introduce

orgénica, después de tratemiento conrécidq mineral acuoso,

se devuelve a la etapa de extraccidén IIL.
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28,~ Procedimiento segin le reivindicacidn 18, ca
racterizedo porgue, en presencia de méds de 50 partes por mi
116n de Fedt en la fase orgénica, ésta se libefa de hierro
por lavado con dcido sulfurico o dcido aitrico acuosos.

38,~ Procedimiento para le separacién de mercurio
desde soluclones acuocsas. 7

Tel y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede, representado en log dibujos que se acompailen y con los
fines que se han especificado. ’

Esta Memoria consta de veintiuna hojas escritas a
méquina por una sola cara.

fadrsa, 2701976

P.A. \

Fernandg /de Eizgbury
Por Poder.
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