
EX'I'RACCION DE FENOL Ehr COLUMNAS, 
CONTINUA Y A CONTRACORRIENTE 

POR 

11,4>1RI, C.\RRETERO >lOHI,;SC) 

1. Fin y plnrz~earniento del problema. 

L)e todos los procedimientos de extracción líquido-líquido, e1 
más elegarite y l>ráctico es el contínuo que no es sino una rqroducción, 
sencillainente llevada a cabo, de la extracción en contracorriente a múl- 
tiples etapas. Este i n d o  de ponerlo en práctica en mi solo aparato, ha 
sido extensamente aplicado en la absorción gaseosa y n ~ u j  POCO en o1 
cax, que nos ocupa, porque ci Lien resulta económico en su inicial mon- 
taje. no lo es por las alturas tan enormes empleadas en las c o l m a s  
para conseguir un pequeño contenido en e1 extracto. 

El objeto del prfiente tiabajo es utilizar el mismo procedimien- 
to 1m-o Ile~nrirlo ademáq una intensa agitación que reduzca lo= coefi- 
cientes de pr-lícula o las H T U o la+ HETP, con la disminución de la 
altura total para un detrarminado grado de extracción. Esta agitación 
se puede consepi r  por 111uchus caminos: mediante agitador, insuflación 
de i i r i   LIS, pulsación elcc~tróriica (5, 9, 13, 14. 13, 17, 18; 25) ; nosotros 
usaremos el sis~ema de pul.ar.i6n mecánica, que es ajeno a la columna 



y que al mierno tiempo consigue una agi'tiación reproducible, fácil y 
eficaz (1; 4, 7, 11, 19: 24+, 27). 

El sistema empieza a tener éxito y le auguramos un magnífico 
porvenir, siendo el camino que prodigará el sistema contínuo de extrac- 
ción líquido-líquido en contracorriente. 

Adelantanclo ideas, vemos en este proceclimiento una serie d e  ven- 
tajas fundamentales: La columna es continua y fácilmente automática. 
nc  necesitando aparatos de control finos delic,ados; la altura total se 
ieduce a una tercera o cuarta parte (10,26) respecto a mii columna 
igual pero sin pulsacibn, que llamaremos "convencional", l a  limpieza 
rápida. la complicación mecánica muy pequeña y, por tanto, repa- 
raciones mínimas. 

El presente trabajo estudiará la influencia d e  las variables que 
después se indican en función de la altuai total de la columna, o más 
exactamente, aunque ello es lo mismo, la influencia d e  las variables 
en función de  las unidades de  transmisión. Esas variables son las si- 
guientes : 

relleno, naturaleza del sistema, relación de caudales, velocidad de 
caudales, frecuencia, pulsación y temperatura. 

Considerando el problema clesde un punto de  vista general y 
amplio, se puede hacer un estudio por análisis dimensional, para obte- 
ner una relación entre la Acacia (en este caso H T 1') y los distintos 

a)  Por el teorema de Buckingham o t e o r m a  de 7; :  

Las variables que intervienen, en principio, en el proceo, son: 

GD = Velocidad másica de la fase dispersa, gr/h niL (M L-' T'). 
D = Diámetro de la columna, cm (L). 
VD = Viscosidad de  la I~se dispersa, poise (M L-L TI). 

DD = Difusividad de la fase dispersa, cm'/seg (L2 T I ) .  

d~ = Densidad de la fase dispersa, gr/cm." (M L-'). 

Nos hemas referido a la fase. dispersa p q u e  da H T U se refiere 
al agua. 

U~nndo  el sistema C. G. S. se rendrán 5 - 3 = 2 muaciones 
independientes, lo que representa que tendremos dos grupos adimensio- 
nales. 



Estas ec:uaciones pueden ser: 

b d D 
1." 1) = c, G; D~ p D ,  de donde c, = 

Como el numerador y- el denominar han de tener las mis- 
mas dimensiones, para la primera ecuación podemos escribir el siguien- 
.te sistema: 

a = - 1  
de donde: b = O 

d =  1 

La segunda ecuación nos lleva a: 

lo cual nos permi,te escribir: 

1 = x +  z 
- 3 = - 2 x f 2 ~ - z  

o = - x -  Y - 2  

con lo que d proceso depende del número de Repiiolc. y del número 
de Schmit. es decir H T 1- = f [ (Re) (Sc)-'1 

b )  Por el método de Rayleig 

La H T UA es función de GD, D, P D ,  DD ) d D; es decir 

H T = f (GD, D. !I D. DD, d ~ )  

Por análisis dimensional se ~ u e d e  escribir, ya que la H T U 
Lene dimensiona de longitud (L) :  

(L) = z (M L-L Ti j a  (L)b ( M  L-L T 1 ) c  (L? T-lP (M L-S )= 

z = o  

de  donde h = - 1 
z = 1  



Suma de M: O = +- a + e 
Suma cle T O =- a -  c - d 
Suma de L 1 = - 2a + b - c +- 2d - 3e 

De las  dos primeras ecuacioiim se deduce que d = e 
c = - a - e  

De la  última ecuación e deduce que b = 1 + a 

Conservando sólo los exponentes n y e, se puede escribir: 

Con lo que se llega a :  

D e  clonde se  deduce que: H T UA = x L) . (Re iy (SC) ' 
D . d ~ .  a .  f 

E n  este caso (Re) = - 

:t 9 

o ( R e ) ' =  r l .  d o .  a .  f /  {LD 

Sielido d = tamaño del relleno; n . I = [LTL1] que es una 

rcloci(1ad y ( S c )  = pr)/ d~ . Du 

P a r a  concretar el problema fijamos ciertas condicionas ii-ellc- 
i o, naturaleza del sistema y temperatura- y se opera en u n a  columna 
de  dimensiones dadas, con un  material d e  iellenu de~errninacio a tem- 
peratura ambiente para  el sistema benceno-ienol-agua, variando la fre- 
cuencia. la pulsación y 10s correspondientes flujos líquidw. Se Iian tra- 
tado soluciones acuosas diluídas en fenol, con benceno ccmn tliscrlvonte 
selectivo. En la misma columa se han realizado pruebas, como clespués 
se indica, sin pulsación, es decir, trabajando como una columna "m~ni- 

1 eiicionay'. 
1 na  de las variante* aiites citadas, es la agitacibn o grado de 

turbuleiicia, fundamental en el caso d e  fenómenos en los que hay trans- 
ferencia de  materia y también superficie d e  contacto. Este índice de  tur- 
bulencia se c o n s i p e  en una  columna corriente convencional, por l a  di- 
ferencia d e  densidades del disulven~r y de  la soluci6ii. difeiencia quc, 
cuando 6 pequeña, no es eficaz. 



En las columnas pulsantes asta diferencia sigue siendo eficiente 
aun cuando sea del orden de 0;05 (22). 

Datos d e  sumo in te~és  sobre las columnas pulsantes rellenas se 
encuentran en los trabajtrc d e  Feick y Andtmon (8) y Cliantry, Von Berg 
y Wiegandt (3 )  y es r:uriosa la plena coincidencia de todos los autores. 
en la  preferencia da  pequeñas amplitudes con grandes frecuencias sobre 
lo inverso, es decir, grandes m j p l i t u d s  y pequeñas frecuencias. Se ha 
trabajado preferentemente en columnas pulsantes de platos perforados 
(1, 4, 7, 11, 19) y se han revisado los experimentos llevados a cabo 
en columnas d e  relleno, cuyos datos han sido publicados por Thoriiton 
(23). Una comparación de  las das técnicas de  trabajo, ha sido realiza- 
d a  por Treibal (24) y por Von Berg y Wiegandt (27). 

Resumiendo: el preente trabajo tiene por objeto la extracción de 
fenol en columnas p l s ~ n t e s  de forma contínua y en contracorriente, 
utilizando benceno como disolvente selectivo. 

2. 1 De c d u , m m  pulsantes. 

BELAGA, M. W., BIGELOIV, J. E.: U. S. Energy Comrn. Declm. 
Soc. K T-133 (Enero, 1952). 
BROWK, F. H.: BURI, C. R., J. CHEM? SOC. 123.2430 (1923). 
CIIANTR, W. A.: VON RERG, R. L. WIEGAND. 11. F., Ind. Eng. 
Chem. 47, 11.53 (1955). 
COIIEI., R. M., RAYER, G. H., Chem. Eng. Yropr. 49, 279 11953). 
COPLAK, B. V., DAVIDSOY, J. K.: ZARROSKI. E. L., Ibid, 50; 403 
(1954;). ( 
DEMO. B. V., EIVING, R. Tesis en Ingeniería Quirnica  vass s. Inst. 
Technd. (1936). 
ADWARDS, R. B., BAYER, G. H., A. 1. Ch. E. Journal, 2, 148 (1956). 
FEICR, G., ASDERCOX H. M., I'nd. Eng. Chem. 44: 404, (1952). 
GALLO, S. C., HARTVIGSEK, B. (Standars Oil Development Co.) 
1 . .  S. Pat. 2, 562, 783 (31 de  julio 1951). 
GOUNDRI, P. C.: RO~VERO: Y. M. Proyec~o rle 10, Escuela de Inge- 
~iiertcl. Quinaica de  la L~niversidrul de Cordell. (Febrero, 1950). 
CRIFFTTII, W. L., J A S X J ,  G. R., TUPPER, H. P., U. S.Atomic 
Energy Comin. Declass? Doc. Rapt. AEGD, i3440 (1952). 
-'InternaciomaZ Critica1 Tahles", Vol. 111 P .  404, (McGraw-Hill 
Nueva York, 1928). 



1 O L D E I I L E .  J .  Y., R C S ~ I T U V ,  J. H., Chem. Eng. Proyr.. 48, 297 
(1932). 
PODBICLSI~U~, W. J., T_'. S. Pat. 2.G44, 996 12.7 d e  junio 1935). 
REIIANN, G. H. (shell Dcvelopmeii,t C. 1; Il)idl 2.601. 674 124 de 
junoi d e  1932). 
SCHEIBEL~ E. G., Chern. Eng. Progr., 44, 681, 771 (1010'). 
SCHEIBEL: E. G.: Inrl. Eng. Chem., 42: 1947 71950). 
SCIIEIBEL, E. G. KARH, A.  E., Ihid.: 42, 1043 (1950). 
SEGE:, G., WOODFELD: F. M., Chem. Eng. P r o p .  -50: 3% í.1954). 
SIIER~VOOD, T. K.: ' 'Absor~io~i ancl Eslraction" pp. 256-63. McGraw 
Hill, New York, 1937. 
SHER\~'OOD, T. K.: EVAXS: J. E.. LONGCOR: J. V. A.: Ti-ans. Am. 
Inst. Chem. Engre, 35, 507 (1939) 
STEPI-IENSOK, R.? Chem. Eng. Progr. 49, 340 (1953'). 
THORTOS, J. D., Chein. Eng. Progr., Symposium Ser, 50, N." 13, 
39 (19.54). 
'TREYBAL: R. E.. '~Ad~ua~zces in Clzemical EripFneeririg~,'T. B. Brew, 
J .  W. Hoopes, Jr. eds. pp. 317-23 Academic Press. Nueva York, 
(1956). 
VAN DIJCK, W. J. D.. l-. S. p t e n t  2.011, 186 (15 agosto 1935). 
VON BERC., R. L., ~ T I I . : G ~ ~ \ ' D T ,  H. F.: Charn. Eiig. 59 h." 6, 200 
(1952.). 
Ibid., 61: N." 7, 123 (1954). 
POTSIS; G. V., BIJ.I\I'AT H. C., y D O R ~ ~ ~ S V F ' A X Y - .  L. E., Ind. Eng. 
Chern., 51, N." 5, 645-650 1959). 

2.4. De análisis de fenol. 

HORIBA, S.: ":Vlernoir College Scier~e",  Kyoto Irnlserial Univer- 
sity, 1, 49, (1914). 
PHLIP y BRAMLEI, J., Chem. Soc. 107, 377 (1915). 
I'HLIP y C L . ~ R K ?  J. ,  Chern. Soc. 127; 1274 (192.5). 
Ro . r i i a i~ .h '~  y WILSMORE, Z. Pliysik Cheiii., 40: 623. (1925'1. 
TAGLIAVINI, G., A R ~ C H :  G. y B ~ A N C A N ~ .  M., Ann. Chirnica, 4.5, 
292 (195.5). 
TAGLIAVINI, G. ,  A R ~ C H ,  G. y B~!\Nc..IsI. M., Chi'mica e Industria. 
YYXVII ,  882 (195.5). 
TAKAIIASHI, KI~IOTO,  S ~ K I ~ R A I ,  Rep. Inst. Ind. Scien. Tiniversi- 
ty Tokio, 3- N." 6. 121 (1935). 
HASD. D. B., J .  Phys. Chem. 34, 1961 (1930). 
STAVELEY. L. A. A., JEFFEC, J. H. E.: MOY K. A. E.. Trans. 
Ftirarlay Soc., 30, 5 (1943 1. ( 
KOPPESCH.~AR. ZTSCHR, f .  anal, Ch.. 13, 233, 1879). 
TACLIAVINI, G. y ARÍCH, G.; La Ricel-ca Sciantífica. 28, 12 di- 
cieinhre ( 1958). 



(40). Doiv Chemical Co., datos no p~ibIicados de Labo~atorio y de  la 
Industria. 

(41). WALTI.:R y J,ACII+I.\SX, Braun Rollnarch, 28, 32 (1930). 
(42). Berl-Lunge (IV: 281, 1947). 
4 3 ) .  Hill. L. .lourn. Amer. Soc. Chem. 45. 1143 (1923). 

3. Parte experimental 

3.1 Descripci6n del aparato 

La figura 1, ilustra perfectamente el rrparato que hemos utilizado 
para nuestro trabajo. Consiste aquél, en un tulb0 de vidrio de 910 mm. de 
longitud y 41 mni. de diámetro interior. Dicho tubo está relleno de mi- 
110s Raxhig  de vidio que ocupan 810 mm. de altura en la columna, 
q u d a n d o  amhos extremos sin relleno para conseguir una fáoil sepa- 
raciGn por dwantricicjn. Las camracterí~ticas del anillo Raschcig citado 
son las siguientes: 

Material: vidrio 
Dimensiones: 7 x 7 x 0,75 mm. 
Peso: 800 Kg/m" 
Peso específico del sólido: 2.620 Kg/mS 
Diferencia de  , p o s :  1.820 Kg/m3 
Número d'e anillos: 2.920.000 por m" 

El soporte del relleno es una rejilla de acero inoxidable con 
una superficie libre del 90 por 100, tenimdo otra rejilla igual por la 
parte superior, disposición que han empleado otros investigadores (3,8). 
En amhos extremos cle la colun~na se tiene un diámetro mayor, 10 que 
unido a que en los mismos existe relleno, hace. que ellos sirvan d e  de- 
iantadores. El henceno se alimenta por el fondo d e  la columna a través 
dc un contador y la sdución a tratar entra por la parte superior das- 



pués de haber atravesado otro contador; las salitlas de a m l m  corrien- 
tes se miden de la misma forma, incluyendo además dos controles de 
I ivel para poder variar, según los experimentw, la fase coiitínua y la 
dispersa, o, viceversa. 

El generador .de pulsación es un émholo de carrera variahle que 
corre a través de un cilindro, pudiendo variar no sulamente la carrera, 
sino también el número de embdadas por unidad d e  tiempo. El &tema 
~t i l izado es henceno-fenol-agua. Nos han servido (le orientación los datos 
de equilibrio de Tagliavini y Arich (:'19) pero como las agua* Irnólicas 
iitilizadas en nuestro trabajo proceden de  la fabricación t l ~  fenol por 
síntesis a partir del hencenn (sulftmación de éste e hidrólisis posterinr) 
estas aguas fenólicas llevan sulfato s6dico (11 por 100) J sulfito sódiro 
(9 por 100) disuelto, con lo que el coeficiente de reparto ha \ariado li- 
geramente. Como estos componentes son coristantes, se ha determinarlo 
experimentalmente el coeficiente de  reparto del fenol entre el henceno 
y las aguas salinas: siendo este valor 14,7 a temperatura arnliiente, valor 
que hemos tomado y emplearlo en toduc los cálculo<. 

3.2 Procedimiento 

La columna se llena de fase contínua, poniendo en fiincionamien- 
ta el generador de pulsación a la velocidavl y amplitud tleierniinada. Las 
aguas fenólicas se introducen en la columna a u11 caiiclnl fijado. lo ini*i.rio 
que el benceno, y una vez conseguidos los cautlales cleieadoc <e deja 
funcionar la instalación durante 4.5 minutos. a lo largo de los cual(:s 
la columna coge el régimen dwaclo desl~rwiándose hacia eiiiniirps ain- 
has salidas. A partir de un mumento dado, y continuando con 111 iiiismn 
régimen de marcha que en la preparación, se ponen en fuiicionainiento 
rl cronómetro y los cuatro contadores de caudal. 

Por si el nivel primitivo no coincide con el final. se tian colo- 
carlo cuatro ccmtadores cuya misión es medir las entradas ) salidas, 
(le forma que en todos los ensayos se ha tenido un halaiice clc mateiin 
dt7 1,OO. El error de los cuatro contadores e5 inenor del 0.5 por 100 e 
idéntico en todas las operacions. El prtrc.cc1imirnto de anÁli-is rniplva- 
do es el de Koppc.schaar (38) modificarlo pol iioíotroc ligc,raiiieiilr, cci- 

nio en su lugar indicaremos. 



T d a s  las ol)eracioncs han durado una hora zproximadamente y 
los análisis. que se realizaban por partida triple. se hacían de las dos 
salida4 y de una entrada de los líquidos cle la columna. cuyas muestras 
se tomaban de forma que fueran completamente homogéneas, es decir, 
se recogían e n  recipientes y se agitaban perfectamente a n t e  de tonlar 
las muestras. El tenceno de  entrada esiaba desprovisto completamente 
de fenol, con el fin d e  facilitar el cálculo y evitar errores. Las aguas 
fenólicas trnían una concentración que oscilaba entre 17-25 gr / l  de 
fenol. El aiiá,liqis de1 ffenoil en el bmceno de salida se realizaba por el 
mismo procedimiento analítico y, a la vez, se rectifioaba para separar 
el fenol cuyo r~sultado con el análisis era ccmpletarnente concorda,nte. 

3.3 Datos sobre el aparato y sus carac~erísticas 

E1 volumen del relleno de  la columna de diámetro 41 mm. y de 
altura ::lo n m .  vale: 

Conio 1 m3. de este tipo de relleno presenta una superficie de  
890 m'., el área de contacto de relleno de la columna alcanza: 1707 x 
lo-" x 890 m2/rn:' = 0,952 rii2. 

Por oiro lado, 1.200 cm" de agua, se han llenado de  anillos 
Raschig 7 x 7 x 0,75 m.m., desplazando éstos 212 cm3. de agua, con 
Ii, que se tienen los siguientes dirírnetros real y efectivo: 

d7 vacío: ;; L. h = 1.200 
4 

d2 con a :  z 2 -  - h = 1.200 - 212 = 988 
4 

con lo que d2 = di  [;'::: - = d1 . 0,907 

es &ir, el d>i&n~etro efectivo vale: 41 mrn. 0.907 = 37;2 mm. y la 
sección de la co1urnn.a tiene por valor: 

este último valor 1.0 hemos empleado con mucha frecuencia para calcu- 
l a r  valocidades y amplitudes "dentro" de ,la columna. 



Con los caudales antes citados de  aproximadamente 100 dm2/h/ilm2 
v 37 d m ~ l ~ / c l m ' ,  para las fases acuosas y benchica  reymtivarneiite, 
se tienen unos tiempos de contacto o de  permanencia en la columna de 
280 segundos y 800 s e p n d o s  para ambas las-. 

3.4 Fórmulas para  calcula^ la e!icacia 

La eficacia de la extracción se ha  calculado, obteniendo la HTU 
total referida al agua. Igual se pc)rlría hatwr realizaclo calculando la 
HETP o el tanto por  ciento extraído teniendo en cuenta las concentra- 
ciones de entrada y salida d e  las aguas fenólicas. 

Como las soluciones son diluídas h e m o ~  empleado la sig~iicmte 
fórmula: 

en clondc L es l a  altura de  rellvno de  la colunlna, CA, y CA, las coilcen- 
tilacionw d e  entrada y salida! de  las aguas feiiólicai Cl, la mtd ia  
logarítmica según l e  expresión: 

(C.4, - C A ' ~ )  - (CA, - C4C2) nci, = 
(CA, - CA*,) - - - 

(2 1 
2,s Ig 

( C A ~  - CA" ,) 

siendo CA*, y ChXZ las concen~raciones en equilibrio. 

L a  fbrmula (1) oheílece la ley de lsa siniple distribución y sus 
posibles errores se rei5lejan por  igual en totlas las experiencias. 

De la m k m a  forma se podría  haber calculado la  IITUTB referi- 
d a  al henceno, con lo cuail, las ecuaciones (1)  ) (2)  "inutatis mutaii- 
dis", quedarían d e  esta forma:  



Si, coino en iiuestro caso, el honceno dc mtrada tiene concentración 0, 
estas última,< ecuacionas quedari-anl así : 

Aún sería más correcto la cuma de las dos H T U: es deoirz 

HTUtotal = H ~ T B  + HTUTA 

pero, para facilitar el cál,culo, y teniendo en cuenta que 1.a HTU de más, 
influencia es la del agua, todos los cálculos se han realizado con l a  
ecuación ( l ) ,  siendo las mncilusiiones igualmente válidas. 

3.5 Programa ex~en'mentul. 

Si, como hemos i.ndicad.0 en el apa8rt.ad.o 1, la eficacia de extrac- 
ción dq~ende d e  relleno: naturaleza del sistema, rrlación de oaudales, 
veltxidades de flujo, frecuencia y amplitud, utilizaremos una misma co- 
lunina e idéntico sistema y fijados ambos, operaremos d e  forma que 
se vea la influencia de la HTU en función de la relación de caudales, 
\ e l o c i d a d ~  de flujo, frecuencia y amplitud. 

Las treinta y ocho primeras pruebas realizadas nos h,an servid,o 
de tanteo 0 preparación para estudiar la transferencia de materia, velo- 
cidades de inundación, con~n t rac ión  de las soluciones, etc., para ob- 
tener resu~ltados reprducibles. Se observa que relleno más pequeíio. 
conduce a mejorcs extracciones. Remo y Ewing (6. 20) han conseguido 
H R '  de 30 cm. con anillos de 12 mm. y nosotros HTIJ de 25 cm. con 
anillos de 7 nmi. 

Cada operación, una vez puesta la columna a régimen, se hani 
realizado, por lo menos tres veces, llevando a cabo hasta seis opera- 
ciones en las mismas coiidiciones si, en alllguna ocasión, los resultados no 
eran prácticamente reproducibles. Con todo ello, hemos adquirido la 
piáctica suficiente para evitar errores y sacar unas conclusiones pre- 
vias: por ejemplo, la extracción es más eficaz si la fase contínua l a  
forma el benceno en una colurnn'a pulsante y la misma condicibn ape- 
nas influye en una columna no pulsante. (Véase Tabla 1 ) .  
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3.5.1 Efecros de frecuencia y pulsación. 

En esta serie de pruebas hemos mantenido unos caudales cons-- 
[antes, modificando solamente la frecuencia y la pulsación. Los cauda- 
les empleados han sido aproximadamente 100 dm'/'lz/dmz y 40 dmq/ 
l-/dm2 para las fases acuosas y bencénica respectivamente, que corres- 
ponclm al 30 por 100 de  las velocidades de  inundación. 

Para c.o,mparar las HTU conseguidas en unna columna pulsante 
c m  las obtenidas en una columna convencional, se realizan las prueba? 
38 a 40, teniendo un mismo vallor de 122 cm., tanto si la $ase continua 
t.s el lxnceno o las agua's fenólicas. Dichos valores está~i  reflejados en 
la Tabla 1 y figuras 2, 3, 4 y 5. 

Después. y manteniendo todo constante. se realizan pruebas a 
25, 50, '75, 100, 125 y 150 pulsaciones/minuto, variando las amp1itucle~- 
entre 2,25 y 18,lO mm. F ~ t o s  valores se refieren a las amplitud -'tlentroV 
clel relleno.que han sido hallarlos por cálculo, es decir, para una pmi- 
ción dada de la corredera del generador pulsante, se ha medido la am- 
plitud en la parte sin relleno de  la columna y se ha calcula<lo la pro- 
ducida en el relleno. Queremos observar que la amplitud aun para la 
misma embolada, varía con la frecuencia, ya que el tubo en L con 
mercurio amorti~wa la pu1sació.n; por tanto. para cada frecuenci3 se ha 
medido la amplitud independientemente. 

Los ensayos hasta el número 83, se  realizan a frecuencias de 
25 y 50 ciclos/minuto variando las ccrrrespondiente. amplitudes, ol~te- 
nimdo resultados n o  reproducibles, para la frecuencia de 25 ciclos/mi- 
nuto, por lo que se rechazan y en consecuencia, para este sistema, nm 
es posible emplear frecuencias iníeriores a 50 ciclos/minuto. Ello se 
debe a que a pequeiña frecuencia, que comunica poca zgitación al sis- 
tema y gran amplitud, -para paliar el anterior inconveniente- existe, 
entonces, evacuación grande d e  líquido no consiguiendo por ello. el 
equilibrio práctico. 

Otra serie de pruebas se realizan a la frecuencia d e  75 ciclos/mi- 
iiuto y con amplitudes de  5'63, 7'35, 10'72 y 12,45 mm.. cuyos resulta- 
dos se reflejan en la Tabla 11 y figura 2. A, la vista de ellos. se observa 
que la HTU disminuye al aumentar la amplitud hasla llegar a un valor 
niínimo, para aumentar después cuando se la amplitud adquiere v a l o r e  
mayores. Este esquema general, se reproduce en los siguientes eiisavcs- 



Fig.1 -Esquema de la lmtataciin utilizada 
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3. 
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.existiaido, por consiguiente, para un sistema, caudal, relleno y frecum- 
ria dados, un valor óptimo de la amplitud que es muy interesante. 

Los ensayns, siguientes se refieren a la frecurncia de  100 ciclos/ 
minuto y con amplitudes de 4,52, 5.65, 6.80, '7.50 ! 9-03 mm., valores 
iefl~jaclos en la Tabla 111 y figura J. Vemos, igualmente. que el fenó- 

=no sigue la pauta anterior, pero es de notar que la amplitud Óptima 
menor que antes. 

Las operaciones con frecuencia de 125 oiclos/minuto y 150 ci- 
,s,'minuto a diferentes amplitudes están reflejadas en las Tablas IV y V 
figuras 4 y 5. 

Hasta aquí, se ha estudiado la frecuencia y la amplitud en rela- 
HTC. A la  vista del hábito de  las curvas (véase figura8 2, 

emos que ex i~ te  un fenómeno con mínimo. Todo proceso fí- 
) t i  con la 
4 y 3 ) v  

1 en donde hay un mínimo, obliga a pensar en la existen- 
cia rie dos fuerzas antagónicas y contrarias: de  las cuales, en principio, 
iiiia es inferior a la otra creciendo hasta anularla para después reba- 
sarla. La anulación se refleja en el mínimo: las ramas de la curva in- 

.dican preponderancia de una de las fuerzas. 
Ai principio, estamos en presencia de u :ión que a me- ina agita( 

nstante), 
. , 

dida que aumenta la amplitud (a frecuencia coi dicha agitación 
majar  con lo que se produce una clisrniiiucioii en el valor de la 
rl. Esta mayor agitación lleva consigo la 1 de diminutas 
tas que determinan una mayor transferencia ( a por aumentar 

ia superficie de contacto; pero a medida que ia amplitud rebasa esos 

formaciói 
l e  materi 

>. 

límites óptimos y nc acercando a energías de  pirlsación eleva- 
rlas. se llega a cona depósito excesivo de fase dispersa; es de- 
p i r 7  ha ocurrido una -- lnl indap;An" &- fase dispersa en la $ase contínua, 

n lo que 
mor, obte 

e 
tema, la 
a ecuació 

)S va,mos 
sguir un 
<t. . 

erencia d 
11 conseci 
1 . 9 .  

,A--. -., 
e materi; 
iencia, m 

ntacto en 
lores de  ' 

tre las f t  

HTU. 
?i apartado 4. obtendremos una fórmula que da, para eAte 
relación I 

In que re 

encia del 

entre la f 
laciona li 

'recuencia y la amplitud óptima, a-' al como 
3 HTT! con las mismas variables. 

cambio de la /ase contínua 

ina colun 
es, la val 
* "".."a 

En L ina no pulsanie no tiene influencia. para los mis- 
mos cauda11 riación d e  fases, es decir. el que la fase contínua 

.sea henceno fenólicas apenas influye en el valor de HTV. Por 
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#el contrario este factor tiene influencia decisiva en una columna pul- 
catite. Una vez demostrado prácticamente que en nuestro caso se consi- 
kmen mejores extracciones cuan~rlo la fase continua que llena la co- 
lumna es e1 benceno, vlamm a comparar los resultados obtenidos va- 
riando el caudal d e  la fase continua, +arito en una cdunma convencional 
.como 1)ulsante. La Talbla VI y Fig. 6 dan los valores obtenidos si, man- 
teniendo constante la fase acuosa, se varía la fase cmtínua. En ellas ve- 
mos que en una columma no pulsante la influencia es superior al 60 
por 100, mientras que en una pulsante sólo alcanza el 20 por 100, cuando 
se  tlobla la fase continua. 

3.3.3 Injl~iencin de la z~ariación de caudales. 

Otra serie de ensayos nos han llevado a confeccionar las Ta- 
Lla 11, IX y X, referente a considerar la influencia de  la HTU 
.rIek de la relación de  caudales. Esias tablas están representa- 
d a s  en 15s r'igs. 7, 8, y <) en donide, además se han reflejado los valores 
~ I P  columna no pulsante. 

icluye: 

la Tabla 

Segúr 

X, relativ 

i esta Tal 

.o a una I 

b1.a se cor 

Que a medida que aumenta la relación de gastos, aumenta 
a Hm. 

7 - 1  Que para una misma relación de  cauclales, se obtiene un 
or de la 
la solubi 

HTU mer 
lidad. 

ior? si el caudal del disolvente aumenta, por efecto 

La Tabla VI1 y Fig. 7, se refieren a la relación 
.de caudales, 'para frecuencias de  75 cic 
rnm. J. la Tabla VI11 y Fig. 8, para la 
12,45 mm. d e  ampliti 

l.") A m d i c  
. \  alor de la HITJ 

2.") 
nienor, si el 

Para un; 
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id. Por e 

la que ar 
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i relaciór 
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r 5,22 
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os, aumenta el 

a misma relación de caudales, se obtiene una HTU 
el disolvente aumentó, por efecto de la solubilidad. 

3.") La influencia de 
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wdales en una cdumna 
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Por íiltimo l a  Tabla 1X y Fig. 9, consignan e1 niiamo fenómeno. 
para la Irwuericia de 12.5 ciclos minuto y a las tres conclusionm ante- 
riores podemos añadir : 

4*.") Para mayores frecuencias la influencia clc la variación cle 
!a relación de caudales, sobre el valor (le la HTV. es menor que para 
frecuencias pquefias 

4. E.hzboración de resultados. 

Se lia calculado la HTC' según la ecuación (l), de todas lar 
~ ruebns ;  reflejjlíndose dichos valores en las Tablas. 

El lalor de  la HTU no es el  exacto correq~oridiente a *te sie- 

tenia, sino que da el grado cle ext~a(ción conseguido. La fórmula t l )  
se refiere a la HTU total referirla al agua. que es el que más influen- 
cia ~ i e n e  en el va101 de la HTK inttyral. Cna rnayor eficacia de la co- 
lumna nos conrluce a un valor menor de la HTU, o dicho de otro modo 
cuanto menor sea la HTU, m59 núiriero de uiiiclades dr transmici6n 
contiene la columna y dado una aliura tlc la columna a menor talor 
de la HTI;, es como ci la columna Iuera máq alta, de más pisos. 

A guisa cle ejemplo, vamo. a detallar el cá.lculo de la opera- 
ción S4 (Tabla 11). Iclénticc, cálculo se lia llevado a cabo con la.; tres- 
cientas pruebas. 

4.1 Cálculos analíticos. 

Los análisik de las aFuci.i fenólicas y del henrriio cle ~alirla rb* 
ha realizado por el método de K\;opp,pt5scliaar. ligeramente mntlilicaclo por 
nwotros pala evitar errores. Incliqueinos a c~ori~tinuación ainhoci procc 
dimien tos : 

Se echan 25 cm:' de  solucióri prol~lema en un matraz alorado de. 
500 cm". Se aííadeli 100 cm': de  solución de cloruro bárico al 20 por 
ciento, se agita, se d ihye  hasta enrasar y se filtra en dos filtros corrien- 
les y en uno de 242. Se cogen 25 cn1-e muestra filtrada se llevan 
:: un frasco con tapón esmerilado de un litro que  contiene 200 cm.dde 



agua y 10 cm:' de solución de hromo N/2. Se acidifica con 50 cm.' de 
ácido clorhídrico al 20 por ciento y se cierra inmediatamente el matraz. 
Se agita bien y se deja en reposo duranle cuarenta y cinco minutos, 
refrigerándolo ron agua. La solución debe permanecer coloreada de 
rmarillo. 

Se añaden, rripidamente, 20 cm.' de solución de yoduro potá- 
sjco al 1 0  por ciento y se Cierra, inmediatamente el frasco. S e  agita 
bien y, después de cinco minutcfi de reposo, se valora el yodo en exceso 
por cl método ac,oetumhrado (le1 timulfato s6(lico h/10 y alrnidún: 

Reacción fundamental 6,HsOH + 3Rr2 +- C,H,Br, + 3HBr 

Cú!c:ulos: (volúmen de Br NjlO corregido c ~ n o  volúmen de 

0.094 500 1000 Br N / 1  volurnen de ha, S,O, corregido) -- 
6 

X = 
25 

=volúnien Br N/10 corl-egido ~ o r r e - ~ ) o n J i e n ~ ( ~  a1 Br N/Z= volúmen 
NI S20, corregido) 1,254 gr/l. 

b)  Modificación del mi.todo ariterior. 

El método actual es igual, pero para evitar la constante variación 
cn el factor del agua de hromo, se valora la rnumtra en bIanco cuyo 
gasto de la wluciGn de tiosulfato 1,a llamnreinm K: con lo cual la fór- 
mula anterior se convierte en: 

(K - volumen de Na,S,O,) 1,2450 f, en gr/l (3) siendo f el factor 

de la solución de tiosulfato que antes también intervenía en el ciílculo. 

&-. A 

4.1.1 Análisis de la alimentación CA, 

Aplicando la ecuación (3) a las aguas fenólicas de entrada se 
bienen los siguientes v a l ~ ~ r e s  para la operación M. 

K = 50,6 cm." 
V = 31,l cm." 
f = 0,994.. 



con lo que sale: 

1.234 (50,G - 31,l) . 0,9943 = 12,l:: gr/l .  

4.2.1 Ancílisis del 7-efinudo CA , 

Idéntico procedimiento. pero en lugar de  tomar 23 crn.' que 
rlos daría u11 resultatla final con un error  dcl 2 por ciento. ~c tomari 
100 cm.:' coi1 10 q u e  la fórmula (3) queda así: 

(K - V )  . f .  en ~ ~ 1 1 .  

P a r a  la aprrar ión U4, se  t ime:  

K = .50.6 cm.' 
V = 22.:: cm." 
f = OZ904<3 

4.1.:: A~iálisis del extraelo, CR, 

L a  salida dcl hcncrno, se realiza por (loa 1n6luilos. el anlerior- 
mente indicado y la  rectificación del bcnceno y fenol. 

a )  El método de análimsis químico w igual al descrito en 4.1.1 
pero toinando 1.0 cm.:' dr: inueitrü y dilujpnclo Iiasta 1.000 rin.:' de los 
q u e  se cogen 2.5 cm.:' L a  fórmula (3) queda así: 

6,27 (K - V . f )  en gr/l. 

P a r a  cl cnsüjo número 84, sc ticiio: 

6,27 (50.6 - 43,5) . 0,9943 = 24.60 p / l .  

b) El método de análisi, Eí&o sc rraliza así: 

s o b r e  un matraz de dos 1,itras de capacidad s e  monta una co- 

lumna de 50 cm. de  currpo útil  (ref. Afora 2552) con teflujo. Al cal- 
derín se echan 1.000 cm. clc el l racto que prsan ;:U4 gr. y ~ t i ~ [ l f ~ ~ < l n c l ~ )  

se tiene: 

1) 962 cin." d e  benceno (84.0 gr.) de 0,4G ~ r / l  de  Ii.iiul (üna-  

Iizado c o n o  luego diremos). 



2) 445 gr. de fenol de  punto de  congelación 38,40°C. = 90,38 
por ciento, Cuyo balance d e  material es  la unidad: 

El extracto tiene, por  consiguiente, la siguiente concentración: 

0,993:; . 44,5 + 0,962 . 0,46 = 44,67 gi / l .  

que está en perfecto acuerdo con 44,60 @/l. obtenido por análisis quí- 
mico. 

L a  concentracibn ddl benceno rectificado se  ha calculado toman- 
do 25 cm:Ve muestra directamente, con lo que la ecuación (3) queda 
así : 

0.063 (K - V )  . f en gr/l. (6) 

y para  la operación 84, toma el siguiente valor: 

O7ffi.7 (47,7 - 4&2) . 079')43 = 0,47 gr/l. 

4.2 Mediciones. 

La nperaciívn 84 ha durado 58 minutos y 15 segundos, con lo 

ciid, por la c d u m n a  han pasado: 

11.290 cm.:' d e  aguas 
3.91.0 cm." de  hciiceno 

L1.290 dm.:', 60 minutos,'hoia 
- - - = 107 drn."jh/'tln~.' 

58,2.5 minutos 0:108.5 rlm." 

j 3.910 clm.', que corresponden a :37,10 dm."/h/'dnl.' 

La relacihn de yastos es, por ronsiyuicliite: 

p las condicivncs opeiatorias: 

- 
r .Z c:ic:lus/rninuto y 
.5,6.í inin. cle amplitud. 



Según lo anterior se tiene: 

Aplicaiid» la fórmula (1): por partes tendremos: 

(24.1E - 1,64) - ( 8 , G  - 0.59) 
4 C i m  = = 14.12 gr / l  

(24.18 - 1,64) 2.3 log - 

(8,68 - 0,59) 

1 4 1 2  gr/l 81 cm. 
HTU = -- -- - - - - - -9 r.+ - 19 cm. 

(24,18 - 8,68) grj1 

Con cihjeto cle ordenar la prmentación de 10s cálruloc. vamos a 
realizar lo anterior, de forma ~iml>lificarla, referente a la prueba nú- 
mero 117 (Tabla IV). 

&*a operación tiene ].as siguientes característical-: 

........................... Caudal de 1.a fase acuossa 104.2 cl~n." ;li !rim.2 ., Cautlail de la íase bencénica ........................ 36$0 

Concentracióii de la ali'n~mtación, CA, 2132 g1-,,1. 

Concentración de la alimmtnción, en equili- 
brio, A *  ......................................... 1,48 " 

CoiicentraciÓndelrefinado,C~ , ..................... 3,87 " 
Concentl-ación del refinado en equilibrio, CA*, .. 0,40 " 
Coiicentración del rlisolvente, CB, .................. O 99 

Cuncen~ración d.el extracto, CB, ..................... 45,lS " 

............................................... Frecuencia 125 ciclus;/ininuto 

............. .............................. Amplitud .. 4:52 mm. 

Fase cmtínua .......................................... Benceno 



a )  R~lac~ií,ii de caudales 
Ii  i Balance (le niatcria 
c l Media logarítmica de concentraciones 
a)  H T L  

L .  ,C,, 81 cm. 11,34 gr'l 
xl i HTL = - -- - - - -- = 57,60 cm. 

Cj,  - C i 2  (21.82 - 5$7)  gr / l  

4.4 Fórmulas qzre rigeti el fencírnet1.0 

Teniendo en cuenta t idas las ~ar iables  constantes a euctyción de 
!a frecuencia y amplitud, hemos considerado, hasta ahora, el procyto 
cualitativo estableciendo una relación entre frecuencia, amplitud :, H T t-. 

En este apartado vamos a estudiar la cifaclla relación de iorma 
cuantitativa, para el sistema agua-fenol-benceno y para ello considera- 
mos cuiistantes: el rellena, el sistema, Icrs oaudales, su relación y la 
tempf-ratura. 

Hemo: indicado antes, que los grtificoe se componen de dos ra- 
mas. una descendente y otra ascendenlt!e: unidas por un mínimo, exis- 
tiendo, por consiguiente, dos fuerzas antogóiiicas que en =te punto se 
igualan. 

Yuesiras fórmulas, que dan la relación entre fi~cuencia. an~lpli. 
tud y HTL, se refrerpii a la rama desceiidt>ii~e. hasta d mínimo. En di- 



cha rama el fenómeno es perfectamente reproducible por depender de  
la agitación que tamhi6n es reproducible, no ocuiritm(lo lo mismo en 

la zona de la rama ascendente ya que al dcpender de la inundación 
de la fase dispersa eri la contínua. la agitacicin no es reoproducible. 

Si se dibujan, en papel semi-logarítmico, las amplitudes óptimas 
frente a las frecuencias correspondientes, se obtiene la figura 11, que 
tiene la siguiente forma: 

f = a  + 8 k a n  (7 )  
cn donde a y 7 son constantes dependientes del sistema oautlal, tem- 
peratura y iiaturaleza d d  rellenso. Ello indica que la amplitud óptima 
es función esponencia1 de la frecuencia. Según ésto, la HTU depende 
del producto frecuencia x amplitud, para cualquier vdor  ilndividual de  
la frecuencia o d e  la amplitud. 

En la figura 12 se ha representada la HTU en lunción de la 
frecuemcia, a amplitud constante, y en la  figura 13 se h a  dibujado la 
HTU frente al producto f . a, que es el producto de  las figuras 2, 3, 41 
y 5 por la figwra 12. Por  6sta se que la FITü, e función lineal de 
la frecuencia y como ésta es función exponencia1 de la amplitud óp- 
lima (ecuación 7) ,  la HTU resulta serlo también. 

Ademis, la figura 13 señala un mínimo para la HTE frente al 
11rorluct0 I . a, dando un límite sobre la pulsación que no hace aumen- 
tar la eficacia y que define una condición óptima. Chantry, Berg y Wie- 
garit (3) han clenlostraclo que para los s i s t~mas  benceno-ácido acético- 
agua, nietilicobutilcetona-ácido acético-upua y acetato de ctiilo-ácido acé- 
iico-agua. existe la misma ecuación (7)  con distinto valor para las cons- 
tantes, sicndo la amplitud in~ersamente proporcional al cuadrado de la 
frecuencia. 

Para el caso que nos ocupa y teniendo en cuenta el cuadro 1: 

f clmin an, mm log a" HTU, cm. 

75 7,04 0,248 55 
100 6,39 0,::05 45 
125 5.78 0.762 35 
150 5,25 0,720 24 

la ecuación ( 7 )  toma la siguiente f o i ~ n a :  

f = 574 - 588 log a 
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Si la ecuación (Y), da una relacióii exponencial entre la fre- 
cuencia !* la amplitud óptima, cabe pensar tanbién que existe una re- 
lación similar exponmciail m i r e  la f m u e i n k  y la amplitud para un 
valor constante de la HTTI. Representando frec-uencia frente a amplimd, 
a HTLi constante, o1,tenclremus una ecuaribn de la siguiente forma: 

.en doiide p y S; son consonantes y a representa la  amplitud en función 

.de la frecuencia i, para una HTU dada. 

Para I-ITII = 60 cm., podemos escribir e1 siguiente cuadro 11: 

CUADRO 11 

f, c lmin a, mm f . a  log a HTU, cm 
-- 
r 3 6,75 506 0,23 60 

100 5,@ 544 0,74 60 
125 4,45 553 0,651 60 
150 ;3,69 535 0,55 60 

quedando la ecuación (9)  así: 

f = 303 - 276 log a 

[jara HTt' = GO cm. y pana el sistema benceno-fenal-agua, que nos 
.ocupa. 

Si se realiza lo miemo para HTU = 70 cm. formaremos el 
tuadro  111: 

CUADRO 111 

f .  a f . a  log a HTU 
-- 
1 3  6,OO 430 0,778 70 

100 4,88 488 0,689 70 
125 3,96 4193 0,598 70 
150 3,05 439 0,4% 70 

~coii lo cual la ecuación (9) qued.a: 

que iios permite. deducir que d e  las contestantes p y s de la ecuación (9 ) ,  
la primera es c l epd ien te  de la HTU, mientras que la s es independiente 



de la misma. Vamos a irlacionar la dependencia eritre la HTL y l a  cons- 
tante p: 

Para ello representamos los 1 alores (le HTIJ de  la ecuación (9) 
en coordenadas rectangulares frente a los valores cle p (figura 14i, ob- 
teniendo una  ecuación en la que  aparecen otras d(m constantpr, mta 
ecuación es: 

p = q (r - HTU) (10) 

uue no> relaciona el valor de  p en {unción de  la HTIJ, cnmo a n t ~  aapun- 
tábamos. 

Con los \alores 1) HTI-, obtenemos analíticamente los valores 
de q y r que son, respeoti\ramenle 1,30 y 293; con lo cual la ecua- 
ción (10)  toma la siguiente forma:  

p = 1,3 (2% 4 HTU) (11) 

(La figura 14 se h a  representado con los valores del cuadro IV). 

P HT , cm. q r - 
317 50 1,3 203 
303 60 1,3 293 
290 70 1:3 203 
277 SO .1,3. 295 

POS úl~imo.  la4 ecuarioties (C)j 1 (10) conrluceri a una ecuarióri 
que relaciona las caracierísticaq pulsantes con la HRI. que ei, el mo- 
tivo final d e  nuestro lrabajo para  el sistema henceno-Ct-iii,l-agua, esta 
ccuación es: 

cuyas constantes ya  calculadas, da :  

para  un caudal y tipo de relleno definido. 

4.5 Condiciones óptimas y limiles tle validez. 

En e1 apartarlo 3.5.1 se inclical~a que  por  debajo de 50 ciclos,' 
minuto, los re5ultarlos no eran concorilarites, por lo que el feiií>iileno. 



iio es enteramente reproducible, debido a que para tener una eficacia 
elevada había que sumirii~strar al sistema amplitucies malores con lo 
qur no se consigue un rqu~ilibi~io práctico, por evacuacihn p a n d e  de  
1;quiilo en cada embolada. Indudablemente el fenómeno se reproduce 
para estas frecuencias con amplitudes mayores, p r o  entonces l a  efica- 
cia dr extracción disminuye coiisiderablemente. 

La figura 15, cctá dibujada con los valores d e  la Tabla XI y 
dichos valores se haii obtenido después de repetidos ensayos, lo que 
afirma que el fenómeno no cs perfeciameii~e reproducible; si bien estos 
válores, para la frecuencia de 75 ciclos minuto, satisfacen las fórmulas, 
1~oden.ios asegurar q u e  i.1 límite (le frecuencias para la validez de la 
rcuación (12) están cii los 50 ciclos/minuto. 

Qu~remirs reyo~ir tambi6n. que dichas fórmulas se refieren a la 
iarna rlcscrnrlentc~ ha-la rl niíiiimo. que es cuando el sistema tiene unas 
tarar-te1 ísticas c~nstanteq. 

Se han realizado rnsn! ns a 175 y 200 ciclus/minuto cuyas ta- 
1~132 Y11 ) YIII cstán rrpreseiitadas en las figuras 1 6  y 17. El fenómeno 
?i?ue la mi~ina  pauta que en otras ocasiones pero el mínimo de la curva 
adquiere mayores valores, e3 decir, q u e  la ariiplitud ópiima. a, . da una 
1-ITIi mayor que pala la lrccuencia de 1.50 ciclos/minuto. 

Co-mparenlos los valores d e  fircuencia, ampli~ud áptiina y pro- 
ducto de ambos valores con la l ITC mínima para las frecuencias de 
125. 150, 175 y 200 cicI,fi/iriiriu~o cuyos ~ a l o r c s  están reflejados en la 
figura 13. 

El 1)roducto de  frcciirncia por amplitud tiene u n  vdor  aproxima- 
s'airieiiie de 770, piidiendo formar el siguiente cuadro: 

Frecuencia  Aniplitud óptima 
c i c lo s lminu to  m m .  F . a" HTU, cm.  

125 5,78 720 35 
150 5.25 790 24 
175 4 3 4  800 30 
200 4,05 810 35 

El mínimo c ~ r r e ~ p o n d c  a la frecuencia de 150 ciclo Jminuto, e3 

decir, para valorcs s u p e ~ i o r ~ s  a esta frecuencia, aunque el fenómeno 
cipue con =u mismo háLiLo. la eficacia disminuye y por tanto para va- 
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lores de  irecuencia superiores a los 130 ciclos/miiiut» la eficacia de- 
crece y las fórmulas obtenirlas no se ajustan a la realidatl exactamrnte. 
Y para valores d e  frecuencia inferiores a los 150  ciclos/minuto la cfi- 
cacia también disminuye. (Véase tabla XIV). 

Resumiendo, se tiene: los I ín i i t s  de  frecuencia para el sirteina 
benceno-fend-agua están comprendidos entre 50 ) 200 cic~os,'minut». 
siendo la frecuencia de 150 ciclm/minuto la  óptima, es decir. con la 
quc  se coiisigueii mayores e s t r a c c i o n ~ .  

Vainos a definir ahora los límites d e  la aniplilud a una frccu~ii-  
cLa dada ! su rondicióil cíptinia: 

Para  una frecuencia dada el líniite suprrior d e  la aniplitiid es 
cuando be cuniple qu( n: = a,, , siendo a, la a,~ililitud óptima, ec decir, 
con la cluc se consigue una ICTC mínima. Esta amplitud óptima se val- 
cula. para 1.1 sistema benceno-icnol-agua con la ecuación ( 8 )  y uiin vrz 
Ealladn sí-. 1)iicdr obtener cori la pciiación 112) la Z-ITlj mínima corre.- 
pondicntr. 

1':l 1íiii.ii.e inlerior de  la amp1itu.d se puede f i j i~r  ~et~ric:am~riti+. !-a 

que la irecu.enct,ia y aml:litucl soii niil.as cuaindo la 1ITU es igual a la 
HTU obtenida sin pulsación. 

iluiiclut. la ccuación (11) 110 se p u d e  asplicar en cnnriicioiies no 
~ u l a a n t r s ,  vanios a utilizarla, d a n d o  un valor a l a  frecuencia deiiiiitlo 
y positivo, cori 10 ciial se oh t ime  una HTC que  en este caco corres- 
poiiderii a uiia HTU,,, sin pu1sai:iGii. Es dderir, la IITU,, obienida se- 

gún Tabla 1, se sustituye en la ecuacibn (12) y dada  una fre.c.uclicia, 
e t  obtiene una amplitud que serh a,,,, sin pnlsarión: por  lo tanto. para 
cada irecucriciii, no se puede utilizar la ecuación (12)  para  a m p l i t u ~ l e  
mayores que la a,, obterii:la. La ampliiutl ec yeneralmenta mu!. pr- 
queña, auinentanclo la eficacia e n  u n  -5 por ciento sobre loi valores no 
pulsados a amplitudes ni;,< p:,yueñas que a,, . 

Vanios a calcular ahora Irm intervalos de amplitud según lo arri- 
ba  indicado para las lrecuencins 73;  100, 125 150, que corrmponden 
P l a s  amplitudes d e  l a  rama descendente. Como I i e i n t ~  indicaclo ante- 
riormente, tomamos el valor de la HTU,,, sin pii1r;tciSn igual a 122 cm., 
y para d caso de 75 ciclos/miiiuio, según la ccuaciSii (12) se time: 

7 5  = 1,3 (293 - 1221 - 2 7 6 .  log a 

de donde a = 3,42 m. 





El limite superior de la amplitud viene dado por la ecuación 
(8) que, para esta frecuencia de 75 ciclos/minuto, tiene el siguiente 
valor : 

75 = 574 - 588 1 . o ~  a 

de donde a, = 7,06 mm. 

El cuadro V, resume los límites de  la amplitud para las fre- 
cuenci:as que se citan siguiendo d cálculo anterior, en donde a, reyre- 
seiita el límite sufperior que coincide con la amplitud óptima y a,,,  
e a  e1 límite inferior: 

CUADRO VI  

f a n log an a s p  log a ~ p  

75 7,06 0,848 3,42 0,53 
1 O0 6,39 0,805 2,7.5 0,44 
125 5,78 0,763 2,23 0,348 
150 5,25 0,725 1,81 0,257 

cuyos Iímitcs, repetirnos, coinciden con la rama dewendente de las fi- 
guras 2, Y ,  4 y 5. 

Los cuadres 1 y V dan, para las cli,stintas frec-uencias, las HTU 
mínimas en f,unción de  las amplitudes correspondirntes, según las wua- 
ciones (8) y (12). Para comprijbar atnhas ecuaciones: realizamos una 
serie de sxpe~<,mentos que están reflejados en la Tabla XIV, con lo que 
se puede ad,mitir perlectamente la ecuación (12) ya que está en com- 

pleto acuerdo con las pruebas experimentales. 

4.6 Balance He materia. 

Por ÚItimo, para terminar esle estudio, vamos a realizar un ha- 
lance completo de materia que nos permila corilraslar la pbrdida de 
benceno y fenol que se va en el extracto. 

Consitlerando que este habajo cae dentro de la Inpeniería Quí- 
micadonde SI* admiten errores hasta del 10 por ciento, no queremos 
pasar por alto lo anteriormente indioado, si bien es de resaltar que las 
srilubilidatles mutuas que haremos mención no son datos seguro; por 
su pequeñez. 



11 coiitiiiuacicii~ indicamos una serie de  datos. tomados d e  la Bí- 
biiogralia, que compueban  la disparidad de  r e ~ u l ~ a d o s  llevados a cabo 
por 1 arios irivestigadores sobre liis ~oluhi l idades mutuas del henceno y 
rlel agua. 

Así, Walttier y Lacbmann (41) dan como soluhilidad del ben- 
ceno en el agua a 20"C, 0,17 por  100. Berl-Lunge (42) d a :  0,082 vo- 
lúmenes de  henceno e n  100 volúmenes de  agua a 20"C, lo q u e  repre- 
senta 0,07 p o r  ciento e n  peso, vador que no concuerda e n  absoluto con 
el anterior. 

P o r  lo que T t a  a l a  soluhilidad del agua en el bencenio, H i l l  
(43) da a 25"C, 0,073 por ciento y otros autores (44) 0,05 l p r  ciento 
y 0$057 por ciento a 18°C y 20" C respectiva~mente. Berl-Lunge (42), 
sin embargo, a 20°C d a  como solubilidad 0,211 volúmenes d e  agua en 
1.000 volúmenes d e  Irenceno, que corresponde a 0,024 p o r  ciento e n  
peso. 

Ln>s cuadros siguientes d a n  l a  solubilidad mutua del benceno y 
agua en p m c i a  de fenol y estando presente sulfito sádico (9 por  cien- 
to) y snlfato sódico (1 1 poc  ciento). Ilichas tablas se  han obtenido me- 
diante análisis y por consideraciones teóricas. 

Como las soluciones empleadas coii. muy diluídas respecto al con- 
tenido d e  ienol, l a  solubilidad sigue una ley lineal, a temperatura c<ms- 
tante. por lo que  hemt>s determinado el agua contenida en un henceno 
con riquezas del 1 por ciento, 3 por ciento y 5 por  cipntu en fenoJ. La 
reprpsenlación de  estos puiitos es una  recta, por  lo que los demlíi; va- 
lores se han de~tbrminaclo por  ciílculo. El análisis (le este agua se h a  
l le \~ado n ctabu por relunción con cloruro cálcico. Los valores se en- 
cuentran consignados en la T a l ~ l n  A y han sido c o n t i a s t a d r ~  por  e1 
trabajo de  Tagliavini y Arich (loc. cit.) 

Los valor& de la Tabla B no son tan sepuros. Hemw l~ai.ti(lo del 
m i m o  principio, es decir, la solul)ilidad del lwnceno en agua e. f u ~ i -  
cióri iirieal del contenido en fenul, a t e m p r a t u r a  constante, siendo 
?proximadamente la mitad d e  la soIu1)iliclad del agua en rl  henceiio. 
hemos extralplado a clilucionp~. pequeñas para conseguir los valor-es 
consignados. No hemos encontrado un método eficaz y seguro de l a l ~ o -  
ratorio para obtener y ileterrniiiar d benceno cont~niclo en t-l agua 

Tabla A. soluhilidad del agua en henceno a 20°C, en presencia 
de  fend.  sulfito sódico y sulfato sbdico. 



Fcnol " I ,  peso B~nceno " I , ,  peso 

99.35 
99,s G 
98,82 
98.2s 
97.74 
97.20 
96,66 
96,12 
95,58 
95,044 
94.50 
93,96 
93,42 
92,88 
02,34 
91.80 
91:30 

Agua "I,, peso 

U,07 
0.14 
0,lS 
0,22 
0,26 
0130 
0,34 
0,38 
0,42 

O,& 
0,so 
0,54 
0,52 . 

0,62 
0,66 
0:70 
0,744 

Tabla B. Solubiliclad de1 henceno en el agua a 20°C, en presen- 
cia de fenol, sulfito y sulíeto sódicoii. 

Fenol "I,, peso Eenceno "1, peso Agua "l,, peso 

Con ia ayuda de las tablas anteriores: vamos a calcular la iri- 

fluencia de las solubilidade mutuas en la operación n ú m e ~ o  117, to- 
mando cm10 base la unidad de p o :  



.\eua: entrada: 

101,2 t l r i~." /h/~Irn.~ . 1;0<íS I<z/dm." - 104.2 clin."/h:dm.' . 21,82. 
10-" I(9 .'tlni2 = 111 -, Kp/dm2/h. 

B~ncr r io :  entrada: 

36$80 . 0.878 = 32,3,. 

P a ~ r a  la operación núxnero 84, resulta a s h i 9 m o  lo siguiente: 

Agua: e n h a d a  

107,O . 1,087 - 107,O . 24,s . lo-' = 113:,. 

salida : 

107,O . 1.0% . 0.901, + 37,lO . 0,889 . O,OO, = 115;,. 

Peiiceiiij : entrada: 

:37:10 . 0.878 = 32,5,. 

salida: 

37,lO . 0,889 . 0,055, + 107:O . 1,085 . 07000, = 31,,. 

Por  último queremos hacer notar que esle trahajo ha  tenido 
aplicación inmediata en una instalación d e  síntesis d e  fenol por  sulfo- 
nación habiendo pasado por una planta piloto con capacidad para  tra- 
iar 20 Tm. de aguas/mes, y sientlo finalmente pro)  rctada una instalaciói-i 
capaz para  tratar 500 Tm/mes, que  actualmente funciona jr recupera 
6 Tm. mensuales de fenol 99-100 por  ciento. El proymto d e  ambas plan- 
tas  h a  tenido como base fu,ndamental l a  superficie d e  contacto y el tiem- 
po de  permanencia de las dos fases dentro d e  la columna pulsante, es 

r'wii.. nns hemos basado prilicticamente en el número de  Reynolds (Re) -  
ya que el número d e  Froude ( F r )  y el d e  Newton ( N e )  eran d e ~ p r e -  
ciahle.. 

Adjuntarno5 un esquema de la planta que recupera 6 Tm. de fe- 
ricil/mes de  concentración 99-10 'por ciento. queriendo hacer notar que  
18 pérdida total de  Lenceno a ~ c i e n d e  al O,.? por  cienlo sobre las aguas  



tratadas, correspondiendo el 0,l par ciento d efecto de la solubilidad: 
d e  éste en el refinado y el 0,4 por ciento a pérdidas por evaporación. 
Estos valores representan una pérdida total de 0,41 Kg. por Kg de fenol 
recuperado, siendo aproximad.amente 0,08 Kg. por Kg. de fenol- 
por efecto de la solubilidad y 0:32 Kg./kg. d e  fenol recuperado por 
pérdidlae de  evaporacibn. EEa aparato 66 y 67 (figura llt) son colector 

; refrigerante de salmuera para yali,ar  la citada evaporación, habién- 
dose reducida 4a pérdida por evaporacih a Ima tercera parte. 

5. Conclusiones. 

Resumiendo en este apartado todo .lo que hemos venido diciendo. 
a lo largo de este trabajo, tanto original corno de comprobación de 
ctros autores, se tiene: 

l." La eficacia en la extracción liquido-líquido, en una columna- 
a contracorriente depende: 

a) de la relación de  caud~ales de ambas fases. 

b )  d.e la velocidad de  flujo. 
c) de la agitación. 

2." En el caso del sistema benceno-fenol-agua, la extracción es 
mayor si la  fase contínua es benceno, cuando se trata de  una columna. 
F ulsante. 

3." Para el mismo sistema no tiene influenria el cambio de 
fase, si se trrata de una columna no pulsanrte. 

4." Para el citado sistema J. columnas pulsan~es, existe una ley 
r,ne se cumple en el intervalo de frecuencia de 50-200 ciclos,'miiiuto. 
estando regida dicha ley por la ecuació.n (12):  

f =1.30 (293 - H T U )  - 276 . Iog a 

5." Para el sistedma que: nos ocupa y coluiniias pulsanies, la frc- 
cuencia y la amplitud +tima (correspondiente a una I i T  1' mínima) 
están relacionadas por la ecuación (7): 

6." La miximo extracción para el sistema que nos ocupa. co-- 
rresponde a la frecuencia de 150 ci~los/minuto, ciiando la ampli~ud es. 
&e 5.25 mm. 



- 
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7." Para el citado sistema el rendimiento de extracción o efi-- 
cacia es función lineal de la frecuencia y exponencial de la amplitud,- 
en el intervalo considerado. 

8." La influencia de la variación del caudal del disolvente so- 
bre la eficacia de extracción, es elevada en u,na columnta no pulsiante y 
pequeña en una columna pulsante. 

9." Respecto a la relación de  gastos podemos confirmar: 

a)  Columna no pulsante-. 
A mayor reljación d.e gastos, menor eficacia. 
A iguaIdad relación de gastos, si el caudal del disolvente au- 
menta, se obtiene mayor extracción. 

b) Columna pulsante: 

A mayor relación de  gastos, menor eficacia; pero 110 con. 
tanta influencia como en una c d m n a  no pulsante. 
A igualtlad relación de gastos, si el caudal del d~isolvente- 
aumenta, se obtiene mayor eficacia de extrawión. 

La variación de  da re1ació.n de gastos, influye menos que en una- 
columna no pulsarite, siendo esia influenoia menor para mayores fre- 
t uencias. 

Las conclusiones primera, octava y novena comprueban la expe-- 
rimentación de otros autores, para diferentes sistemas del aquí tratado, 
y las restantes conclusiones son originales. 
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a. 3 
1 Isubíndice) 
2 (subíndice) 

= Amplitud (distancia enire las posiciones extremas de 
cada embolada o impulso "dentro" d d  relleno) 
en mm. 

z Ammplirud pi ra  una HTU mínimla, d'ada una frecusn- 
cia en mm. 

= Amplitud para cuando HTU = HTUcp en la ecua- 
ción(12). 

z Concen~ración en fenol: p / l .  
= Concentración en equilibrio, gr/. 

Media logarítmica dc concentración, gr/l. 

= Concentración en gr/l. de fenol de la fase acuisa. 
= Concentración en gr/l. de fenol de la alimentación. 
= Concentraribn en gr/l. de feno] de la alimentación, 

en aquitljhrio. 
= Concentración engr/l. de  fenol del refinado. 
-- Concentración en gr/l. de  fenol del refinado, en equi- 

librio. 
= Cnnceritinrióri en gr/l. de fenol en la fase bencénica. 
= Concentración en gr/l de fenol del disolvente. 
= Concentración en gr/l. tle fenol del disolvente, en 

~quilihrio. 
= Conrcntración en gr/l. clp fenol del extracto. 
- - Conccntración en gr/l. de ienol del extracto, en equi- 

Iiljrio. 
= Frevuencia de  pul~ación. e n  ciclos/minuto. 

' 

= Caudal de la fase acuosa. en din.v/h/tlm.2 
= Caudal de la fase beii~énica, en ~lm.*/h/dm.~ 
= Altura d,e una unidad de transmisión, en cm. 

Altura de una unidad de transmisihn mínima, en cm. 
= Altura de  una unidad d e  traiismisión en unla colum- 

no ~ ~ u l r n i i t ~  o "conirencional" . 
= HTIT total referida al agua. 
= HTUtotal referida al benceno. 
= Altura de relleno ,de la columria: en cm. 
= Constantes. 
= Constantes. 
= Con,clicioncs de entrada. 
= Condiciones de salida. 



L'auteur utilise les colonnes pulsées pour l ' e ~ ~ t r a c t i o ~ ~  de phGnor 
en solutions aqueuses. eii usiant del be11zGiie coinme un aol17arii selectif 
et. rapporte l'efficacité d'extraction avec les ~ a r i a h l e s  q u i  inlerviennent 
6an cette operatiun unitaire en obtenaiit pour le systeme cité de  tres 
bonnes conditions. Finalment il cite 17aplicati«n de  cet étude A une 
instalation manufacturi6re a p r h  avoir experimenté en une plante pilote. 

SUMMARY 

The author uses 'pulsed codumns for tlie extraction ol  water <o- 

luiions of phenol usinp benzeiie a s  a oelective disolvent and coni,pares 
the extraction efficieiic) with thí. varialrles thet take plac-c i i i  this uiiit 
operation, obtaining for  the quoted system rhe hcst of condition-. LaslI) 
he  quotes the application of this study to a factory installalioii a l t r r  
txperimenting in a pilot plant. 

Der Erfinder gebraucht d ie  Pulsirrkol<rnnt-i zum Euti.ac.iioii de. 
Phenol in waqcrip Losung: dabei heniilzt pr Brnzol a19 a u - g ~ u c l i t w  
Losen~i t td  und heriieht die Wirkqamkeit der Exirartian dern Ver;irirler- 
lichen die  teilnehmen d a s  bei dieser eiiilieitlivheii C)lperoiioii niit t l ~ m  
anpeführten System die becte Bwchfíen'hei~ ~ i r v i r h t  wird. 1ncIIig ~ i l > ~  
clcr Erfinder die Verwendung dieser ArLeit an ririrr fahrikn1;i.-i~en 
Einrichtung an nach dem Experiment an einer Pilot-Anlayc. 


