EXTRACCION DE FENOL EN COLUMNAS,
CONTINUA Y A CONTRACORRIENTE

POR

DANIEL CARRETERO MORINO

1. Fin y planieamiento del problema,

De todos los procedimientos de extraccién liquido-liquido, el
mas elegante y practico es el continuo que no es sino una reproduccion,
sencillamente llevada a cabo, de la extraccion en contracorriente a mal-
tiples etapas. Este modo de ponerlo en practica en un solo aparato, ha
sido extensamente aplicado en la absorcién gaseosa y muy poco en el
Caso (ue nos b(:upa, porque si bien resulta econémico en su inicial mon-
taje, no lo es por las alturas tan enormes empleadas en las columnas
para conseguir un pequefio contenido en el extracto.

El objeto del presente trabajo es utilizar el mismo procedimien-
to pero llevando ademds una intensa agitacién que reduzca los coefi-
cientes de pelicula o las H T U o las HETP, con la disminucién de la
altura total para un determinado grado de extraccién. Esta agitacion
se puede conseguir por muchos caminos: mediante agitador, insuflacion
de un gas, pulsacién electrénica (3, 9, 13, 14, 15, 17, 18, 25); nosotros

usaremos el sistema de pulsacion mecanica, que es ajeno a la columna
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y que al mismo tiempo consigue una agitaciéon reproducible, facil y

eficaz (1, 4, 7, 11, 19, 24, 27).

El sistema empieza a tener éxito y le auguramos un magnifico
porvenir, siendo el camino que prodigara el sistema continuo.de extrac-
cion liquido-liquido en contracorriente,

Adelantando ideas, vemos en este procedimiento una serie de ven-
tajas fundamentales: La columna es continua y facilmente automatica,
nc necesitando aparatos de control finos y delicados; la altura total se
teduce a una tercera o cuarta parte (10,26) respecto a una columna
igual pero sin pulsacién, que llamaremos “convencional”, la limpieza
rapida, la complicacién mecanica muy pequena y, por tanto, las repa-
raciones minimas,

El presente trabajo estudiard la influencia de las variables que
después se indican en funcién de la altura total de la columna, o més
exactamente, aunque ello es lo mismo, la influencia de las variables
en funcién de las unidades de transmisién. Esas variables son las si-
guientes:

relleno, naturaleza del sistema, relacién de caudales, velocidad de
caudales, frecuencia, pulsacién y temperatura.

Considerando el problema desde un punto de vista general y
amplio, se puede hacer un estudio por andlisis dimensional, para obte-
ner una relacién entre la eficacia (en este caso H T U) y los distintos
parametros:

a) Por el teorema de Buckingham o teorema de 7:

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

Gp = Velucidad masica de la fase dispersa, gr/h m* (M L™ T™).
D = Diametro de la columna, cm (L).

up = Viscosidad de la fase dispersa, poise (M L™ T™).

Db = Difusividad de la fase dispersa, cm®/seg (L* T7').

dp = Densidad de la fase dispersa, gr/cm.* (M L7®).

Nos hemos referido a la fase dispersa porque la H T U se refiere
a] agua,

Usando el sistema C. G. S, se tendrdn 5 — 3 = 2 ecuaciones
independientes, lo que representa que tendremos dos grupos adimensio-
nales.
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Estas ecuaciones pueden ser:
D
u _ a b d _ )
1" D = ¢, G, Dy, de dondec, = ( c® b e ) ,
D D v'D |/
.adimensional,

do
§ — Bamy ! _ = —
2* do = ¢, G, Dy My - dedondec, = (GZ Ak
pYp Mp
.adimensional.
Como el numerador y el denominar han de tener las mis-
mas dimensiones, para la primera ecuacion podemos escribir el siguien-

.te sistema:

l =—2a+4 2b—d a=——1
= a 4+ d de donde: b = O
0= —a—>b—4d d =1

La segunda ecuacion nos lleva a:

l = x4 2 z = 0
— B3 = —BBxd Fun de donde b = — 1
0= —x—y—2 z = 1

lo cual nos permite escribir:

Y. ___do _
T -1, 0 1 o —1.1)=20
Gp Dp tp GpDp Htp

Go Do do

L 28

D .
o sea f ( ]
. . "D b

) = (Re) (Scv* = 0

con lo que el proceso depende del nimero de Reynols y del ntimero
de Schmit, es decir HT U = f [(Re) (Sc)™']
b) Por el método de Rayleig
La H T Ua es funcién de Gp, D, pp, Db y d p; es decir
HTUs =1 (Gp, D, 0D, Db, dp)
Por analisis dimensiona] se puede escribir, ya que la H T U
_tene dimensiones de longitud (L):

(L) =z (M L= T7)3 (L)b (M L™ T*)c(L* T-')¢ (M L)



Suma de M: 0=+ a *T e
Suma de T 0 =—a3—o¢=—d
1

Suma de L = -—2 4+ b —¢ + 2d — 3e

De las dos primeras ecuaciones se deduce que d = e
c= —a—e
De la tltima ecuacién se deduce queb =1 + a

Conservando sélo los exponentes a y e, se puede escribir:
b= B mesde] DI T \

HTUA= z | (Gp)" (D) (#o)™*7° (Do) (dp)°

Con lo que se llega a:

De donde se deduce que: H T Ua = x D . (Re (Sc)

En este caso (Re) = D.do.a . f

o(Re)) =d.dp.a.f/up

Siendo d = tamano del relleno; a . { = [LT™] que es una

velocidad y (S¢) = pp/ dp . Dp

Para concretar el problema fijamos ciertas condiciones —melle-
1 0, naturaleza del sistema y temperatura— y se opera en una columna
de dimensiones dadas, con un material de relleno determinado a tem-
peratura ambiente para el sistema benceno-fenol-agua, variando la fre-
cuencia. la pulsacién y los correspondientes flujos liquidos. Se han tra-
tado soluciones acuosas diluidas en fenol, con benceno como disolvente
selectivo, En la misma columa se han realizado pruebas, como después

se indica, sin pulsacion, es decir, trabajando como una columna “con-
venclonal”,

Una de las variantes antes citadas, es la agitacién o grade de
turbulencia, fundamental en el caso de fendmenos en los que hay trans-
ferencia de materia y también superficie de contacto. Este indice de tur-
bulencia se consigue en una columna corriente convencional, por la di-
ferencia de densidades del disolvente y de la solucién, diferencia que,

cuando es pequeia, no es eficaz.



En las columnas pulsantes esta diferencia sigue siendo eficiente:
aun cuando sea de] orden de 0,05 (22).

Datos de sumo interés sobre las columnas pulsantes rellenas se
encuentran en los trabajos de Feick y Anderson (8) y Chantry, Von Berg
y Wiegandt (3) y es curiosa la plena coincidencia de todos los autores
en la preferencia de pequefias amplitudes con grandes frecuencias sobre
lo inverso, es decir, grandes amplitudes y pequenas 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 de relleno, cuyos datos han sido publicados por Thornton
(23). Una comparacién de las dos técnicas de trabajo, ha sido realiza-
da por Treibal (24) y por Von Berg y Wiegandt (27).

Resumiendo: el presente trabajo tiene por objeto la extraccion de
fenol en columnas pulsantes de forma continua y en contracorriente,

utilizando benceno como disolvente selectivo.
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Parte experimental

3.1 Descripcion del aparato

La figura 1, ilustra perfectamente el aparato que hemos utilizado
para nuestro trabajo. Consiste aquél, en un tubo de vidrio de 910 mm. de
longitud y 41 mm. de didmetro interior, Dicho tubo esta relleno de ani-
llos Raschig de vidio que ocupan 810 mm. de altura en la columna,
quedando ambos extremos sin relleno para conseguir una fécil sepa-
raciéon por decantacion. Las caracteristicas del anillo Raschig citado

son las siguientes:

Material: vidrio

Dimensiones: 7 x 7 x 0,75 mm.

Peso: 800 Kg/m®

Peso especifico del sélido: 2.620 Kg/m®
Diferencia de pesos: 1.820 Kg/m®
Namero de anillos: 2.920.000 por m®

El soporte del relleno es una rejilla de acero inoxidable con
una superficie libre del 90 por 100, teniendo otra rejilla igual por la
parte superior, disposicién que han empleado otros investigadores (3,8).
En ambos extremos de la columna se tiene un didmetro mayor, lo que
unido a que en los mismos existe relleno, hace que ellos sirvan de de-
cantadores. El benceno se alimenta por el fondo de la columna a través
de un contador y la soluciéon a tratar entra por la parte superior des-
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pués de haber atravesado otro contador; las salidas de ambas corrien-
tes se miden de la misma forma, incluyendo ademés dos controles de
rivel para poder variar, segiin los experimentos, la fase continua y la

dispersa, o viceversa.

El generador de pulsacién es un émbolo de carrera variable que
corre a través de un cilindro, pudiendo variar no solamente la carrera,
sino también el niimero de emboladas por unidad de tiempo. El sistema
utilizado es benceno-fenol-agua. Nos han servido de orientacién los datos
de equilibrio de Tagliavini y Arich (39) pero como las aguas fenélicas
utilizadas en nuestro trabajo proceden de la fabricacion de fenol por
sintesis a partir del benceno (sulfonaciéon de éste e hidrélisis posterior)
eslas aguas fenélicas llevan sulfato sodico (11 por 100) y sulfito sédico
(9 por 100) disuelto, con lo que el coeficiente de reparto ha variado li-
geramente, Como estos componentes son constantes, se ha determinado-
experimentalmente el coeficiente de reparto del fenol entre el benceno
y las aguas salinas, siendo este valor 14,7 a temperatura ambiente, valor
que hemos tomado y empleado en todos los caleulos,

3.2 Procedimiento

La columna se llena de fase continua, poniendo en funcionamien-
to el generador de pulsacion a la velocidad y amplitud determinada. Las
aguas fenélicas se introducen en la columma a un caudal fijado, lo mismo
que el benceno, y una vez conseguidos los caudales deseados se deja
funcionar la instalacién durante 45 minutos, a lo largo de los cuales
la columna coge el régimen deseado desprecidandose hasta entonces am-
bas salidas. A partir de un momento dado, y continuando con el mismo
régimen de marcha que en la preparacion, se ponen en funcionamiento
el

cronémetro y los cuatro contadores de caudal.

Por si el nivel primitivo no coincide con el final, se han colo-
cado cuatro contadores cuya misién es medir las entradas y =alidas,
de forma que en todos los ensayos se ha tenido un balance de materia
de 1,00, El error de los cuatro contadores es menor del 0.5 por 100 e
idéntico en todas las operaciones, El prucedimiento de analisis emplea-
do es el de Koppeschaar (38) modificado por nosotros ligeramente, co-

mo en su lugar indicaremos,
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Todas las operaciones han durado una hora aproximadamente y
los analisis, que se realizaban por partida triple, se hactan de las dos
salidas y de una entrada de los liquidos de la columna, cuyas muestras
se tomaban de forma que fueran completamente homogéneas, es decir,
se recogian en recipientes y se agitaban perfectamente antes de tomar
las muestras. El benceno de entrada estaba desprovisto completamente
de fenol, con el fin de facilitar €] calculo y evitar errores. Las aguas
fenélicas tenian una concentraciéon que oscilaba entre 17-25 gr/l de
fenol. El analisis del fenol en el benceno de salida se realizaba por el
mismo procedimiento analitico y, a la vez, se rectificaba para separar

el fenol cuyo resultado con el andlisis era completamente concordante.

3.3 Datos sobre el aparato y sus caracteristicas

El volumen del relleno de la columna de didmetro 41 mm. y de

altura 810 mm, vale:
417 | 8140-_ 10° = 1,07 . 10 m?,

Como 1 m® de este tipo de relleno presenta una superficie de
890 m*., el 4rea de contacto de relleno de la columma alcanza: 1,07 x
1077, x 890 m*/m" = 0,952 m®.

Por otro lado, 1.200 ¢m®. de agua, se han llenado de anillos
Raschig 7 x 7 x 0,75 mm., desplazando éstos 212 cm®. de agua, con
le que se tienen los siguientes didmetros real y efectivo:

2
vacio: = _ 91 h = 1.200
4
2
con anillos: # 92 p — 1200 — 212 = 98
4 -
oy b el = 8 Y o o G
5 /1200
es decir, el diametro efectivo vale: 41 mm, 0.907 = 37.2 mm. y la
seccion de la columna tiene por valor:
2 2 f 2
. _37'7_4”“’“_ — 1085 mm' = 0,1085 dm’.

este altimo valor lo hemos empleado con mucha frecuencia para calcu-
lar velocidades y amplitudes “dentro” de la columna.
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Con los caudales antes citados de aproximadamente 100 dm’/h/dm*
v 37 dm/h/dm®, para las fases acuosas y bencénica respectivamente,
se tienen unos tiempos de contacto o de permanencia en la columna de
280 segundos y 800 segundos para ambas fases.

3.4 Férmulas para calcular la eficacia

La eficacia de la extraccién se ha calculado, obteniendp la HTU
total referida al agua. Igual se podria haber realizado calculando la
HETP o el tanto por ciento extraido teniendo en cuenta las concentra-

ciones de entrada y salida de las aguas fenélicas,
Como las soluciones son diluidas hemos empleado la siguiente
férmula:
L

H T U= (Ca, — €&}/ A G

(1)

en donde L es la altura de relleno de la columna, Ca, y Ca, las concen-
traciones de entrada y salida de las aguas fendlicas y Cim la media
logaritmica segin la expresion:
(Ca, — Ca®)) — (Ca, — Ca*)
(Ca, — Ca*)) (2)
(Ca, — Ca*,)
siendo Ca*, y Ca*, las concentraciones en equilibrio.
La formula (1) obedece a la ley de la simple distribucion y sus
posibles errores se reflejan por igual en todas las experiencias.
De la misma forma se podria haber calculado la HTUTB referi-

da al benceno, con lo cual, las ecuaciones (1) y (2) “mutatis mutan-
dis”, quedarian de esta forma:

HTUtB = L —

(CBg B CBI) /& Cim
(Ce*, — Co,) — (CB", — Ch,)
) (Cs*, — Cp,)

(Cp*, — Cs,)

2,3 lg
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i, como en nuestro caso, el benceno de entrada tiene concentracién O,

-7

estas Gltimas ecuacionas quedariam asi:

HTU 18 — \ L
(CB, — CB,) / CB*, — _‘CB*z_— Cs,)
2.3 lg L
o (CB*Z - CBz)

Aun seria mas correcto la suma de las dos H T U, es decir:
HTUtotal = HTUve + HTUrA

pero, para facilitar el calculo, y teniendo en cuenta que la HTU de mas
influencia es la del agua, todos los célculos se han realizado con la
ecuacion (1), siendo las conclusiones igualmente validas.

3.5 Progrema experimental.

Si, como hemos indicado en el apartado 1, la eficacia de extrac-
cién depende de relleno, naturaleza del sistema, relacién de caudales,
velocidades de flujo, frecuencia y amplitud, utilizaremos una misma co--
lumna e idéntico sistema y fijados ambos, operaremos de forma que
se vea la influencia de la HTU en funcién de la relacion de caudales,
velocidades de flujo, frecuencia y amplitud.

Las treinta y ocho primeras pruebas realizadas nos han servido
de tanteo o preparacién para estudiar la transferencia de materia, velo-
cidades de inundacién, concentracién de las soluciones, etc., para ob-
tener resultados reproducibles. Se observa que relleno maés pequefio
conduce a mejores extracciones. Remo y Ewing (6, 20) han conseguido
HTU de 30 ¢m. con anillos de 12 mm. y nosotros HTU de 25 cm. con:
anillos de 7 mm.

Cada operacién, una vez puesta la columna a régimen, se han
realizado, por lo menos tres veces, llevando a cabo hasta seis opera-
ciones en las mismas condiciones si, en alguna ocasion, los resultados no
eran practicamente reproducibles, Con todo ello, hemos adquirido la
préactica suficiente para evitar errores y sacar unas conclusiones pre-
vias: por cjemplo, la extraccién es mas eficaz si la fase continua la
forma el benceno en una columna pulsante y la misma condicion ape-
nas influye en una columna no pulsante, (Véase Tabla I).
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3.5.1 Efectos de la frecuencia y pulsacion.

En esta serie de pruebas hemos mantenido unos caudales cons--
tantes, modificando solamente la frecuencia y la pulsacion. Los cauda-
les empleados han sido aproximadamente 100 dm®/h/dm* y 40 dm?/
k/dm* para las fases acuosas y bencénica respeclivamente, que corres-
ponden al 30 por 100 de las velocidades de inundacién.

Para comparar las HTU conseguidas en una columna pulsante
con las obtenidas en una columna convencional, se realizan las pruebas
38 a 40, teniendo un mismo valor de 122 cm., tanto si la fase continua
es el benceno o las aguas fenélicas. Dichos valores estan reflejados en
la Tabla I 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 amplitudes-
entre 2,25 y 18,10 mm. Estos valores se refieren a las amplitud “‘dentro”
del relleno,que han sido hallades por célculo, es decir, para una posi-
cion dada de la corredera del generador pulsante, se ha medido la am-
plitud en la parte sin relleno de la columna y se ha calculado la pro-
ducida en el relleno. Queremos observar que la amplitud aun para la
misma embolada, varia con la frecuencia, ya que el tubo en U con
mercurio amortigua la pulsacién; por tanto, para cada frecuencia se ha

medido la amplitud independientemente,

Los ensayos hasta el nimero 83, se realizan a frecuencias de
25 y 50 ciclos/minuto variando las correspondientes amplitudes, obte-
niendo resultados no reproducibles, para la frecuencia de 25 ciclos/mi-
nuto, por lo que se rechazan y en consecuencia, para este sistema, no
es posible emplear frecuencias inferiores a 50 ciclos/minuto. Ello se
debe a que a pequena frecuencia, que comunica poca agitacion al sis-
tema y gran amplitud, —para paliar el anterior inconveniente— existe,
entonces, evacuacién grande de liquido no consiguiendo por ello, el
equilibrio practico.

Otra serie de pruebas se realizan a la frecuencia de 75 ciclos/mi-
nuto y con amplitudes de 565, 7’35, 10’72 y 12,45 mm., cuyos resulta-
dos se reflejan en la Tabla II y figura 2. A la vista de ellos, se observa
que la HTU disminuye al aumentar la amplitud hasta llegar a un valor
minimo, para aumentar después cuando se la amplitud adquiere valores
mayores. Este esquema general, se reproduce en los siguientes ensayes.
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.existiendo, por consiguiente, para un sistema, caudal, relleno y frecuen-
cia dados, un valor optimo de la amplitud que es muy interesante.

Los ensayos siguientes se refieren a la frecuencia de 100 ciclos/
minuto y con amplitudes de 4,52, 5,65, 6,80, 7.80 y 9.05 mm., valores
reflejados en la Tabla Il y figura 3. Vemos, igualmente, que el feno-
meno sigue la pauta anterior, pero es de notar que la amplitud optima
£3 menor que antes,

Las operaciones con frecuencia de 125 ciclos/minuto y 150 ci-
.clos/minuto a diferentes amplitudes estan reflejadas en las Tablas IV y V
y figuras 4 y 5.

Hasta aqui, se ha estudiado la frecuencia y la amplitud en rela-
.cion con la HTU. A la vista del habito de las curvas (véase figuras 2,
3. 4y 5) vemos que existe un fenémeno con minimo. Todo proceso fi-
sico-quimico en donde hay un minimo, obliga a pensar en la existen-
cia de dos fuerzas antagdénicas y contrarias, de las cuales, en principio,
una es inferior a la otra creciendo hasta anularla para después reba-
sarla. La anulacion se refleja en el minimo, las ramas de la curva in-
-dican preponderancia de una de las fuerzas,

Al principio, estamos en presencia de una agitacion que a me-
.dida que aumenta la amplitud (a frecuencia constante), dicha agitacién
es mayor con lo que se produce una disminucion en el valor de la
HTU. Esta mayor agitaciéon lleva consigo la formacion de diminutas
gotas que determinan una mayor transferencia de materia por aumentar
la superficie de contacto; pero a medida que la amplitud rebasa esos
limites Optimos y nos vamos acercando a energias de pulsacién eleva-
das, se llega a conseguir un depésito excesivo de fase dispersa, es de-
cir, ha ocurrido una “inundacién” de fase dispersa en la fase continua,
con lo que la transferencia de materia y el contacto entre las fases es
menor, obteniendo, en consecuencia, mayores valores de HTU,

En el apartado 4. obtendremos una férmula que da, para este
sistema, la relacion entre la frecuencia y la amplitud 6ptima, asi como

tna ecuacion que relaciona la HTU con las mismas variables.

2.5.2 Influencia del cambio de la fase continua (intersustitucion de fase)

En una columna no pulsante no tiene influencia, para los mis-
mos caudales, la variacién de fases, es decir. el que la fase continua
sea benceno o aguas fendlicas apenas influye en el valor de HTU. Por
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¢l contrario este factor tiene influencia decisiva en una columna pul-
sante. Una vez demostrado préacticamente que en nuestro caso se consi-
¢uen mejores extracciones cuando la fase continua que llena la co-
lumna es el benceno, vamos a comparar los resultados obtenidos va-
riando el caudal de la fase continua, tanto en una columna convencional
.como pulsante, La Tabla VI y Fig. 6 dan los valores obtenidos si, man-
teniendo constante la fase acuosa, se varia la fase continua. En ellas ve-
mos que en una columna no pulsante la influencia es superior al 60
por 100, mientras que en una pulsante sélo alcanza el 20 por 100, cuando
se dobla la fase continua,

a = a

3.5.3  Influencia de la variacion de caudales.

Otra serie de ensayos nos han llevado a confeccionar las Ta-
Llas VII, VIII, IX y X, referente a considerar la influencia de ia HTU
dependiente de la relacién de caudales. Estas tablas estdn representa-
das en las Figs. 7, 8, vy 9 en donde, ademas se han reflejado los valores
«le la Tabla X, relativo a una columna no pulsante,

Segln esta Tabla se concluye:
1.”)  Que a medida que aumenta la relacion de gastos, aumenta
€l valor de la HTT.

2.") Que para una misma relacién de caudales, se obtiene un
valor de la HTU menor, si el caudal del disolvente aumenta, por efecto
de la solubilidad.

La Tabla VII y Fig. 7, se refieren a la relacion de la variacion
.de caudales, ‘para frecuencias de 75 ciclos minuto y amplitudes de 5,22
mm. y la Tabla VIII y Fig. 8, para la misma frecuencia y el valor de
12,45 mm. de amplitud. Por ello deducimos que:

1.") A medida que aumenta la relacién de gastos, aumenta el

~valor de la HTU.

2.°) Para una misma relacién de caudales, se obtiene una HTU
menor, si el caudal del disolvente aumenté, por efecto de la solubilidad.

3.°) La influencia de la variacién de caudales en una columna
pulsante es menor que en una columna convencional,
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Por dltimo la Tabla IX y Fig. 9, consignan el mismo fenémenc
ara la frecuencia de 125 ciclos/minuto y a las tres conclusiones ante-
p ;
riores podemos afadir:

4.} Para mayores frecuencias la influencia de la variacién de
Ta relacién de caudales, sobre el valor de la HTU, es menor que para
frecuencias pequenas

4. Elaboracion de resultados.

Se ha calculado la HTU segin la ecuacion (1), de todas las
pruebas, reflejandose dichos valores en las Tablas.

El valor de la HTU no es el exacto correspondiente a este sis-
tema, sino que da el grado de extraccion conseguido. La férmula (1}
se refiere a la HTU total referida al agua, que es el que mas influen-
cia tiene en el valor de la HTU integral. Una mayor eficacia de la co-
lumna nos conduce a un valor menor de la HTU, o dicho de otro modo
cuanto menor sea la HTU, més niimero de unidades de transmisién
contiene la columna y dado una altura de la columna a menor valor
de la HTU, es como si la columna fuera mas alta, de mas pisos.

A guisa de ejemplo, vamos a detallar el cilculo de la opera-
cién 84 (Tabla II). Idéntico calculo se ha llevado a cabo con las tres-
cientas pruebas,

4.1 Calculos analiticos.

Los analisis de las aguas fenélicas y del benceno de salida se
ha realizado por el método de Koppeschaar. ligeramente modificado por
nosotros para evitar errores, Indiquemos a continuacién ambos proce-
dimientos:

a) Método de Koppeschaar

Se echan 25 ¢cm® de solucién problema en un matraz alorado de
300 cm”. Se anaden 100 cm® de solucién de cloruro barico al 20 por
ciento, se agita, se diluye hasta enrasar y se filtra en dos filtros corrien-
tes y en uno de 242. Se cogen 25 c¢cm” de muestra filtrada y se llevan
2 un frasco con tapén esmerilado de un litro que contiene 200 em.” de

‘
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agua v 10 cm.” de solucién de bromo N/2. Se acidifica con 50 cm.® de
dcido clorhidrico al 20 por ciento y se cierra inmediatamente e} matraz.
Se agita bien y se deja en reposo duramte cuarenta y cinco minutos,
refrigerandolo con agua. La solucién debe permanecer coloreada de

amarillo.,

Se anaden, rdpidamente, 20 ¢cm.® de solucién de yoduro poté-
sico al 10 por ciento y se clerra, inmediatamente el frasco. Se agita
bien y, después de cinco minutos de reposo, se valora el yodo en exceso
por el método acostumbrado del tiosulfato sédico N/10 y almidén:

Reaccion fundamental 6,H,OH 4 5Br, - C;H.Br, + 3HBr

equivalencias: £‘Hé;—OH- = Br =1 =5,0,".

Calculos: (volimen de Br N/10 corregido como volimen de

Br N/1 volumen de Na, 5,0, corregido) 0—2’94— % ;’2(22— e —](2)20 =

=volimen Br N/10 corregido correspondiente al Br N/2= volinien
Na, 5,0, corregido) 1,254 gr/L

b) Modificacién del método anterior.

El método actual es igual, pero para evitar la conslante variacién
en el factor del agua de bromo, se valora la muestra en blanco cuyo
gasto de la solucién de tiosulfato la llamaremos K, con lo cual la fér-
mula anterior se convierte en:

(K — volumen de Na,5,0,) 1,2450 {, en gr/1 (3) siendo { el factor
de la solucién de tiosulfato que antes también intervenia en el calculo.

e .
4.1.1 Andlisis de la alimentacion Ca,

Aplicando la ecuaciéon (3) a las aguas fendlicaz de entrada se
tienen los siguientes valores para la operacion 84,

K = 50,6 cm.?
V = 3L1 em.?
f = 0,9943.
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con lo que sale:

1.254 (50,6 — 31,1) . 0,9943 = 12,18 gr/1.

4.21 Analisis del refinado Ca ,

Idéntico procedimiento, pero en lugar de tomar 25 cm.” que
vos daria un resultado final con un error del 2 por ciento, s toman

100 em.” con lo que la formula (3) queda asi:

(K —V). 1. engr/h

Para la operacion 84, se tiene:

K = 50.6 ¢m.?
V = 22,8 cm.’
f = 0,9943

o sea, 0,3135 (50,6 — 22.8) . 0,9943 = 8,68 gr/l.

4.1.3  Analisis del extracto, Cn,

La salida del benceno, se realiza por dos métodes, el anterior-
mente indicado y la rectificaciéon del benceno y fenol.

a) Ll método de andlisis quimico es igual al descrito en 4.1.1
pero tomando 10 em.” de muestra y diluyendo hasta 1.000 cm.” de los
gue se cogen 25 cm.” La férmula (3) queda asi:

6,27 (K — V . f) en gr/l.

Para el ensayo nimero 84, se tiene:

6,27 (50,6 — 43,5) . 0,9943 — 24.60 gr/L.

b) El método de andlisis fisico se realiza asi:

Sobre un matraz de dos litros de capacidad se monta una co-
lumma de 50 cm. de cucrpo util (ref. Afora 2552) con rellujo. Al cal-
derin se echan 1.000 cm.” de exiracto que pesan 884 gr, y rectificando
se tiene:

1) 962 cm.* de benceno (840 gr.) de 046 gr/] de [enol (ana-
lizado como luego diremos).
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2) 44,5 gr. de fenol de punto de congelacién 38,40°C., = 90,38

por ciento, Cuyo balance de material es la unidad:
El extracto tiene, por consiguiente, la sigulente conceniracién:
0,9938 . 44,5 + 0,962 , 0,46 = 44,67 gr/L.

que esta en perfecto acuerdo con 44,60 gr/l. obtenido por andlisis qui-
mico,

La concentracién del benceno rectificado se ha calculado toman-
do 25 cm.’ de muestra directamente, con lo que la ecuacién (3) queda
asi:

0,003 (K — V) . f en gr/l (6)
y para la operacién 84, toma el siguiente valor:

0,063 (47,7 — 40,2) . 0,0943 = 047 gr/l.

4.2 Mediciones.
La operacion 84 ha durado 58 minutos y 15 segundos, con lo
cual, por la columna han pasado:

11.290 em.’ de aguas
3.910 em.” de benceno

cue corresponde a

11.290 dm.*. 60 minutos/hora < -
: ‘ = 107 dm."/h/dm.*
58,25 minutos 0,1085 dm."

y 3.910 dm.”, que corresponden a 37,10 dm."/h/dm.*
La relaciéon de gastos es, por consiguiente:

1129

A0
3910

v las condiciones operatorias:

75 ciclos/minuto y
5,65 mm. de amplitud.



4.3 Calculos.

Segin lo anterior se ticne:

Ca, = 2418 gr/l
Ca*, = 1,64 7
Ca, = 868 7
La* = 059, ¥
GB, = 0 2
Cp, = 44,60

Aplicando la férmula (1), por partes tendremos:

(2418 — 1,64) — (8,68 — 0.59)
(24,18 — 1,64)

(8,68 — 0,59)

A Cim

= 1412 gr/1

2.3 log

14,12 ¢r/1 81 cm, _
HTU = — = 73,79 cm.
(24,18 — 8,68) gr/l
Con objeto de ordenar la presentacion de los calculos. vamos a
realizar lo anterior, de forma simplificada, referente a la prueba ni-

mero 117 (Tabla IV),

Esta operacion tiene las siguientes caracteristicas:

Caundal de la fase acuossa .....coovvevvviviniennnn. 104.2 dm.”/h/dm.”
Caudal de la fase bencénica .........covvvivinnnn. 36.80 7

Concentracién de la alimentacién, Ca

21,82 or/l.

Concentracién de la alimentacién, en equili-

ool G v T AT EE T F M ST SR 148 ~
Concentracién del refinado, Ca, ......cocoeninnns 5,8 =
Concentracion del refinado en equilibrio, CA¥*, .. 040 7
Concentracion del disolvente, CB, .................. 0 i
Concenltraciéon del exiracto, CB, ..ooeovvvenenennnnes 4515 7
Frecammimia, e s sive i b omme e 50 8 s smpasbs - 125 ciclos/minutg
Arplituil: s e i 5 S4B S8 55,908 5 i 4,52 mm,

Fase  GOIMIE . siricas sits s snmibimmiismssss oy e o sapat s Benceno
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Calcularcmos:

a) Relacion de caudales
b1  Balance de materia

¢)  Media logaritmica de concentraciones

d) HTU
104.2
B e = 283
20,0

104.2 (21,82 — 5,87)
]ﬂ ————— 100
36.80 . 45.15

(Ca; — Ca™)) — (Cay, — Ca™)
C) Clm — fi__.,,,;
ga-ing o8t T 8%

(Ca, — Ca*,)

(21.82 — 1.48) — (5,87 — 0.40)

O = Lo - =11"34grl
23 log (21,8 __——_1.,4»0)_
5,87 — 0.40)
) | Y S e 8l cm. 11,34 gr/l
) HTU = - P —— = 57,60 cm.
Ca, —Ca, (21,82 — 5.87) gr/1

4.4 Formulas que rigen el fenomeno

Teniendo en cuenta todas las variables constantes a excepcién de
la frecuencia y amplitud, hemos considerado, hasta ahora, el proceszo
cualitativo estableciendo una relacién entre frecuencia, amplitud y H T U,

En este apartado vamos a estudiar la citada relacion de forma
cuantitativa, para el sistema agua-fenol-benceno y para ello considera-
mos constantes: el relleno, el sistema, los caudales, su relacién y la
temperatura,

Hemos indicado antes, que los gréficos se componen de dos ra-
mas, una descendente y otra ascendente, unidas por un minimo, exis-
tiendo, por consiguiente, dos fuerzas antogonicas que en este punto se
igualan.

Nuesiras formulas, que dan la relacién entre frecuencia, ampli-
tud y HTU, se refieren a la rama descendente. hasta el minimo. En di-
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cha rama el fenémeno es perfectamente reproducible por depender de
la agitacién que también es reproducible, no ocurriendo lo mismo en
la zona de la rama ascendente ya que al depender de la inundacion
de la fase dispersa en la continua, la agitacién no es reoproducible.

Si se dibujan, en papel semi-logaritmico, las amplitudes 6ptimas
frente a las frecuencias correspondientes, se ohtiene la figura 11, que
tiene la siguiente forma:

f= o + § loga, @)
en donde  y 4son constantes dependientes del sistema caudal, tem--
peratura y naturaleza del relleno. Ello indica que la amplitud 6ptima
es funcién exponencial de la frecuencia. Segiin ésto, la HTU depende
del producto frecuencia x amplitud, para cualquier valor individual de
la frecuencia o de la amplitud.

En la figura 12 se ha representado la HTU en funcién de la
frecuencia, a amplitud constante, y en la figura 13 se ha dibujado la
BTU frente al producto f . a, que es el producto de las figuras 2, 3, 4-
y 5 por la figura 12. Por ésta se ve que la HTU, es funcién lineal de
la frecuencia y como ésta es funcién exponencial de la amplitud op-
lima (ecuacién 7), la HTU resulta serlo también,

Ademss, la figura 13 sefiala un minimo para la HTU frente al
producto f . a, dando un limite sobre la pulsacién que no hace aumen-
tar la eficacia y que define una condicién éptima. Chantry, Berg y Wie-
gant (3) han demostrado que para los sistemas benceno-acido acético-
agua, metilisobutilcetona-acido acético-agua y acetato de etilo-acido acé-
lico-agua, existe la misma ecuacién (7) con distinto valor para las cons-
lantes, siendo la amplitud inversamente proporcional al cuadrado de la
frecuencia.

Para el caso que nos ocupa y teniendo en cuenta el cuadro I;

CUADRO 1
f ¢/min ap, mm log an HTU, cm.
75 7,04 0,848 55
100 6,39 0,505 45
125 5.78 0,762 35
150 5,25 0,720 24,
Ja ecuacion (7) toma la siguiente forma:
f = 574 — 588 log a (8)
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Si la ecuacién (7), da una relacion exponencial entre la fre-
cuencia y la amplitud 6ptima, cabe pensar también que existe una re-
lacién similar exponencial entre la frecuencia y la amplitud para un
valor constante de la HTU, Representando frecuencia frente a amplitud,
a HTU constante, obtendremos una ecuacién de la siguiente forma:

f=p+sloga 9)

en donde p y s, son consonantes y a representa la amplitud en funcién

de la frecuencia f, para una HTU dada.

Para HTU — 60 cm., podemos escribir el siguiente cuadro II:
CUADRO 1I
f, ¢/min a, mm §a m log a HTU, ¢cm
75 6,75 506 0,83 60
100 5,44 544 0,74 60
125 4,45 555 0,65 60
150 3,69 555 0,55 60

quedando la ecuacién (9) asi:

f = 303 — 276 log a

para HTU = 60 cm. y para el sistema benceno-fenol-agua, que nos
ocupa.
Si se realiza lo mismo para HTU = 70 cm. formaremos el
cuadro III:
CUADRO III
f : a f e log a HTU
75 6,00 450 0,778 70
100 ,88 488 0,689 70
125 3,96 495 0,598 70
150 3,05 439 0,484 70

con lo cual la ecuacién (9) queda:
P =290 — 276 Ig a

que nos permite deducir que de las contestantes p y s de la ecuacién (9),
la primera es dependiente de la HTU, mientras que la s es independiente
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de la misma. Vamos a relacionar la dependencia entre la HTU y la cons--
tante p:

Para ello representamos los valores de HTU de la ecuacién (9)
en coordenadas rectangulares frente a los valores de p (figura 14), ob-
teniendo una ecuacion en la que aparecen otrag dos constantes, esta.
ecuacion es:

p = q (r — HTU) (10)

aue noz relaciona e} valor de p en funcién de la HTU, como antes apun-
tabamos.

Con los valores p y HTU, obtenemos analiticamente los valores
de q y r que son, respectivamente 1,30 y 293; con lo cual la ecua-
cién (10) toma la siguiente forma:

p = 1,3 (203 — HTU) (11)

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

CUADRO IV

p HT , ¢m, q r

317 50 1.3 293
303 60 1,3 203
290 70 L3 203
277 80 1,3 293

Por dltimo, las ecuaciones (9) y (10) conducen a una ecuacién
que relaciona las caracteristicas pulsantes con la HTU, que es el mo-
tivo final de nuestro lrabajo para el sistema benceno-lenol-agua, esta
ecuacion es:

f=q(r—HTU) +slga (11)
cayas constantes ya calculadas, da:

f=1,30293 — HTU) — 276 . log a (12)

para un caudal y tipo de relleno definido.

4.5 Condiciones optimas y limites de validez.

En el apartado 3.5.1 se indicaba que por debajo de 50 ciclos,

minuto, los resultados no eran concordantes, por lo que el fenémeno
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no es enteramente reproducible, debido a que para tener una eficacia
elevada habia que suministrar al sistema amplitudes mayores con lo
Gue no se conmsigue un equilibrio praclico, por evacuacién grande de
liquido en cada embolada. Indudablemente el fenémeno se reproduce
para estas frecuencias con amplitudes mayores, pero entonces la efica-
cia de extraccién disminuye considerablemente,

La figura 15, estd dibujada con los valores de la Tabla XI y
dichos valores se han obtenido después de repetidos ensayos, lo que
afirma que e fenémeno no es perfeclamente reproducible; si bien estos
valores, para la frecuencia de 75 ciclos/minutlo, satisfacen las férmulas,
podemos asegurar que el limite de frecuencias para la validez de la
ecuacion (12) estan en los 50 ciclos/minuto,

Queremos repetir también. que dichas formulas se refieren a la
rama descendente hasta el minimo, que es cuando el sistema tiene unas
caracteristicas constantes.

Se han realizado ensayos a 175 y 200 ciclos/minuto cuyas ta-
blas NXII y XIII estdn representadas en las figuras 16 y 17. El fenémeno
sigue la misma pauta que en otras ocasiones pero el minimo de la curva
adquiere mayores valores, es decir, que la amplitud 6ptima, a, . da una
HTU mayor que para la [recuencia de 150 ciclos/minuto.

Comparemos los valores de frecuencia, amplitud optima y pro-
ducto de ambos valores con la HTU minima para las frecuencias de
125. 150, 175 y 200 ciclos/minuto cuyos valores estin reflejados en la
figura 13,

El producto de frecuencia por amplitud tiene un valor aproxima-
damente de 770, pudiendo formar el siguiente cuadro:

CUADRO V
Frecuencia Amplitud dplima
ciclos/minuto mm. F . an HTU, cm.
125 5,78 720 35
150 5,25 790 24
175 4,54 800 3
200 4,05 810 35

El minimo correzponde a la frecuencia de 150 ciclos/minuto, es
decir, para valores superiores a esta frecuencia, aunque el fenémeno
sigue con su mismo habito, la eficacia disminuye y por tanto para va-
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lores de frecuencia superiores a los 150 ciclos/minuto la eficacia de-
crece v las férmulas obtenidas no se ajustan a la realidad exactamente.
Y para valores de frecuencia inferiores a los 150 ciclos/minuto la efi-
cacia también disminuye. (Véase tabla X1V},

Resumiendo, se tiene: los limites de frecuencia para el sistema
benceno-fenol-agua estdn comprendidos entre 50 y 200 ciclos/minuto.
siendo la frecuencia de 150 ciclos/minuto la éptima, es decir, con la
que se consiguen mayores exiracciones,

Vamos a definir ahora los limites de la amplitud a una frecuen-
cia dada y su condicién Optima:

Para una frecuencia dada el limite superior de la amplitud es
cuando se cumple que @ = a, , siendo a, la amplitud éptima, es decir,
con la que se consigue una HTU minima. Esia amplitud éptima se cal-
cula, para el sistema benceno-fenol-agua con la ecuacion (8) y una vez
ballada se puede obtener con la ecuacién (12) la HTU minima corres-
pondiente,

El fimite inferior de la amplitud se puede fijar teoricamente, va
que la frecuencia y amplitud son nulas cuando la HTU es igual a la
HTU obtenida sin pulzacién.

Aunque la ccuacién (11} no se puede aplicar en condiciones no
pulsantes, vamos a utilizarla, dando un valor a la frecuencia definido
y positivo, con lo cual se obtiene una HTU que en este caso corres-
pondera a una HTU,, sin pulsacion, Es decir, la HTUs, obienida se-
giun Tabla 1, se sustituye en la ecuacién (12) y dada una frecuencia,
se obtiene una amplitud que sera a,,, sin pulsacién; por lo tanto. para
cada frecuencia, no se puede utilizar la ecuacion (12) para amplitudes
mayores que la a,, obtenida. La amplitud es generalmente muy pe-
quena, aumentando la eficacia en un 5 por ciento sobre los valores no
pulsados a amplitudes mas pequefias que a,, -

Vamos a calcular ahora los intervalos de amplitud segin lo arri-
ba indicado para las [recuencias 75, 100, 125 y 150. que corresponden
a las amplitudes de la rama descendente. Como hemos indicado ante-
riormente, tomamos el valor de la HTU,, sin pulsacion igual a 122 cm.,
y para el caso de 75 ciclos/minuto, segin la ecuacién (12) se tiene:

75 = 1,3 (293 — 122) — 276 . log a
de donde a = 3,42 mm.
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El limite superior de la amplitud viene dado por la ecuacién
{8) que, para esta frecuencia de 75 ciclos/minuto, tiene el siguiente
valor:

75 = 574 — 588 log a
de donde a, = 7,06 mm.

El cuadro V, resume los limites de la amplitud para las fre-
cuencias que se citan sigulendo el calculo anterior, en donde a, repre-
senta el limite superior que coincide con la amplitud 6ptima y a,,
es el limite inferior:

CUADRO VI
f an log an asp log asp
75 7,06 0,848 3,42 0,53
100 6,39 0,805 2,75 0.44
125 5,78 0,763 2,23 0,348
150 9,25 0,725 1,61 0,257

cuyos limiles, repetimos, coinciden con la rama descendente de las fi-
111 2
guras 2, 3, 4 y 5.

Los cuadros 1 y V dan, para las distintas frecuencias, las HTU
minimas en funcién de las amplitudes correspondientes, segim las ecua-
ciones (8) y (12). Para comprobar ambas ecuaciones, realizamos una
serie de experimentos que estdn reflejados en la Tabla XIV, con lo que
se puede admitir perlectamente la ecuaciéon (12) ya que estd en com-
pleto acuerdo con las pruebas experimentales.

4.6 Balance de materia.

Por ultimo, para terminar este estudio, vamos a realizar un ba-
lance completo de materia que nos permita contrastar la pérdida de
benceno y fenol que se va en el extracto,

Considerando que este trabajo cae dentro de la Ingenieria Qui-
micadonde sc admiten errores hasta del 10 por ciento, no queremos
pasar por alto lo anteriormente indicade, si bien es de resaltar que las
solubilidades mutuas que haremos mencion no son datos segures por
su pequenez.
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A continuacién indicamos una serie de datos, tomados de la Bi-
bliogralia, que comprueban la disparidad de resultados llevados a cabo
por varios investigadores sobre las solubilidades mutuas del benceno y
del agua.

Asi, Walther y Lachmann (41) dan como solubilidad del ben-
ceno en el agua a 20°C, 0,17 por 100. Berl-Lunge (42) da: 0,082 vo-
limenes de benceno en 100 volimenes de agua a 20°C, lo que repre-
senta 0,07 por ciento en peso, valor que no concuerda en absoluto con
el anterior.

Por lo que respecta a la solubilidad de] agua en el benceno, Hill
(43) da a 25°C, 0,073 por ciento y otros autores (44) 0,05 por ciento
v 0,057 por ciento a 18"C y 20° C respectivamente. Berl-Lunge (42).
sin embargo, a 20°C da como solubilidad 0,211 volamenes de agua en
1.000 volimenes de benceno, que corresponde a 0,024 por ciento en
peso.

Los cuadros siguientes dan la solubilidad mutua del benceno y
agua en presencia de fenol y estando presente sulfito sédico (9 por cien-
to) y sulfato sédico (11 por ciento). Dichas tablas se han obtenido me-
diante analisis y por consideraciones teoricas,

Como las soluciones empleadds son muy diluidas respecto al con-
tenido de fenol, la solubilidad sigue una ley lineal, a temperatura cons-
tante, por lo que hemos determinado el agua contenida en un benceno
con riquezas del 1 por ciento, 3 por ciento y 5 por ciento en fenol. La
representacion de estos puntos es una recta, por lo que los demds va-
lores se han determinado por cédlculo, El anélisis de este agua se ha
llevado a cabo por retencién con cloruro caleico. Los valores se en-
cuentran consignados en la Tabla A y han sido contrastados por el
trabajo de Tdgliavini y Arich (loc. cit.)

Los valores de la Tabla B no son tan seguros. Hemos partido del
mismo principio, es decir, la solubilidad del benceno en agua es fun-
cion lineal del contenido en fenol, a temperatura constante, y siendo
eproximadamente la mitad de la solubilidad del agua en el henceno,
hemos extrapolado a diluciones pequefas para conseguir los valores
consignados, No hemos encontrado un método eficaz y seguro de labo-

ratorio para obtener y determinar el benceno contenido en el agua.

Tabla A. solubilidad del agua en benceno a 20°C, en presencia
de fenol. sulfito sodico y sulfato sodico.
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Fenol °/, peso Benceno I, peso Agua °l peso

0,00 99,93 0,07
0,50 99,36 0.14.
1,00 98,82 0,18
1,50 98,28 0,22
2.00 97,74 0,26
2.50 97,20 0.30
3.00 96,66 0.34
3,50 96,12 0,38
4,00 95,58 0,42
4,50 95,04 0,46
5,00 94,50 0,50
5.50 93,96 0,54
6,00 93,42 0,58
6.50 92,83 0,62
7,00 92,34, 0,66
7,50 91,88 0,70
8.00 91,50 0,74

Tabla B. Solubilidad del benceno en el agua a 20°C, en presen-

da de fenol, sulfito y sulfato sédicos.

Fenol %l peso Renceno I, peso Agua I, peso
0,00 0,04 99,96
0,50 0,08 99,42
1,00 0,10 98.90
1,50 0,12 08,38
2,00 0,14 97.86
2,50 0,16 97,34
3,00 0,18 96,82
3,50 0,20 96.30
4,00 0,22 95,78
4.50 0,24, 95,26
5,00 0,26 94,74,

Con la ayuda de las tablas anteriores, vamos a calcular la in-
fluencia de las solubilidades mutuas en la operacién nimero 117, to-
mando como base la unidad de peso:

54



Agua: entrada:
104,2 dm.*/h/dm.? . 1,085 Kg/dm." — 104,2 dm."/h/dm.” . 21,82,
10 Kg/dm® = 111, Kg/dm*/h.

zalida:

104.2 . 1,090 . 0.995, + 36,80 . 0,890 . 0,00, = 113,
Benceno: entrada:

36,80 . 0.878 = 32,3,

salida:

36,80 . 0.890 . 0,943, + 104,2 . 1,090 . 0,000, = 31,0,.

Para la operacién niamero 84, resulta asimismo lo siguiente:

Agua: entrada
107.0 . 1,087 — 107,0 . 24,8 . 107 = 113...

salida:
107,0 . 1,085 . 0,991, + 37,10 . 0,889 . 0,00, = 115,,.

Renceno: entrada:

37,10 . 0.889 . 0,955, + 107,0 . 1,085 . 0,000, = 31,,.

Por dltimo queremos hacer notar que este trabajo ha tenido
aplicacion inmediata en una instalacién de sintesis de fenol por sulfo-
nacion habiendo pasado por una planta piloto con capacidad para tra-
lar 20 Tm. de aguas/mes, y siendo finalmente proyectada una instalacién
capaz para tratar 500 Tm/mes, que actualmente funciona y recupera
6 Tm. mensuales de fenol 99-100 por ciento, El proyecto de ambas plan-
tas ha tenido como base fundamental la superficie de contacto y el tiem-
pu de permanencia de las dos fases dentro de la columna pulsante, es
decir, nos hemos basado practicamente en el niimero de Reynolds (Re).
ya que el nimero de Froude (Fr) y el de Newton (Ne) eran despre-
ciables.

Adjuntamos un esquema de la planta que recupera 6 Tm. de fe-
tiol/mes de concentracion 99-10 por ciento, queriendo hacer notar que
la pérdida total de benceno asciende al 0,5 por ciento sobre las aguas
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tratadas, correspondiendo el 0,1 por ciento al efecto de la solubilidad’
de éste en el refinado y el 0,4 por ciento a pérdidas por evaporacién..
Estos valores representan una pérdida total de 0,4 Kg. por Kg de fenol
recuperado, siendo aproximadamente 0,08 Kg. por Kg. de fenol.
por efecto de la solubilidad y 0,32 Kg./kg. de fenol recuperado por
pérdidas de evaporacién. Ll aparato 66 y 67 (figura 18) son colector
~ refrigerante de salmuera para paliar la citada evaporacién, habién-
dose reducide la pérdida por evaporacion a la tercera parte.

5. Conclusiones,

Resumiendo en este apartado todo lo que hemos venido diciendo:
a lo largo de este trabajo, tanto original como de comprobacion de

ctros autores, se tiene:

1.* La eficacia en la extracciéon liquido-liquido, en una columna.
a contracorriente depende:
a) de la relacion de caudales de ambas fases,
b) de la velocidad de flujo.
c) de la agitacion.
2.* En el caso del sistema benceno-fenol-agua, la extraccion es
mayor si la fase continua es benceno, cuando se trata de una columna.
pulsante.

3." Para el mismo sistema no tiene influencia el cambio de
fase, si se trata de una columna no pulsante,

4." Para el citado sistema y columnas pulsantes, existe una ley
gue sze cumple en el intervalo de frecuencia de 50-200 ciclos/minuto,
estando regida dicha ley por la ecuacién (12):

f=130(293 —HTU) —276 . log a

5.* Para el sistema que nos ocupa y columnas pulsantes, la fre-
cuencia y la amplitud éptima (correspondiente a una HT U minima)
estan relacionadas por la ecuacion (7):

f = 574 — 588 log «,

6. La maxima extraccién para el sistema que nos ocupa, co-
rresponde a la frecuencia de 150 ciclos/minuto, cuando la amplitud es
de 5,25 mm,
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7. Para el citado sistema e] rendimiento de extraccion o efi--
cacia es funcién lineal de la frecuencia y exponencial de la amplitud,.
en el intervalo considerado.

8." La influencia de la variacion del caudal del disolvente so-
bre la eficacia de extraccidn, es elevada en una columna no pulsante y
pequefia en una columna pulsante.

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

a) Columna no pulsantes
A mayor relaciéon de gastos, menor eficacia.
A igualdad relacion de gastos, si €l caudal del disolvente au-
menta, se obtiene mayor extraccion.

b) Columna pulsante:
A mayor relacién de gastos, menor eficacia; pero no con-
tanta influencia como en una columna no pulsante,
A igualdad relacién de gastos, si el caudal del disolvente-
aumenta, se obtiene mayor eficacia de extraceion,

La variacion de la relacion de gastos, influye menos que en una.
columna no pulsante, siendo esta influencia menor para mayores fre-
cuencias,

Las conclusiones primera, octava y novena comprueban la expe--

rimentacion de otros autores, para diferentes sistemas del aqui tratado-
y las restantes conclusiones son originales,
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6. Nomenclatura.

Gn

Gsp

Ca,
Ca¥

Ca,

Ca*,

Cs
Clm

Ga

Gn

HTU
HTUmin
HTUsp

HTUTA
HTUTn
L

p? (I7r9s

a. 3

1 (subindice)
2 (subindice)

I

I

I

I

Il

Amplitud (distancia enire las posiciones extremas de
cada embolada o impulso “dentro” del relleno)
en mim,

Amplitud para una HTU minima, dada una frecuen-
cia en mm.

Amplitud para cuando HTU = HTUsp en la ecua-
cion(12).

Concentracién en fenol, gr/l,

Concentracién en equilibrio, gr/.

Media logaritmica de concentracién, gr/l.
Concentracién en gr/l. de fenol de la fase acuisa.
Concentracion en gr/l. de fenol de la alimentacién.
Concentracion en gr/l. de fenol de la alimentacién,
en equilibrio,
Concentracion engr/l. de fenol del refinado.
Concentracién en gr/l. de fenol del refinado, en equi-
librio.

gr/l. de fenol en la fase bencénica.
gr/l de fenol del disolvente.

gr/1. de fenol del disolvente, en

Concentraciéon en

Concentraciéon en
Concentracion
equilibrio.

en

Concentracién en gr/l. de fenol del extracto.

Concentracién gr/l. de fenol del extracto, en equi-

librio.

en

[recuencia de pulsacion, en ciclos/minuto.

Caudal de la fase acuosa, en dm.’/h/dm.?

Caudal de la fase bencénica, en dm.*/h/dm.?

Altura de una unidad de transmisién, en cm,

Altura de una unidad de transmisién minima, en cm.
Altura de una unidad de transmisién en una colum-
no pulsante o “convencional” |

HTU 1total referida al agua.

HTUtotal referida al benceno.

Altura de relleno de la columna, en em.

Constantes.

Constantes.

Condiciones de entrada.

Condiciones de salida,
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RESUME

L’auteur utilise les colonnes pulsées pour l'extraction de phénol
en solutions aqueuses, en usant del benzéne comme un solvant selectif
et rapporte lefficacité d’extraction avec les variables qui interviennent
dan cette operation unitaire en obtenant pour le systeme cité de trés:
bonnes conditions. Finalment il cite P'aplication de cet étude a une
instalation manufacturiére aprés avoir experimenté en une plante pilote.

SUMMARY

The author uses pulsed columns for the extraction ol water so-
lutions of phenol using benzene as a selective disolvent and compares
the extraction efficiency with the variables thet take place in this unit
operation, obtaining for the quoted system the best of conditions, Lastly
he quotes the application of this study to a factory installation after
experimenting in a pilot plant.

KURZREFERAT

Der Erfinder gebraucht die Pulsierkolonner zum Extraction des
Phenol in wissrig Losung:; dabei beniitzt er Benzol als ausgesuchtes
Losemittel und benieht die Wirksamkeit der Extraction dem Veriinder-
lichen die teilnehmen dass bei dieser einheitlichen Operation mit dem
angefiihrten System die beste Beschffenheit erreicht wird. Endlig gibt
der Erfinder die Verwendung dieser Arbeit an einer fabrikmiiszizen
Finrichtung an nach dem Experiment an einer Pilot-Anlage.
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