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DESCRIPCION
Recuperacion por recompresion de vapor de componentes fluidos de proceso industrial
ANTECEDENTES DE LA INVENCION

[0001] La recompresion mecanica de vapor (MVR), también conocida como destilacion por compresion de vapor, se
emplea en la industria como una eficiente técnica de destilado para extraer y/o aislar el agua de las aguas residuales
procedentes de procesos industriales. El uso de MVR para tratar las aguas residuales procedentes de procesos
industriales permite reciclar las aguas tratadas y reducir la evacuacion de residuos, haciendo posible asi ahorrar en
costes de saneamiento medioambiental. Ademas, las aguas recuperadas mediante MVR pueden reutilizarse para el
mismo proceso industrial, lo cual también contribuye al ahorro de los costes.

[0002] EI MVR se ha venido empleando solo o junto con la ultrafiltracion (UF) para el procesado de aguas residuales
procedentes de procesos industriales. Véase, Labrecque et al., Chem. Eng., February, 2004. La UF es (til para la
extraccion de compuestos quimicos de mayor diametro de las aguas residuales procedentes de procesos industriales.

[0003] Las patentes US 5.919.980 y US 6.207.058 hacen referencia a la recuperaciéon de surfactantes en soluciones
acuosas mediante la ultrafiltracion, mientras que la patente US 5.137.654 hace referencia al uso de la ultrafiltracion para
la recuperacion de un fluido para metalurgia tipo emulsion aceite/agua contaminado para su reutilizacion. Ninguno de
estos documentos revela el uso de MVR.

[0004] La patente US 2006/0032630 revela la generacion de vapor a alta presion a partir de una mezcla de aceite/agua
producida en operaciones de recuperacion de aceites pesados, que se trata en primer lugar para extraer el aceite y la
grasa y luego alimenta un evaporador. El destilado puede emplearse directamente o refinado para extraer las trazas de
solutos solidos antes de emplearse para alimentar el generador de vapor.

[0005] La patente WO 92/01380 revela varias composiciones biocidas, incluidas algunas que resultan idéneas para su
uso en fluidos para metalurgia.

[0006] Mientras la y/o la UF son dos procesos que se han empleado independientemente con anterioridad para
recuperar agua de fluidos residuales procedentes de procesos industriales, sigue existiendo en la técnica la necesidad
de procesos que utilicen la MVR y la UF para tratar fluidos procedentes de procesos industriales con el fin de recuperar
materiales Utiles, distintos del agua, de las aguas residuales.

BREVE DESCRIPCION DE LAS FIGURAS
[0007]

La Fig. 1 proporciona un diagrama de bloques funcional esquematico de un proceso general de tratamiento de aguas
residuales procedentes de procesos industriales que contienen material recuperable.

La Fig. 2 proporciona un diagrama de bloques funcional esquematico de un proceso general de recuperacion de un
material en aguas residuales procedentes de procesos industriales.

RESUMEN DE LA INVENCION

[0008] En un aspecto, la invencién proporciona un proceso para preparar un fluido reciclado para procesos industriales
gue contiene un biocida fendlico disuelto y al menos una amina, y dicho proceso comprende: (a) tratar el fluido acuoso
recogido tras su uso para metalurgia, laminacién o extraccion de metales, comprendiendo dicho fluido recogido agua, un
biocida fendlico, al menos una amina y, opcionalmente, un surfactante, un emulsionante, un lubricante, un espesante o
un aceite con: (i) ultrafiltracion para extraer particulas de dicho fluido que sean de un tamafio superior aproximadamente
a 6 nm de diametro; y (ii) recompresion mecéanica de vapor para obtener componentes del fluido usado que forme
azedtropo o se destile con agua; y (b) recogiendo material recuperable que comprenda agua, biocida fendlico disuelto y,
al menos, una amina, donde el material recuperable esté en una forma idénea para su reutilizacion.

[0009] La amina puede, por ejemplo, comprender N,N-dietiletanolamina, metoxipropilamina, o una combinacién de
ambas. El biocida puede, por ejemplo, comprender p-chloro-m-cresol u orto-fenilfenol o una combinacién de ambos.

[0010] En ciertas realizaciones, el fluido acuoso es un fluido para metalurgia, por ejemplo, un fluido para metalurgia
empleado para laminar metales. En otras realizaciones, el fluido acuoso puede ser un fluido de mecanizado.

[0011] En ciertas realizaciones, la ultrafiltracién tiene lugar antes de la recompresién mecanica de vapor; en otras
realizaciones, la recompresion mecanica de vapor tiene lugar antes de la ultrafiltracién.
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[0012] En ciertas realizaciones, el proceso comprende ademas realizar entre uno y cuatro pasos de ultrafiltracion
adicionales tras los pasos de ultrafiltracion y recompresiéon mecanica de vapor arriba descritos.

[0013] En ciertas realizaciones, el biocida fendlico y, al menos, una amina presentes en el material recuperable se
encuentran en una forma idénea para su reutilizacién o reciclado.

[0014] Otros aspectos y ventajas de la invencién se haran evidentes a partir de la siguiente descripcion detallada de la
invencion.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

[0015] Los procesos aqui descritos sirven para recuperar compuestos quimicos valiosos presentes en aguas residuales
procedentes de procesos industriales. Aunque es bien sabido en la técnica que las aguas residuales procedentes de
procesos industriales contienen compuestos quimicos valiosos que, si se recuperan, pueden reutilizarse, no se sabia
cémo recuperar estos compuestos quimicos valiosos. Asi pues, los inventores disefiaron métodos para recuperar esos
compuestos quimicos valiosos. Al hacerlo, los inventores pudieron crear fluidos industriales a medida que contenian
compuestos quimicos valiosos para los clientes. En ciertas realizaciones de los métodos, el cliente aisla y reutiliza los
compuestos quimicos valiosos. En otras realizaciones, los compuestos quimicos valiosos se extraen de las aguas
residuales procedentes de procesos industriales y se almacenan para su uso posterior. En otras realizaciones, se
extraen los compuestos quimicos valiosos por lo que no contribuyen a la demanda quimica de oxigeno (COD) ni a la
demanda bioquimica de oxigeno (BOD) en comparacién con el uso de métodos de tratamiento tradicionales.

[0016] La recuperacion de uno o mas compuestos quimicos valiosos presentes en las aguas residuales procedentes de
procesos industriales es beneficiosa para el medio ambiente puesto que se devuelven menos aguas residuales al medio
ambiente. Ademas, la recuperacion de compuestos quimicos valiosos presentes en las aguas residuales es rentable por
dos razones. Una, el material recuperado de las aguas residuales procedentes de procesos industriales reduce la
cantidad, el volumen y la masa de los residuos para eliminacion tras llevar a cabo los procesos industriales. Dos, los
compuestos quimicos valiosos recuperados de las aguas residuales procedentes de procesos industriales, que incluyen
agua, pueden reutilizarse para preparar un fluido para procesos industriales "reciclado”, lo cual hace posible comprar
menos fluido para procesos industriales y componentes del mismo.

[0017] Tal y como se describe aqui, los inventores descubrieron que la recompresion mecanica de vapor (MVR), en
combinacion con la ultrafiltracion (UF), puede utilizarse para aislar materiales recuperables, ademas del agua presente
en las aguas residuales procedentes de procesos industriales. Cuando la MVR y la UF se utilizan juntas, el orden
especifico de los componentes y/o pasos de la UF y la MVR no limita los procesos aqui descritos. En una realizacion,
las aguas residuales procedentes de procesos industriales se tratan en primer lugar con UF y luego con MVR. En otra
realizacion, las aguas residuales procedentes de procesos industriales se tratan en primer lugar con MVR y luego con
UF. En otra realizacién, las aguas residuales procedentes de procesos industriales se tratan en primer lugar con MVR,
luego con UF y finalmente con una segunda UF. En otra realizacién, las aguas residuales procedentes de procesos
industriales se tratan en primer lugar con UF, luego con MRV y finalmente con una segunda UF.

[0018] Aunque los métodos aqui descritos hacen referencia a la recuperacion de productos valiosos empleando UF y
MVR, la invencion no esta limitada a estos dos tipos de equipos. Los expertos en la técnica sabran como sustituir una o
ambas técnicas/equipos de UF y MVR por otras técnicas/equipos que proporcionen resultados similares. Por ejemplo,
pueden emplearse equipos empleados para realizar 6smosis inversa, nanofiltracion y microfiltracion, entre otros, en
lugar de los equipos de UF.

A. Métodos para aislar materiales recuperables

[0019] EI término "aguas residuales procedentes de procesos industriales”, tal y como se emplea aqui, hace referencia
a cualquier fluido que emplee agua como fase continua en un proceso industrial. Asi pues, las aguas residuales
procedentes de procesos industriales pueden incluir soluciones, dispersiones y emulsiones verdaderas, entre otras
cosas. Especificamente, las aguas residuales procedentes de procesos industriales se emplean para operar maquinaria
de procesos industriales. En una realizacion, las aguas residuales procedentes de procesos industriales hacen
referencia a los fluidos para metalurgia. En un ejemplo, los fluidos para metalurgia se emplean en industrias de laminado
de metales, como aluminio y acero. En otra realizacion, las aguas residuales procedentes de procesos industriales
hacen referencia a los fluidos de mecanizado. En un ejemplo, los fluidos de mecanizado se emplean en las industrias
para extraer los metales presentes en una superficie mediante métodos quimicos o mecanicos, como el corte y el
esmerilado, entre otros.

[0020] Ademas de un biocida fendlico y al menos una amina, las aguas residuales procedentes de procesos industriales
para su uso en la invencion también pueden contener, sin limite, uno 0 mas de un aceite, incluido aceite mineral, agua,
éster, acido carboxilico, surfactante, acido graso, emulsionante, espesante, lubricante, dispersante, antioxidante,
inhibidor de la corrosion, compuesto alcalino, formador, disolvente o portador, entre otros. Véanse, por ejemplo, los
componentes de las aguas residuales procedentes de procesos industriales descritas en la patente estadounidense
ndmero 6.818.609.
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[0021] Los términos "aguas residuales usadas procedentes de procesos industriales" o "aguas residuales procesadas
procedentes de procesos industriales" o las variaciones de las mismas, tal y como se emplean aqui, son
intercambiables y hacen referencia a las aguas residuales procedentes de procesos industriales que se han utilizado al
menos una vez para uno o mas de los objetivos industriales primigenios arriba descritos. Del mismo modo, los términos
"fluido nuevo para procesos industriales" o "fluido no procesado para procesos industriales" o las variaciones de los
mismos, tal y como se emplean aqui, son intercambiables y hacen referencia al fluido para procesos industriales que no
se ha utilizado anteriormente en ninglin proceso industrial.

[0022] EI término "aguas residuales procedentes de procesos industriales”, tal y como se emplea aqui, hace referencia
al fluido o a las aguas residuales recogidas tras el uso del fluido para procesos industriales en un proceso industrial.
Tipicamente, las aguas residuales son fluidos acuosos.

[0023] EI término "material recuperable”, tal y como se emplea aqui, hace referencia a un compuesto quimico que se
recupera 0 separa de un fluido procedente de procesos industriales usado, esto es, destilado mediante vapor o
destilacion azeotrépica. El término "compuesto quimico valioso" hace referencia a dicho material recuperable. En una
realizacion, el material recuperable o el compuesto quimico valioso es soluble en agua. En otra realizacién, el material
recuperable o el compuesto quimico valioso es dispersable en agua, esto es, puede pasar por la UF. En otra realizacion,
el material recuperable o el compuesto quimico valioso forma un azeétropo con agua. En otra realizacién, el material
recuperable o el compuesto quimico valioso tiene un tamafio inferior a la proteina globular estandar descrita en Kirk-
Othmer Encyclopedia of Chemical Technology, 4th Ed., 16:16-170 (1995). Los expertos en la técnica sabran que. La
proteina globular estandar tiene un peso molecular de aproximadamente 50 kD, un diametro molecular de
aproximadamente 5 a aproximadamente 6 nm, y no puede atravesar una membrana estandar de una unidad de
ultrafiltracion. Por ejemplo, los materiales presentes en el fluido de un proceso industrial cuyo didmetro sea superior
aproximadamente a 5 y de hasta aproximadamente 6 nm no puede atravesar la membrana de ultrafiltracion.

[0024] El material recuperable o el compuesto quimico valioso es deseable que sea inferior a la proteina globular
estandar, esto es, tiene un diametro molecular inferior aproximadamente a 5 y de hasta aproximadamente 6 nm. En una
realizacion, el material recuperable tiene un didmetro molecular inferior aproximadamente a 5 y de hasta
aproximadamente 6 nm. En otra realizacion, el material recuperable tiene un diametro molecular inferior
aproximadamente a 5, 5,1, 5,2, 5,3, 5,4, 5,5, 5,6, 5,7, 5,8, 5,9 y 6,0, 0 a las fracciones de diametro intermedias. En otra
realizacion, el material recuperable tiene un didmetro molecular de aproximadamente 0,001 a aproximadamente 6 nm,
de aproximadamente 0,1 a aproximadamente 6 nm, de aproximadamente 1 a aproximadamente 6 nm, de
aproximadamente 2 a aproximadamente 6 nm, de aproximadamente 3 a aproximadamente 6 nm, de aproximadamente
4 a aproximadamente 6 nm, entre otros rangos, incluidas las fracciones de nimeros enteros intermedias.

[0025] Es deseable que el material recuperable no se degrade u oxide en condiciones de recompresion mecanica de
vapor. El término "degradar"”, tal y como se emplea aqui, hace referencia a la ruptura de uno o0 mas enlaces de un
compuesto quimico, con la consiguiente destruccion de dicho compuesto quimico. En una realizacion, el material
recuperable es estable hasta temperaturas de aproximadamente 200 °C, esto es, el material recuperable no se degrada
a temperaturas de aproximadamente 200 °C. Es, ademas, deseable que el material recuperable pueda atravesar la
unidad de MVR.

[0026] También es ventajoso que el material recuperable o el compuesto quimico valioso sea soluble en agua, formen
un azedtropo con agua o sean dispersables en agua.

[0027] El material recuperable contiene agua y, al menos, una amina. Los inventores plantearon la hipétesis de que las
aminas con enlaces de hidrégeno reducidos eran mas facilmente recuperables empleando los métodos de UF/MVR aqui
descritos en comparacion con las aminas con mayores cantidades de enlaces de hidrogeno. Esto se ilustra mediante el
Ejemplo 1 y podria ser determinado por un experto en la técnica empleando la descripcion aqui proporcionada. El
término "enlaces de hidrogeno reducidos”, tal y como se emplea aqui, hace referencia a una amina con un nimero
minimo de atomos de H susceptibles de dar lugar a enlaces de hidrégeno con atomos electronegativos en otras
moléculas quimicas presentes en las aguas residuales procedentes de procesos industriales. Es deseable que una
amina con "enlaces de hidrégeno reducidos" tenga menos atomos de H, susceptibles de dar lugar a enlaces de
hidrégeno, que la etilenediamina o la monoetanolamina. El material recuperable incluye, al menos, una amina, por
ejemplo, una amiga soluble en agua. En ciertas realizaciones, la amina puede comprender dietiletanolamina,
metoxipropilamina, o una combinacién de ambas.

[0028] EI material recuperable también contiene un biocida fendlico, por ejemplo, paraclorometacresol u orto-fenilfenol.

[0029] Un especialista en la técnica puede seleccionar diversos aparatos de UF, incluido el equipo de UF descrito en
Labrecque et al., Chem. Eng., February, 2004. El componente de UF del proceso permite el paso de los compuestos
quimicos con un diametro molecular inferior aproximadamente a 5 y de hasta aproximadamente 6 nm, tal y como se
describe arriba. En una realizacién, los materiales recuperables con un diametro molecular inferior aproximadamente a 5
y de hasta aproximadamente 6 nm atraviesan la membrana de la unidad de UF. Los materiales recuperables que
atraviesan la membrana de la unidad de UF pueden almacenarse para su tratamiento posterior mediante MVR o tratarse
de forma inmediata mediante MVR. Por ejemplo, los compuestos quimicos con un diametro molecular inferior
aproximadamente a 5 y de hasta aproximadamente 6 nm pueden almacenarse en un tanque contenedor. Los procesos
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aqui descritos pueden incluir uno o méas pasos de "refinado" mediante UF, esto es, 1, 2, 3, 4 o mas. Estos pasos de
"refinado” mediante UF se suelen llevar a cabo para purificar ain mas el material recuperable. Es deseable que los
pasos de "refinado" mediante UF se lleven a cabo al final del proceso, esto es, tras el tratamiento de las aguas
residuales, empleando MVR o MVR/UF.

[0030] Ademas de permitir el paso de compuestos con un didmetro molecular inferior aproximadamente a 5 y de hasta
aproximadamente 6 nm, la UF separa y retiene compuestos quimicos presentes en las aguas residuales con un
diametro molecular superior aproximadamente a 6 nm. En una realizacién, los compuestos quimicos con un diametro
molecular superior aproximadamente a 6 nm son subproductos y se suelen eliminar como residuos. En otra realizacion,
los compuestos quimicos con un diametro molecular superior aproximadamente a 6 nm y se extraen mediante UF y
luego se recogen y almacenan para su uso posterior. En otra realizacién, los compuestos quimicos con un diametro
molecular superior aproximadamente a6 nm y que se extraen mediante UF incluyen aceites que pueden utilizarse como
combustible.

[0031] Los términos MVR y destilacion por compresion de vapor, tal y como se emplean aqui, son intercambiables. Un
especialista en la técnica puede seleccionar diversos aparatos de MVR, incluido el equipo de MVR descrito en
Labrecque et al., Chem. Eng., February, 2004. El paso de MVR del proceso permite recuperar uno 0 mas materiales
recuperables de aguas residuales con un punto de ebullicion inferior aproximadamente a 200 °C. En una realizacién, la
MVR permite recuperar uno 0 mas compuestos quimicos de aguas residuales con un punto de ebullicion de entre
aproximadamente 50 y aproximadamente 200 °C. En otra realizacién, la MVR permite recuperar uno o mas compuestos
de aguas residuales con un punto de ebullicion de entre aproximadamente 60 y aproximadamente 180 °C. En otra
realizacion, la MVR permite recuperar uno 0 mas compuestos quimicos de aguas residuales con un punto de ebullicién
de entre aproximadamente 70 y aproximadamente 160 °C. Y en otra realizacion, la MVR permite recuperar uno 0 mas
compuestos quimicos de aguas residuales con un punto de ebullicidon de entre aproximadamente 80 y aproximadamente
140 °C. En otra realizacion, la MVR permite recuperar uno 0 mas compuestos quimicos de aguas residuales con un
punto de ebulliciébn de entre aproximadamente 90 y aproximadamente 120 °C. En otra realizacién, la MVR permite
recuperar uno 0 mas compuestos quimicos de aguas residuales con un punto de ebullicion de entre aproximadamente
100 y aproximadamente 110 °C. Y en otra realizacion, la MVR permite recuperar uno o mas compuestos quimicos de
aguas residuales con un punto de ebullicion de entre aproximadamente 50, 60, 70, 80, 90, 100, 110, 120, 130, 140, 150,
160, 170, 180, 190, 200 °C, o incrementos fraccionales intermedios de los grados. Es deseable que el material
recuperable no se degrade ni oxide en condiciones de MVR. El destilado obtenido tras tratar las aguas residuales con
MVR suele contener el material recuperable.

[0032] Los compuestos con un punto de ebullicién superior aproximadamente a200 °C no suelen destilarse empleando
el componente MVR del proceso y se recogen tras el MVR. Sin embargo, los compuestos con un punto de ebullicion
superior a 200 °C y que pueden formar un azeotropo con agua pueden recuperarse empleando los procesos aqui
descritos. En otra realizacién, los compuestos que pueden destilarse mediante vapor, esto es, que pueden formar un
azeoOtropo con agua, pueden recuperarse empleando los procesos aqui descritos. Ademas, cualquier compuesto que se
degrade durante la MVR se recoge tras la MVR y se elimina como residuos.

[0033] En una realizacién, la combinacion de UF y MV permite la recuperacion de materiales recuperables que son
solubles en agua, que tienen un diametro molecular inferior aproximadamente a 5 y de hasta aproximadamente 6 nm, y
tienen un punto de ebullicién inferior aproximadamente a200 °C.

[0034] Pueden aislarse uno o mas componentes de los materiales recuperables. En una realizacion, uno o mas
componentes del material recuperable pueden aislarse empleando técnicas conocidas para los expertos en la técnica,
incluidos, sin limite, los pasos de destilacion adicionales o alternativos. En otra realizacién, el agua, que puede
eliminarse o retenerse para su uso posterior, puede separarse del material recuperable. En otra realizacion, el material
aislado se combina luego con fluido acuoso no procesado para procesos industriales.

[0035] La Fig. 1 proporciona un ejemplo de un proceso para tratar aguas residuales, en forma acuosa, procedentes de
procesos industriales. En esta figura, el fluido para procesos industriales (2) se emplea en un proceso industrial (4). Las
aguas residuales, en forma acuosa, procedentes de procesos industriales (6) se envian a ultrafiltracion (8). Los
componentes de las aguas residuales con un diametro molecular superior aproximadamente a6 nm (10) se recogen en
un tanque contenedor (12). Los componentes de las aguas residuales con un diametro molecular inferior
aproximadamente a5 y de hasta aproximadamente 6 nm (14) se envian a un tanque contenedor (16) y luego a MVR
(18). Alternativamente, los componentes de las aguas residuales con un didmetro molecular inferior aproximadamente a
5 y de hasta aproximadamente 6 nm (14) se envian directamente a MVR (18). Los componentes de las aguas
residuales que pueden destilarse mediante MVR (20) se envian al tanque contenedor (22). Los componentes de las
aguas residuales que se descomponen durante la MVR (20) o que tienen un punto de ebullicibn superior
aproximadamente a 200 °C se envian a almacenamiento (26) para su eliminacién. Se afiaden quimicos adicionales (28)
a (22) para formar un fluido de procesos industriales reciclable (30) que puede emplearse en procesos industriales (4).

[0036] La Fig. 2 proporciona otro ejemplo de un proceso para tratar aguas residuales, en forma acuosa, procedentes de
procesos industriales. En esta figura, el fluido para procesos industriales (102) se emplea en un proceso industrial (104).
Las aguas residuales, en forma acuosa, procedentes de procesos industriales (106) se envian a ultrafiltracion (108). Los
componentes de las aguas residuales con un diametro molecular superior aproximadamente a 6 nm (110) se recogen
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en un tanque contenedor (112) para su eliminacidon. Los componentes de las aguas residuales con un diametro
molecular inferior a un rango de entre aproximadamente 5 y aproximadamente 6 nm (114) se envian a un tanque
contenedor (116) y a continuacion a MVR (118). Alternativamente, los componentes de las aguas residuales con un
diametro molecular inferior a un rango de entre aproximadamente 5 y aproximadamente 6 nm (114) se envian
directamente a MVR (118). Los componentes de las aguas residuales que pueden destilarse mediante MVR (120) se
envian al tanque contenedor (22). Los componentes de las aguas residuales que se descomponen durante la MVR
(124) o que tienen un punto de ebullicién superior aproximadamente a200 °C (124) se envian a almacenamiento (126)
para su eliminacion. Los materiales recuperables (130) en (120) se aislan empleando una destilacion adicional (128).

B. Métodos para utilizar materiales recuperados

[0037] El material recuperable y el agua aislados de las aguas residuales pueden empelarse para la preparacion de
fluido acuoso para procesos industriales. Es deseable que algunos de los materiales recuperables presentes en el fluido
de procesos industriales se aislen empleando las técnicas UF/MVR aqui descritas. En una realizacion, el material
recuperable puede transferir se a un tanque contenedor para su uso posterior. En otra realizacion, el material
recuperable puede combinarse directamente con mas fluido acuoso para procesos industriales. En otra realizacion, el
material recuperable puede analizarse para determinar el contenido del mismo y se le afiaden compuestos quimicos
adicionales para preparar un fluido industrial acuoso. Un experto en la técnica podra analizar los materiales
recuperables para determinar sus componentes empleando técnicas bien conocidas en la técnica, incluidas, sin limite, la
cromatografia, como cromatografia liquida de alta eficacia (HPLC) y cromatografia en capa fina (TLC), cromatografia de
gases (GC), andlisis de espectrometria de masas (MS), espectroscopia infrarroja (IR), y combinaciones de estos, entre
otros.

[0038] El agua aislada empleando las técnicas aqui descritas puede reciclarse para su uso en los mismos procesos
industriales bien sola o combinada con fluido de procesos industriales nuevo o usado. Alternativamente, el agua aislada
tal y como se describe aqui puede eliminarse empleando cualquier técnica conocida en la técnica. De hecho, es una
ventaja del uso combinado de la UF y la MVR empleando los procesos aqui descritos que proporciona agua
sustancialmente exenta de otros materiales recuperables, permitiendo asi su facil eliminacién, esto es, su descarga al
medio ambiente siguiendo la normativa gubernamental. Es deseable que la eliminacion de agua aislada empleando los
procesos aqui descritos no sea cara.

[0039] Los materiales recuperables (o los fluidos de procesos industriales que contengan los materiales recuperables)
aislados empleando los procesos UF/MVR aqui descritos pueden emplearse en sus aplicaciones previstas, como en el
tratamiento de superficies duras, como metales. Alternativamente, los materiales recuperables (o los fluidos de procesos
industriales que contienen los materiales recuperables) aislados empleando los procesos UF/MVR aqui descritos
pueden almacenarse juntos o por separado. Los procesos incluyen que una superficie dura, como el metal, entre en
contacto con fluido acuoso de procesos industriales que contenga material recuperable aislado tal y como se describe
aqui.

[0040] Estos procesos proporcionan fluidos acuosos para procesos industriales. Estos fluidos acuosos de procesos
industriales contienen agua; uno o mas de un emulsionante, aceite, amina, espesante, lubricante, dispersante,
antioxidante, inhibidor de la corrosién, compuesto alcalino, surfactante y portador; y uno o mas compuestos quimicos
recuperados de las aguas residuales, en forma acuosa, procedentes de procesos industriales tratadas con UF y MVR tal
y como se describe arriba. Los compuestos quimicos que pueden recuperarse de las aguas residuales, en forma
acuosa, procedentes de procesos industriales incluyen biocidas fendlicos, como el paraclorometacresol y el orto-
fenilfenol.

[0041] En un ejemplo, un fluido acuoso de procesos industriales contiene agua; uno o mas de un emulsionante, aceite,
amina, espesante, lubricante, dispersante, antioxidante, inhibidor de la corrosién, compuesto alcalino, surfactante,
biocida y portador; y uno o mas compuestos quimicos recuperados de las aguas residuales, en forma acuosa,
procedentes de procesos industriales tratadas con UF y MVR.

[0042] En otro ejemplo, se describe un proceso para tratar superficies duras, como metales, con un fluido acuoso de
procesos industriales que contienen material recuperable. El proceso incluye que una superficie dura, como el metal,
entre en contacto con el fluido acuoso de procesos industriales que contenga material recuperable. Las aguas
residuales, en forma acuosa, procedentes de procesos industriales que contienen material recuperable se tratan a
continuaciéon mediante ultrafiltracién para extraer particulas de las aguas residuales, en forma acuosa, procedentes de
procesos industriales con un diametro molecular superior aproximadamente a6 nm. Las aguas residuales, en forma
acuosa, procedentes de procesos industriales que contienen material recuperable también se tratan mediante
recompresion mecanica de vapor, donde los materiales recuperables son solubles en agua, dispersables en agua, o
forman azeotropo con agua, y no se degradan a temperaturas

Inferiores aproximadamente a200 °C. El material recuperable de las aguas residuales, en forma acuosa, procedente de
procesos industriales, se recupera y puede utilizarse para tratar una superficie dura, como el metal, o se almacena para
Su uso posterior.
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[0043] En otro ejemplo, se describe un proceso para preparar un fluido acuoso de procesos industriales que contenga
material recuperable. El proceso incluye que una superficie dura, como el metal, entre en contacto con el fluido acuoso
de procesos industriales que contenga material recuperable. Las aguas residuales, en forma acuosa, procedentes de
procesos industriales que contienen material recuperable se tratan con ultrafiltracion. Las aguas residuales, en forma
acuosa, procedentes de procesos industriales que contienen material recuperable se tratan también con recompresion
mecanica de vapor, donde el material recuperable se aisla. El material recuperable se combina luego con fluido acuoso
no procesado para procesos industriales.

[0044] En otro ejemplo, se describe un proceso para preparar un fluido acuoso de procesos industriales que contenga
material recuperable. El proceso incluye que una superficie dura, como el metal, entre en contacto con el fluido acuoso
de procesos industriales que contenga material recuperable. Las aguas residuales, en forma acuosa, procedentes de
procesos industriales que contienen el material recuperable se tratan a continuaciéon mediante ultrafiltracion para extraer
particulas de las aguas residuales, en forma acuosa, procedentes de procesos industriales con un diametro molecular
superior aproximadamente a6 nm. Las aguas residuales, en forma acuosa, procedentes de procesos industriales que
contienen material recuperable se tratan entonces mediante recompresion mecéanica de vapor, donde los materiales
recuperables son solubles en agua, dispersables en agua, o forman azeétropo con agua, y no se degradan ni se oxidan
a temperaturas inferiores a

200 °C. Los materiales recuperables se aislan y combinan luego con fluido acuoso no procesado para procesos
industriales.

C. Métodos para disefiar fluidos para procesos industriales

[0045] Empleando los métodos aqui descritos, se podra disefiar un fluido para procesos industriales para un cliente
determinado en base a sus necesidades industriales. Los métodos permiten disefiar fluidos acuosos para procesos
industriales que contengan material recuperable. Para disefiar el fluido para procesos industriales, hay que evaluar las
necesidades del cliente, el sector industrial especifico, las normativas gubernamentales relativas a la eliminacién de
residuos y los costes de eliminacion de residuos frente a los de recuperacion, entre otros factores. Entre sus ventajas,
los métodos aqui descritos permiten recuperar el agua presente en las aguas residuales procedentes de procesos
industriales. Toda el agua recuperada de las aguas residuales procedentes de procesos industriales puede reutilizarse o
eliminarse mediante vias aceptables y legales desde un punto de vista medioambiental.

[0046] El quid de disefiar un fluido para procesos industriales mediante los métodos aqui descritos esta en la seleccion
del material recuperable. También es imperativo determinar el alcance del aislamiento del material recuperable. Por
ejemplo, los materiales recuperables que solo pueden recuperarse en tasas bajas no suelen ser los preferidos a la hora
de disefar el fluido para procesos industriales. En una realizacion, se selecciona un material recuperable soluble en
agua. En otra realizacion, se selecciona un material recuperable susceptible de formar un aze6tropo con agua. En otra
realizacion, se selecciona un material recuperable dispersable en agua. Es también deseable seleccionar un material
recuperable que no se degrade u oxide en condiciones de recompresién mecanica de vapor. También es deseable
seleccionar un material recuperable con un diametro molecular inferior aproximadamente a 5 y de hasta
aproximadamente 6 nm, permitiendo asi el paso del mismo a través de la membrana de una unidad de ultrafiltracion.
Una vez seleccionado el material recuperable, el fluido para procesos industriales se prepara empleando el mismo. Un
experto en la técnica podra seleccionar otros compuestos quimicos adecuados para la combinacion con el material
recuperable para el fluido para procesos industriales.

[0047] El uso de los métodos aqui descritos permite disefar fluido para procesos industriales asequibles para el cliente
y seguros para el medio ambiente. En un ejemplo, se disefia un fluido para procesos industriales que contiene agua,
que puede ser aislada. Claramente, la reutilizacién del agua presente en las aguas residuales procedentes de procesos
industriales no solo se fomenta desde un punto de vista medioambiental, sino que es considerablemente econémica
para un cliente dados los costes asociados con el uso de agua dulce y/o la eliminacién del agua contaminada.

[0048] En otro ejemplo, se disefia un fluido para procesos industriales que contiene agua y una amina, que puede ser
aislada. Como se ha dicho arriba, es deseable que la amina sea soluble en agua. En un ejemplo, la amina contiene
enlaces de hidrégeno reducidos. En otro ejemplo, la amina tiene enlaces de hidrégeno reducidos en comparacion con la
monoetanolamina o la dietanolamina. En otro ejemplo, la amina es N,N-dietiletanolamina, metoxipropilamina o una
combinacion de ambas.

[0049] En otro ejemplo, se disefia un fluido para procesos industriales que contiene agua y un biocida fendlico que
puede ser aislado. Como se ha dicho arriba, es deseable que el biocida sea soluble en agua. En un ejemplo, el biocida
es p-chloro-m-cresol, orto-fenilfenol o una combinaciéon de ambos.

[0050] En un ejemplo, se disefia un fluido acuoso para procesos industriales combinando agua con uno o mas
componentes necesarios para la aplicacion industrial en particular, por ejemplo, un emulsionante, aceite, amina,
espesante, lubricante, dispersante, antioxidante, inhibidor de la corrosiéon, componente alcalino, surfactante, biocida y
portador; y uno o mas compuestos quimicos. Se seleccionan uno o mas de estos componentes en base a
caracteristicas que permitan la recuperacion del componente o componentes mediante los procesos de recuperacion
MVR/UF aqui descritos. Por ejemplo, un componente deseable es (i) soluble en agua, dispersable en agua o forma un
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azedtropo con agua, (i) tiene un diametro molecular inferior aproximadamente a 5 y de hasta aproximadamente 6 nm y
(iii) tiene un punto de ebullicién inferior a 200 °C. Dicho componente es deseablemente susceptible de ser recuperado
de las aguas residuales producidas tras un proceso industrial mediante la combinaciéon de UF y MVR. Por ejemplo,
dicho componente se caracteriza por los enlaces quimicos, que toleran los pasos de recuperacion de MVR y UF.
Ejemplo de dichos componentes son las aminas N,N-dietiletanolamina y metoxipropilamina. Un experto en la técnica,
dado el contenido de esta especificacion, podra seleccionar los componentes deseados para un fluido para procesos
industriales cuyas cualidades le puedan sobrevivir a dichos procesos de recuperacion. Asi, para cada aplicacion
industrial, un "disefiador" de fluidos para procesos industriales permite reducir costes y proporciona ventajas
medioambientales asociadas con la recuperaciéon y el reciclado de estos componentes mediante los procesos aqui
descritos.

[0051] In En otro ejemplo, se describe un método para disefiar un fluido acuoso para procesos industriales que contiene
material recuperable, dicho método incluye (a) seleccionar un material recuperable que (i) sea soluble en agua, forme un
azedtropo con agua, o sea dispersable en agua; y (ii) no se degrade ni oxide en condiciones de recompresion mecanica
de vapor; y (b) preparar un fluido acuoso para procesos industriales empleando el material recuperable.

[0052] Los siguientes ejemplos son meramente ilustrativos y no pretenden limitar la presente invencion.
EJEMPLOS
Ejemplo 1: Tratamiento de aguas residuales procedentes de procesos industriales que contienen material recuperable

[0053] Se prepararon cuatro (4) composiciones de fluido para procesos industriales que contenian los componentes de
la Tabla 1. Estas composiciones se diluyeron a continuaciéon en agua hasta una concentracion de aproximadamente el 5
% a aproximadamente el 10 % por volumen. Estas composiciones acuosas finales eran representativas de aguas
residuales, en forma acuosa, procedentes de procesos industriales que pueden generarse a partir de un proceso
industrial. Se pasaron estas composiciones a través de una unidad de ultrafiltracion con membrana tipo espiral (GE),
serie MW, en PAN (poliacrilonitrilo), OSMONICS® que extrajo el aceite y las particulas con un diametro molecular
especifico superior a aproximadamente 6 nm. Las aguas residuales se pasaron a continuacion a través de un aparato
de destilacion a pequefia escala que estimulé la operacién de una unidad de MVR VACOM™ VCD2000 (Vacom) o una
unidad similar. Se recuperaron y midieron las aminas para determinar el porcentaje de recuperacion tras el proceso
MVR/UF.

Tabla 1
Componente (% | Composicion | Composicién | Composicién | Composicién | Recuperacion
p) 1 (% p) 2 (% p) 3 (% p) 4 (% p) de aminas (%)
Aceite mineral 85 85 85 85 -
Acido oleico 10 10 10 10 -
N,N- 5 0 0 0 100
dietiletanolamina
Monoetanolamina | O 5 0 0 6,5
Metoxipropilamina | 0 0 5 0 100
Etilenediamina 0 0 0 5 13,5

[0054] Los inventores descubrieron que la N,N-dietiletanolamina y la metoxipropilamina, respectivamente, en las
composiciones de fluidos de procesos industriales 1 y 3, soportaban las condiciones de UF y MVR y eran recuperadas
de la composicién en una tasa del 100 %. Este ejemplo ilustra que los fluidos de procesos industriales que contienen
estas aminas, a diferencia de los fluidos de procesos industriales que contienen aminas como la monoetanolamina o la
etilenediamina, son susceptibles de pasar por el proceso de recuperacion MVR/UF y permiten la recuperacion y el
reciclado de los caros componentes aminas del fluido de procesos industriales.
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Ejemplo 2: Reutilizacion de aguas residuales procedentes de procesos industriales que contienen material recuperable

[0055] Las aguas residuales procedentes de procesos industriales se tratan empleando una unidad de ultrafiltracién con
membrana tipo espiral (GE), serie MW, en PAN (poliacrilonitrilo), OSMONICS® para extraer las particulas con un
diametro molecular superior a aproximadamente 6 nm. Las aguas residuales resultantes que contenian material con un
diametro molecular inferior aproximadamente a 5 y de hasta 6 nm se pasaron a continuacién a través de una unidad de
MVR a pequefia escala, esto es, un aparato de destilacién, que simulaba la operacién de una unidad de MVR
VACOM™ VCDO0O00 (Vacom) o una unidad similar. Los componentes quimicos que se degradan durante la MVR o los
componentes quimicos con puntos de ebullicién por encima de aproximadamente 200 °C no se extraen. Las aguas
residuales tratadas que contienen materiales recuperables se recogen.

[0056] Las aguas residuales recogidas que contienen materiales recuperables se analizan empleando espectroscopia
infrarroja y métodos himedos como titraciones para determinar su composicién quimica. Las aguas residuales que
contienen materiales recuperables se modifican a continuacién mediante la adicién de uno o mas componentes de fluido
de procesos industriales para preparar un fluido para procesos industriales usado o reciclado. Este fluido para procesos
industriales usado se utiliza luego en un proceso industrial, ahorrando asi costes de eliminacion de residuos y limpieza
medioambiental y permitiendo la reutilizacién de caros materiales de partida.

Ejemplo 3: Aislamiento de biocidas presentes en aguas residuales procedentes de procesos industriales de forma
independiente empleando MVR y UF

[0057] Los biocidas se afiaden frecuentemente a las formulaciones metallrgicas para evitar el crecimiento de
microorganismos durante el uso. Una desventaja de los biocidas es su toxicidad para el medio ambiente, incluso a bajos
niveles (ppm). La posibilidad de recuperar y reutilizar el biocida presente en el fluido para metalurgia ofrece una ventaja
econdmica y evita que este se convierta en un contaminante ambiental.

[0058] En este ejemplo, las composiciones de fluido para metalurgia que contienen de forma independiente dos (2)
biocidas se procesaron por separado empleando MVR y UF para determinar si los biocidas podian recuperarse. Esto es,
el p-chloro-m-cresol (composicién 1) y el orto-fenilfenol (composicion 2) se afiadieron de forma independiente al fluido
para metalurgia y luego se diluyeron al 5 %. Los componentes de cada composicion se proporcionan en la Tabla 2.

Tabla 2

Composicion (% p)
Componente 1 2
Aceite mineral 76,0 76,0
Acido oleico 6,5 6,5
Emulsionante 6,0 6,0
butilhidroxitolueno (BHT) 0,3 0,3
Aceite éster 6,2 6,2
aminometilpropanol (AMP) 1,7 1,7
Toliltriazol 0,3 0,3
p-chloro-m-cresol 3 0
orto-fenilfenol (reactivo | O 3
Dowicide® 1)

[0059] También se emplearon dos (2) controles en este ejemplo. El Control A contenia 1500 ppm del reactivo
Dowicide® 1, que contenia orto-fenilfenol como biocida e hidroxido de potasio para solubilizar el biocida. ElI Control B
contenia 1500 ppm de paraclorometacresol (PCMC) como biocida y aminometil propanol para solubilizar el biocida.

[0060] A continuacion las diluciones se trataron por separado empleando (i) una destilacién que imitaba una MVR a

pequefia escala y (ii) una unidad de filtracion UF. Los componentes de las aguas residuales tras la destilacion/filtracion
se analizaron inicialmente empleando un Kit de prueba Hach Modelo PL-1 segun las instrucciones del fabricante. Véase

9



10

15

20

ES 2792454 T3

la Tabla 3 para consultar los resultados del analisis Hach de las muestras tratadas con destilacion y la Tabla 4 para

consultar los resultados del analisis Hach de las muestras tratadas con filtracién.

Tabla 3
Muestra Cantidad en la | Cantidad en la fase de | Recuperacién a partir
muestra antes de la | agua recogida tras la | de la  destilacion
destilacion (ppm) destilacion (ppm) basada en Hach (%)
Control A* 500 - -
Control B* 500 - -
Composicion 1 460 460 100
Composicion 2 500 500 100
* Notese que los Controles A y B tienen 500 ppm segun el andlisis con el método Hach, aunque la
concentracion real para estos controles era de 1500 ppm.

Tabla 4

Muestra

Cantidad en la muestra antes
de lafiltraciéon (mg/L)

Cantidad en la muestra tras la
filtracion (mg/L)

Composicion 1

400

76

Composicion 2 700 42

[0061] Estos resultados preliminares indican que la recuperacién del biocida fenol era mejor si la MVR se llevaba a cabo
antes de la UF. Se anticipa que otros andlisis o analisis repetidos mostrarian mediciones mas exactas de las cantidades
de biocida en todas las muestras.

Ejemplo 4: Aislamiento de materiales recuperables presentes en las aguas residuales procedentes de procesos
industriales

[0062] Las aguas residuales procedentes de procesos industriales se tratan empleando una unidad de ultrafiltracion con
membrana tipo espiral (GE), serie MW, en PAN (poliacrilonitrilo), OSMONICS® para extraer el material con un diametro
molecular superior a aproximadamente 6 nm. Las aguas residuales resultantes que contenian material con un diametro
molecular inferior aproximadamente a 5 y de hasta 6 nm se pasaron a continuacion a través de una unidad de MVR
VACOM™ VCD2000 (Vacom) o una unidad similar. Se recogen las aguas residuales resultantes, que contienen
materiales recuperables con un punto de ebullicién inferior a aproximadamente 200 °C.

[0063] Si bien la invencion se ha descrito con referencia a realizaciones particulares, se apreciara que pueden realizarse
modificaciones dentro del alcance de las reivindicaciones adjuntas.
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REIVINDICACIONES

1. Un proceso para preparar un fluido reciclado para procesos industriales que contiene un biocida
fendlico disuelto y al menos una amina, y dicho proceso comprende:

(a) tratamiento de un fluido acuoso recogido tras su uso para metalurgia, laminacién o extraccion
de metales, comprendiendo dicho fluido recogido agua, un biocida fendlico, al menos una
amina y, opcionalmente, un surfactante, un emulsionante, un lubricante, un espesante o un
aceite con:

(i) ultrafiltracion para recuperar de dicho fluido particulas de un diametro superior a
aproximadamente 6 nm; y

(ii) recompresion mecéanica de vapor para obtener componentes del fluido usado
que formen azedtropo o se destilen con agua; y

(b) recogida de material recuperable que contenga agua, biocida fendlico disuelto y, al menos,
una amina, donde el material recuperable se encuentre en una forma adecuada para su
reutilizacion.

2. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, donde dicha al menos una amina es N,N-
dietiletanolamina, metoxipropilamina o una combinacién de ambas.

3. El proceso de acuerdo con la reivindicacién 1, donde dicho biocida es p-chloro-m-cresol u orto-
fenilfenol o una combinacién de ambos.

4. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, donde dicho fluido acuoso es un fluido para
metalurgia.

5. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 4, donde dicho fluido acuoso es un fluido para
metalurgia utilizado para laminar metales.

6. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, donde dicho fluido acuoso es un fluido de
mecanizado.

7. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, donde dicha ultrafiltracion tiene lugar antes de dicha
recompresion mecanica de vapor.

8. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, donde dicha recompresion mecanica de vapor tiene
lugar antes de dicha ultrafiltracion.

9. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, que comprende ademas realizar los pasos de
ultrafiltracién adicionales 1 a 4 tras los pasos de (a)(i) y (a)(ii).

10. El proceso de acuerdo con la reivindicacion 1, donde dicho biocida fendlico y, al menos, una
amina presentes en el material recuperable se encuentran en una forma idénea para su reutilizacion
o reciclado.
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REFERENCIAS CITADAS EN LA DESCRIPCION

Esta lista de referencias citadas por el solicitante quiere Unicamente ayudar al lector y no forma parte del
documento de patente europea. Aunque se ha puesto un gran cuidado en su concepcién, no se pueden
excluir errores u omisiones y la OEB declina toda responsabilidad a este respecto.

Documentos de-patente citados en la descripcion

e US 5919980 A [0003] o US 20060032630 A [0004]
e US 6207058 B [0003] o WO 9201380 A [0005]
e US 5137654 A [0003] o US 6818609 B [0020]

Literatura no-patente que se cita en la descripcion

e LABRECQUE et al. Chem. Eng., February 2004 e KIRK-OTHMER. Encyclopedia of Chemical
[0002] [0029] [0031] Technology.1995, vol. 16, 16-170 [0023]
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