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Case 10106/1C1C8

MEMORIA DESCRIPTIVA 

para s o lic ita r

P A T E N T E  DE  I N V E N C I O N

E S P A Ñ A  

por VEINTE años

a nombre de AMERICAN CYANAMID COMPANY, entidad norte­

americana; establecida en 30 Rockefeller Plaza, Hueva 

York, ESTADOS UNIDOS DE AMERICA, por

"MEJORAS INTRODUCIDAS EN LOS PROCEDIMIENTOS 

' "Y SISTEMAS DE PURIFICACION DE FLUIDOS",

Este invento se refiere a un procedimiento y  

a u.n sistema para pBBifioar fluidos por medio de mate-
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ría le s aotivos de iones.

Los procedimientos anteriores de p arificar  

finidos por medio de materiales activos 3e iones solo  

han obtenido éxitos medianos. Ha sido d i f í c i l  obtener 

finidos ta les como agua a un pH relativamente constante 

dorante e l c ic lo  de purificación. As%, por ejemplo, los 

fluidos ta le s  como e l agua han contenido en general una 

concentración relativamente a lta  de bióxido carbónico y 

en algunos casos sustancias amoniacales disueltas en el 

flu ido. Para separar e l  bióxido carbónico y otras impu­

rezas v o lá tile s  ha sido costumbre en general airear el 

agua# Esto supone una desventaja muy manifiesta, ya que 

el agua debe volverse a trasladar a bomba después de la  

aireación. Además, e l  pM del agua durante e l c ic lo  de 

purificación o scila  en general desde unos 1U a unos 4.

Para obtener agua virtualmente neutra por los  

procedimientos de la  técnica anterior es necesario des­

echar grandes volúmenes de agua relativamente pura al  

comienzo del c ic lo . Análogamente, e l ciclo  debe suspen­

derse antes que e l material activo de iones esté comple­

tamente exhausto, pues de otro modo se obtendrá agua 

de bajo pH.

útra gran pérdida en la  producción de agua puri­

ficada por los procedimientos anteriormente usados es la  

del agua de enjuagado. Así, s i  e l agua a p u rificar tiene  

gran contenido de mineral, las capas del material activo  

de iones deben enjuagarse después de la  activación con
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parte del agua purificada# En algunos casos seria nece­

sario emplear meramente para e l enjuagado todo e l rendi­

miento de una Unidad especial# Por consiguiente, una 

unidad ordinaria del material de oamblo de iones no pue­

de usarse para producir agua purificada en ta le s  circuns­

tancias.

Otra desventaja de los anteriores procedimien­

tos de p u rificar fluidos es que el fluido purificado t i e ­

ne un contenido relativamente grande de los sólidos io n i-  

zables que se han de separar s i  e l  sistema ha de funcio­

nar con arreglo a los procedimientos económicos ordina­

rio s. En otros términos, no seria posible producir un 

fluido altamente purificado como e l  agua por un procedi­

miento usado previamente salvo en sistemas tan grandes 

que resultarían impracticables y antieconómicos.

Los sispemas de panificación de fluidos pre­

viamente empleados utilizan en general un lecho de un 

material activo de cationes y un lecno de un material 

activo de aniones, hacia e l final del ciclo de p u rifi*  

cación el material activo de oationes se vuelve gradual­

mente menos eficaz en la  separación de les oationes y 

éstos pasan al través del lecho de material activo de 

aniones al fluido que sale al parecer purificado.

No hay medios conocidos de determinar rápidamente cdán- 

do ocurre ésto, y por consiguiente no se obtiene con 

facilidad un producto uniforme.

Por tanto, un objeto de nuestro invento es 

ofrecer un prodadimiento y un sistema para la  p u r if i -
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oación de fluidos, ta le s  oomo agua y  soluciones acuosas, 

que virtualmente evita  todas las dificultades arriba 

citadas.

Un objeto específico de nuestro ihvento es 

producir fluidos purificados virtualmente neutros.

Otro objeto especifico de nuestro invento es 

ofrecer fluidos no neutralizados virtualmente neutros.

Otro objeto esp ecifico  de nuestro invento es

ofrecer un prodedimiento y un sistema para producir Agua

virtu al mente lib re  de cationes y aniones*
a

otro objeto especifico de nuestro invento es 

ofrecer un procedimiento de p u rificar fluidos que v ir -  

tualmente reduce la  pérdida normal de agua de enjuaga­

do*

En los dibujos adjuntos, que representan por 

via de ejemplo dos realizaciones del invento; la  figura 1 

es un diagrama de paso que representa una realización  

del procedimiento, y la figura 2 es una modificación 

del sistema empleado para realizar e l procedimiento.

El agua bruta o no tratada u otros fluidos a 

p u rificar penetran al través de un lecho de material a c ti­

vo de cationes 01 y desde a l l í  pasan por un lecho de ma­

te r ia l activo de aniones A i. El fluido que sale del 

lecno Al puede pasar a otro ladho da material actiyp  

de cationes, 02# o puede pasar por una o más series de 

lechos de materiales activos de cationes y uniones, ta ­

le s  como léenos de 01 y A l. Esto se indica por la  in -

*3* 4̂ .
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terrupoión de las lineas de paso entre el lecho Al y el 

lecho 02. El Unido que pasa al lecno 02 debe tener 

un bajo contenido de los sólidos ioniz ablee a separar.

El líquido del lecho 02 pasa por un lecho de material ac­

tiv o  de aniones que se ajusta o neutraliza de manera que 

el pR del fluido que sede del mismo sea de unos 7+5 o de 

cualquier otro punto deseado. Gas t a l  como COg, qué 

puede quedar lib re durante e l proceso de purificación  

en el lecho de resina de aniones neutralizada A2, puede 

hacerse s a lir  a intervalos convenientes de tiempo, y una 

parte, o s i se quiere, todo el flu id o del lecho de re­

sina activa de aniones neutralizada A2# pasa por una 

p ila  de ensayo.

La p ila  de ensayo incluye un elemento que res­

ponde a la  presencia de materiales ionizables, y pue­

de, por ejemplo, contener un electrodo de vidrio y un 

electrodo de referencia que accionan un medidor de pR 

o cualquier otro indicador adecuado, por ejemplo, c a li­

brado en un contenido aproximado de sólidos de agua que 

tiene el jpH del líquido que flu ye. Otro tipo de e le ­

mento que puede estar contenido en la  p ila  de ensayo 

es un par de electrodos que a su vez estén conectados 

con un puente de Wheatstone y un poteciómetro que in­

dica la  conductancia o resistivid ad  del agua. cuando 

la  conductancia del agua se vuelve mayor que la  desea­

da o cuando e l pH del agua viene a ser mayor o menor que 

e l deseado, uno de los lechos de materiales activos de
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iones en e l sistema de purificación necesita regenera** 

ción* Por medio de nuestro sistema, la  necesidad de 

regenerar uno o mas lechos se hace v is ib le  para el ope­

rador inmediatamente después de caer e l  agüe bajo cierta  

calidad previamente determinada*

La p ila  de ensayo puede in clu ir elementos que 

respondan a la  presencia de materiales ionizables, ade­

más de los mencionados arriba* Por ejemplo, se puede 

añadir un indicador al liquido que flu ye. En la  p ila  

de ensayo-puede colocarse una célula fo to eléctrica  con 

un rayo de luz que pasa por e l medio que fluye y se di­

rige a dicha célu la. Cuando e l indicador cambia de 

color o se colorea, la  célula fo to eléctrica  hace funcio­

nar el indio ador, el mecanismo de control o ambos. Otro 

tipo de elemento para su uso en la  célu la  de ensayo se­

r ia  uno que funcionara al cambiar la  capacitancia en el 

fluido que pasa por la  p ila . Otro elemento más que po­

dría emplearse sería un espectrofotómetro.

En lugar o además del indicador accionado por 

un elemento en la  p ila  de ensayo, puede disponerse tam­

bién una unidad de control. Asi, por e jampio, una v á l­

vula accionada por un solenoide y que a su vez puede 

ser controlada por medio de re ía is  dispuestos para fun­

cionar cuando la  conductancia o pH del agua llegue a un 

valor previamente determinado, pueda cortar e l  paso del 

fluido por e l sistema de purificación y# s i s e  desea, 

pueden también ponerse en acción otras válvulas que
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regenerarán ano o mas de los leones de material activo  

de iones, y a elección lavarán también la  solución re­

generadora de los lechos de resina#

H1 indicador puede tener la  forma de una alar­

ma visu al. En otros términos, e l mecanismo puede 

establecerse de manera que se encienda una luz de co­

lor cuando la  conductancia o el pH del liquido que pase 

por la  p ila  llegue a un punto determinado# Además, 

pueden accionarse de igual manera otras alarmas, tales  

como timbres o zumbadores#

La figura 2 representa una modificación del 

sistema arriba descrito, en la  cual una parte del f lu i ­

do del tipo ordinario de sistema de purificación de dos 

lechos, esto esy del lecho de resina de aniones A l, pa­

sa al través de un lecho relativamente pequeño de mate­

r ia l  activo de cationes activado por hidrógeno (32, y lue­

go por un pequeño lecho de un material de aniones A2 que 

se ajusta o neutraliza de t a l  manera que el ph del f lu i­

do que sale del mismo esté entre 6 y 8 aproximadamen­

te  o en cualquier otro punto deseado determinado pre­

viamente. El fluido de este pequeño lecho de mate­

r ia l activo de aniones A2 pasa por una p ila  de ensayo 

que contiene un elemento que ooopera con dicho fluido  

y que accionará indicadores o mecanismos de control en la  

forma arriba descrita. El paso del fluido por los pe­

queños lechos de materiales activos de iones 02 y A2 se 

regula de modo que aotden de igual manera que s i  todo el

-  7 -
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fluido desde e l  lecho Al pasara por los lechas C2 y A2, spro 

xímadamente de igual tamaño que los lechos 01 y A l, como 

en el sistema descrito arriba y representado en la  figu­

ra 1 . En otros términos, el paso por los lechos en 

comparación con e l paso principal estará en cierta  pro­

porción con los tama&os relativo s de los lechos. Esta 

proporción no es en general exacta, por la  diferencia  

de características de paso, esto es, las canalizaciones 

y similares en los lechos pequeños en relació n  con los 

grandes.

Nuestro sistema es especialmente adecuado para 

obtener agua de la  calidad de agua destilada o de una 

excelente agua potable. El sistema que espíeamos tiene 

la  importante ventaja de que es posible saber inmedia­

tamente que uno o más de los lechos de material activo  

de iones está agotado, y , s i  se desea, controlar el fun­

cionamiento del sistema por un elemento que responda a 

los materiales iónicos que aparecen cuando se agotan uno 

o más de ios lechos de dichos materiales.

Puede emplearse en nuestro sistema cualquier 

material activo de cationes que pueda ser activado por 

hidrógeno y que podría llamarse "zoolitos de hidrógeno", 

y cualquier resina activa de aniones.

ios objetos de e ste invento se alcanzan tra­

tando un fluido ta l  como agua o una solución acuosa Con ba­

jo contenido de cationes y aniones, por ejemplo, menos de 

unas 20 P.P.M. (partes por millón) de los sólidos ion i-

16 4450
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sables a separar oon na material activo de cationes ac­

tivado con hidrógeno, y luego con un material activo  

de aniones que se ha tratado con un reactivo para po­

ner el ph de los finidos que salen a onalqaier punto 

deseado. Asi, por ejeaiplo, s i  se desea una solución 

acuosa virtuaimente neutra o agua virtualmente neutra, 

el material activo de aniones se neutraliza con un reac­

tivo  que pone el ph del agua que fluye a unos 7,5 o a 

cualquier otro punto comprendido entre 6 y 8. Ejemplos 

de reactivos adecuados son: bióxido carbónico* una so­

lución aouosa deuna mezcla de carbonato metálico alca­

lin o y un bicarbonato metálico alcalino e tc . Pueden 

emplearse otros reactivos para ajustar e l pH a cualquier 

otro valor deseado.

ios siguientes ejemplos* en los ouales las  

proporciones son de partes de peso, salvo que se indi­

que lo  contrario* se dan por vía  de ilustración y no 

con carácter lim itativo .

E J E MF  i  O I

Unos O.0566 de una resina activa de aniones 

(por ejemplo, una resina preparada oon arreglo al ejem­

plo 1 de la  patente de los Estados Unidos de América nd- 

mero 8.285*750)* se cargan en sendas columnas de unos 

255 ana* de diámetro y unos 2.44 m. de alto . De modo 

análogo, aproximadamente la  misma cantidad de un mate­

r ia l activo decatlones (por ejemplo, resina "0") se 

carga en los lechos de igual tamaño. Los lechos activos

9
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de c ationes son a ctivados por tratamiento oon una solu­

ción áolda. A elección, e l material se puede tratar  

previamente con una solución diluida de una sa l de un 

metal alcalin o, como el cloruro sódico. Este tr a ta -  

 ̂ miento previo es preferible para reactivar materiales

activos de cationes después de haber sido osado en un 

ciclo  anterior para separar metales alcalinotérreos.

Uno de los leohos de resina activa de aniones Al es 

activado en la  forma corriente, por tratamiento con una 

10 solución acuosa diluida de un á lc a li,  por ejemplo car-

bonato sódico, carbonato potásico, nídróxrdo sódico, h i-  

dróxúdo potásico, e tc. La segunda.resina activa de 

aniones A2 se activa de igual modo y luego se somete a 

un tratamiento especial de manera que e l pR del agua que
i *

15 sale  del le ch e e s  de unos 7.3 . Este tratamiento puede

realizarse de diversas maneras. donvenientemente se 

hace tratando e l lecho activado oon bióxido carbónico. 

Este tratamiento se  puede realizar haciendo pasar s u fi­

ciente bióxido carbónico por e l lecho lleno de agua, ue 

20 manera que el. pR del iluido sea de 7.5 cuando se hace

pasar por Ó1 agua (de bajo contenido de sólid os). El 

lecho he puede tratar con una solución diluida de b i­

carbonato sódico mezclado con hídróxido sódico o car­

bonato sódioo u otra base para regularlo de manera que 

25 e l pR del agua que flu ye  sea de unos 7*b* Los cuatro

léenos están conectados juntos con e l suministro de agua, 

como se representa en l a  hoja ue paso de lo s dibujos ad­

ío
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juntos. El agua de alimentación entra en e l  lecho C1

y el fluido que sale del mismo pasa al lecho A l. El 

finido que sale del lecho Al pasa por e l lecho 02 y lue­

go por e l lecho A%.

Una agua de suministro que arroja e l a n á li­

sis  indicado en el cuadro de abajo se hace pasar, por 

un sistema descrito arriba, a una velocidad como de 

6*80 litr o s  por minuto* La conductividad del agua pu­

rificad a que sa le  del di timo lecha A2 varia entre apro­

ximadamente 1 X 10*5 Q aproximadamente 1 -  2 x 10**̂  mhos 

por ce* . Este sistema puede hacerse funcionar durante 

unos seis días, tiempo en e l cual e l  ph del agua baja 

desde unos y. 5 a unos y. Luego el pH cae con re la tiva  

rapidez a unos 6*5-6, tiempo en el cual e l  procedimien­

to se interrumpe y los lechos de material activo  se reac­

tivan en la  forma aquí descrita. El cuadro siguiente  

muestra el análisis y ph del agua al principio, durante 

y después del paso por el sistema:

Total de
sólidos
p.y.M.

bólidos 
no volá­
t i le s  
P.P.M*

C°2 S ílic e  
M CORO 
^'SiOg

PT.M.

Agua de alimentación 50 37 14 5 6*6
Agua después de 01 21 6 20 6 3-5
Agua después de Al — — 3 0.9 10.5
Agua después de 02 — — 5 — 4*5
Agua después de A2 4 l i 0.? 7*5-

E J E M P L 0 2

Un procedimiento análogo al del ejemplo 1 se 

re a liza  con agua de pozo con los resultados que se ven

-  11 -
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Total de Sólidos no S ílic e  como
sólidos v o lá tile s SiOg
P.P.M+ P.P.M. P.P.M.

Agua de alimentación 280 219 32

Agua después de A2 6 4 2.3

Dorante e l funcionamiento del sistema con esta  

agua de pozo usamos e l agua bruta para preparar nuestras 

soluciones activantes, asi como pera agua de enjuagado 

despees de estar activados los lechos. El lecho 01 se 

enjuaga con una cantidad de agua bruta aproximadamente 

igual a su volumen, desechándose esta agua de enjuagado. 

El lecho Al se enjuaga con un volumen de fluido del le ­

cho 01, igual a su volumen, y también se desecha. El le ­

cho 02 se enjuaga con el fluido del lecho A l, desechán­

dose un volumen, y el lecho A2 se enjuaga con el fluido  

del lecho 02 y se enjuaga hasta que e l agua alcanza las 

condiciones deseadas. usualmente se desecha de una a

seis veces el volumen de un solo lecho de resina del 

agua que sale del lecho A2, después de lo cual e l agua 

es adecuada para e l consumo. Este ejemplo muestra 

que nuestro sistema de cuatro lechos permite producir 

una agua de a lta  calidad partiendo de agua de pozo que 

contiene una alta proporción de materia mineral. Tam­

bién muestra que no se necesitan los grandes voldmenes 

de agua de enjuagado usualmente necesarios en e l s is te ­

ma ordinario de dos lechos.

12
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Durante el procedimiento de purificación se se­

para bióxido carbónico p o r.el dltimo lecho activo de 

aniones A2, y algo del mismo se recoge en la  parte su­

perior del lecho. Por consiguiente es deseable dis­

poner un escape en la  parte superior del lecho para que 

el gas bióxido carbónico pueda extraerse periódicamente.

Ahora se verá claro que, por nuestro procedi­

miento, podemos producir una agua purificada que tiene 

aproximadamente la  misma calidad que el agua destilada  

y que no contiene la  a lta  proporción de s í l ic e  y bióxi­

do carbónico característica  del agua purificada por otros 

procedimientos conocidos que u tiliza n  materiales activos 

de iones. hasta e l presente no hemos podido formular 

una explicación exacta del mecanismo por e l  cual e l d i-  

timo lecho de resina activa de aniones separa bióxido 

carbónioo del agua. Parece ser esencial que el ph del 

agua que pasa por e l  leoho sea de unos y .5 después del 

tratamiento con bióxido carbónico o una solución que con­

tenga una mezcla de un bicarbonato y una base ta l como 

carbonato sódico o hidróxido sódico, para obtener bue­

nos rendimientos de agua de a lta  calidad.

Nuestro procedimiento puede realizarse de t a l  

manera que el ph del fruido que s ale del primer leoho 

de material activo de cationes está comprendido entre 

3 y 5; estando e l ph del fluido del primer lecho a c ti­

vo de aniones entre 10 y 5, el ph del fluido del segundo 

lecho de material activo de cationes entre unos 3.5 y 3.3

13
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y e l pR del fluido del segando leoho activo de aniones 

entre 7*5 y 6.5* ^i se quiere, el sistema se puede 

hacer funcionar hasta que e l pR del fluido del Altimo 

leoho de resina activa de aniones baje a ó o aproxima- 

- 5 damente.

E J E M P L O  l

Una solución de glucosa bruta que contiene co­

mo un 50 % de azAcar, de un pR de 2*2 aproximadamente, 

con un peso especifico de 30° B6, y que contiene como 

10 un 0+12 % de ácido clorhídrico (referido al oontenido

de glucosa) se diluye con agua hasta 2$ % aprorimadamen­

te  de glucosa.

Unos 25O oc de una resina activa de aniones 

(por ejemplo, una resina preparada segdn el ejeBplo 1 

15 de la  p atente de los Estados Unidos N8 2.285+750) se

cargan en cada una de dos columnas, De modo análogo, 

aproximadamente la  misma cantidad de una material activo  

de cationes (por ejemplo, resina "C") se oarga en otros 

dos lechos. Los lechos activos de cationes se activan  

20 por tratamiento con una solución ácida. Si se quiere,

el material se puede tratar previamente con una solu­

ción diluida de una sal de un metal alcalino, como clo­

ruro sódico. -&ste tratamiento previo es preferible  

para reactivar materiales activos de cationes después 

25 de haberlos empleado en un c ic lo  anterior para separar

metales alealinotórreos. uno de los lechos de re s i­

na activa de aniones Al se activa en la  forma corriente

14 -
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por tratamiento oon tina solución acuosa diluida de un 

á lc a li.  El segundo lecho de resina activa de aniones 

A2, se activa de igual manera y luego se somete a un 

tratamiento especial, de manera que el pR del agua que 

fli^ye del lecho sea de 6 aproximadamente, o de cualquier 

otro valor deseado, Este tratamiento se puede realizar  

de muchas maneras. Convenientemente se hace tratando 

un lecho activado con bióxido carbónico. Este tra ­

tamiento debe realizarse haciendo pasar suficiente bióxi­

do carbónico por e l lecho lleno de agua, de manera que 

el pR del fluido que sale soa de 6 aproximadamente 

cuando se hace pasar por él agua o una solución de azd- 

car, (contenido bajo de sólidos ionizadles). El lecho 

se puede tratar oon una solución diluida de bicarbona­

to sódico mezclada con hidróxído sódico o carbonato só­

dico u otra base para regularlo de manera que el p R  del 

agua que sale sea de ó aproximadamente. .Los cuatro le ­

chos se conectan juntos con el suministro, como se re­

presenta en la  hoja de paso de los dibujos adjuntos.

La solución de azdoar entra en el lecho Ui y e l  fluido  

que sale de él pasa al lecho A l. El fluido del lecho 

Al pasa por e l lecho C2 y luego por el lecho A2.

La mencionada solución diluida de glucosa se 

hace pasar por el sistema que se acaba de describir. 

Durante el paso de aproximadamente l.UUO ce de solu­

ción, e l pR ae la  solución que sale* del primer lecho de 

material detívo de cationes es de unos l.j)  a 1 .6 , el

.15 -
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pR del fluido que sale del primer lecho de material acti­

vo de aniones es de unos 8*5 al principio, y de unos 4*5 

al fin a l, y e l ph del iluido que s ale del s aguado lecho 

activo de cationes varia entre unos 2*7 aproximadamente 

y unos 2*2 aproximadamente, El ph del fluido que sale  

del ditimo lecho activo de aniones es de unos b al o o-* 

mienzo del ciclo y de unos o .l al fina l del ciclo , y es 

de un Dianco de agua. El análisis de la  solución diluida 

primitiva mostró un contenido de impurezas inorgánicas (ce­

niza) de 0*074 % aproximadamente, al paso que un análisis  

del producto mostró un contenido de impurezas inorgáni­

cas de solo O.OO49 % aproximadamente*

Una parte de la  misma solución diluida arriba  

mencionada se hace pasar por un sistema de dos lechos 

que comprende un lecho de material activo de cationes 

y un lecho de material activo de aniones activado en la  

forma ordinaria arriba descrita* Durante el paso de 

unos 1*300 oc de'solución, el ph del fluido que sale  

del lecho activo de callones bajó desde unos 7*0 a unos 

4*2 después del paso de unos 1*000 00. y unos 3*6 des*?

pues del paso de los 1*300 00* El producto mostró un 

contenido de impurezas inorgánicas (ceniza) de 0*011 % 

aproximadamente y el producto era de color de limón pá­

lido* Asi, es evidente que nuestro sistema de cuatro 

lechos tiene manifiestas ventajas sobre el de dos le ­

chos. En primer lugar, e l ph del producto permanece 

virtualmente constante* En segundo lugar por el s iste -
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ma de cuatro lechos se obtiene un produoto blanco o orno 

agua, al paso que por e l sistema de dos lechos se ob­

tiene un produoto de color amarillo claro. Finalmen­

te  el sistema de cuatro lechos produce una solución que 

contiene considerablemente menos de la  mitad de las im­

purezas inorgánicas contenidas en e l  producto del s is te ­

ma de dos lechos.

E J E M P L O  4

be preparan unos 10 litr o s  de una solución acuo­

sa que contenga j?0 % de azúcar bruto. Esta solución es 

de color moreno muy oscuro, completamente turbia y t i e ­

ne tan pH de unos 6.5. Esta solución puede, s i se quie­

re, haceis^asar por un f i ltr o  para separar, e l mate­

r ia l  suspendido. La solución se calien ta con p refe- 
0rancia a unos bj? 0 para reducir su viscosidad. La so­

lución se hace pasar por 1 l i t r o  aproximadamente de un 

material activo de cationes (por ejemplo resina *C"), 

que se carga en un lecho y se  activa en la  forma descrita  

en el ejemplo 1 . El fluido que sale de este lecho tiene  

un pH de unos 1 .5  y e l mismo varia poco desde el p rin ci­

pio al fin  del ciclo . El fluido de los lechos activos  

de cationes se hace pasar por un l i t r o  aproximadamente 

de resina activa de aniones (por ejemplo, una resina pre­

parada segdn el ejemplo 1 de la  patente de los Estados 

Unidos de América N8 2.285*?%)). El fluido que sale 

de la  resina activa de aniones tiene An pH de unos 10 a 

unos 8. El primer medio l itr o  es blanco como agua, el

-  17 *.
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segundo medio l i t r o  es solo ligeramente coloreado, y el  

fluido entero tiene un coloramarjLllo de limón claro.

El fluido que sale del lecho de resina activa  

de aniones obtenido oon arreglo a la  anterior descrip­

ción se hace ahora pasar por un lecho de resina activa  

de aniones del tipo arriba descrito, luego por un le ­

cho de resina activa de cationes, y finalmente por un 

lecho de resina activa de aniones que se ha tratado con 

una solución de bicarbonato sódico después de la  a c ti­

vación con una solución de hidrógido sódico para neu­

tr a liz a r  la  solución de azúcar que sale a un pH de 

unos y. La solución de azúcar obtenida del baño f i ­

nal de resin a activa de aniones neutralizada tiene unph 

que varia solo ligeramente de 7*

El iluido in ic ia l que sale es de blancura de 

agua, al paso que todo el fluido es de un color amari­

l lo  de limón muy pálido*

Un an álisis del azúcar original demostró que 

contenía un 0*2 % aproximadamente de impurezas inorgá­

nicas (cenizas), que el fluido del primer lecho de re­

sina activa de aniones contenía como un 0.02 % de impu­

rezas inorgánicas (cenizas) (referido al contenido de 

azuóar), y que el fluido del último lecho de resina 

activa de aniones neutralizado contenia solo 0.004 % de 

impurezas lnorgnánicas (cenizas) (referido al conteni­

do de az&car).

El color residual contenido en e l fluido del

18
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lecho fin a l de resina se separa fácilmente por tratamien­

to con carbón vegetal decolorante o * or tratamiento con 

negro animal a otros materiales decolorantes.

Nuestro procedimiento as aplicable a la  puri­

ficación  de muchos líquidos diferentes. Asi es especial­

mente adaptado para p u rificar soluciones de sacarosa.

Estas soluciones pueden derivarse de azúcar de caRa o de 

azúcar de remolacha. Además* nuestro procedimiento pue­

de u tiliza rse  para p u rificar soluciones de azúcar que se 

obtienen disolviendo azúcar bruto en agua* con areglo a 

la  práctica general* seguida con el azúcar de caña impor­

tado* no refinado y cristalin o .

Nuestro invento es también aplicable a la  puri­

ficación  de varias clases de azúcar. Así* por ejemplo* 

nuestro procedimiento se puede emplear para purificar a- 

zúcar de arce* azúcar invertido* azúcar de m-al$B* azúcar 

de leche* dextrosa* fructosa etc* así como mono-* d i -* tr i - , -  

te tra -*y  poli-saoaruros naturales y s in té tico s.

Los zumos o soluciones de azúcar se tratran  

usualmente a temperaturas que oscilan entre unos 40* C y 

unos 80s C aunque e l invento se propone p u rificar solu­

ciones de azúcar a temperaturas tan bajas como 20S g+

E l tratamiento de jarabes de azúcar con materiales a c ti­

vos de iones con areglo ancestro procedimiento es n̂enu-* 

do suficiente para purificar del todo el azúcar* pero 

nuestro procedimiento puede ir  precedido o seguido de otros 

tratamientos, tales como coagulación o floculaoión* tr a -

-  19  -
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tamiento oon negro animal, tratamiento con tierra  de 

diatomáceas, bauxita, agentes oxidantes, carbón vegetal 

decolorante, etc*

Si las soluciones de azocar se han de hacer 

pasar por f i lt ro s  de negro animal o por carbón vegetal 

decolorante, puede ser deseable en algunos casos hacer 

pasar dichas soluciones por materiales activos de iones, 

con arreglo a nuestro procedimiento, antes del tratamien­

to decolorante* De esta manera se obtienen a veces me­

jores resultados en e l paso por los f i lt ro s  de negro ani­

mal, ya que en muchos casos las sales que están presen­

tes estabilizan las materias colorantes coloidales* 

una vez separadas las sales, los colorantes se soparán 

mucho más fácilmente en tales casos. Si se desea un pro­

ducto de calidad en extremo alta, las soluciones de cal­

car se pueden tratar por nuestro procedimiento antes y 

después de su paso por la  materia de-colorante, aunque en 

general, esto no es necesario*

Nuestro invento se propone también e l uso de un 

sistema de purificación de dos lachos corriente, antes o 

después del tratamiento decolorante al paso que nuestro 

sistema de cuatro lechos está en e l lado opuesto del ma­

te ria l decolorante con relación al sistema de dos lechos* 

En algunos casos pue-.de ser deseable colocar e l carbón 

vegetal decolorante o columnas de negro animal en e l p r i­

mer lecho de material activo de cationes y e l primer le ­

cho de material activo de aniones en nuestro sistema de
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cuatro lechos, o entre el primer lecho de material activo 

de aniones y el segundo lecho de material activo de camo­

nes*

Nuestro invento se propone la  separación v ir ­

tualmente completa de cationes y aniones partiendo de so­

luciones que en estado puro son vírtualnente neutras*

3n mudaos casos nuestro método de purificación puede apli­

carse a soluciones ácídas o soluciones ligeramente bási­

cas como las que tienen un ph comprendido entre unos 3 y 

unos

Las soluciones acuosas de las siguientes sustan­

cias pueden purificarse seg&n nuestro procedimiento: go­

mas solubles en agua (por ejemplo goma de habas curbaril, 

musgo de irlanda, alginatos, agar, tragacanto, goma ará­

biga, etc), proteínas solubles en agua (por ejemplo, a llá ­

mina. de huevo, suero de la  sangre, gelatina, etc*)*, urea, 

peotina de manzanas, jarabe de granos, tintes, acrílo - 

n itr ilo , cianohidrína etilénica, alcoholes (por ejemplo, 

metanol, etanol, n-propanol, isopropanol, los batanó­

les, alcohol bencílico, g liool etilénico, glicerína, los 

éteres monoalcoilicos de gluool etilénico o de g lioo l die- 

tilén ieo, e tc .).,  asi como tras muchas sustancias*

Nuestro invento es especialmente adaptable a 

la  purificación de ásteres, por ejemplo, oxalato etílico  

y metílico, monoacetato g licó lico , triacetina, ci&*trato 

e tílic o , gluconato e tílioo , mucato metílico, hidracri- 

lato e tílico , gricolato e tílic o , glioerinato metílico,

-  2^ -
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etc. En machos casos nuestro procedimiento evita la  to­

talidad o parte de la  h idró lis is  que sobreviene normalmen­

te en la  purificación de ásteres por medio de materiales 

activos de iones.

Naestro procedimiento puede utilizarse  para la  

purificación de aminoácidos, y es especialmente a propósi­

to para producir soluciones de aminoácidos en su punto 

isoeléctrico sin sa les u otras impurezas contaminadoras, 

ia ra  producir los aminoáoidos en su punto isoeléctrico, el

hecho final de resma activa de aniones se neutraliza 
a un pH aproximadamente igual a l punto isoeléctrico de

los aminoácidos. Esto se hace eligiendo un reactivo 

con arreglo a los principios físico-químicos bien cono­

cidos, y tratando el lecho de resina activa de aniones con 

el agente seleccionado ce manera que e l flu ido del lecho 

tenga el debido valor pn. Ejemplos de aminoácidos que 

pueden purificarse son: glicina, a lfa  o beta alanina, gua- 

nadina, ácido acético, glieociamina, creatina, orestinina, 

etc.

Aminas solubles en agua, tales como e l carbona­

to de trietanolamina, los carbonatos de metilaminas, etc., 

pueden purificarse por medio de nuestro procedimiento.

En este caso, la  resina fina l activa de aniones se neu­

tra liza  al ph de la  solución amíniea, que será, por su­

puesto, ligeramente alrededor de 7*

Los ácidos orgánioos solubles en agua pueden 

purificarse con arreglo a nuestro procedimiento, por ejem­

plo, ácido cítrico, ácido alfa -h idroxi-isobutílico , ácido

í
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láctico, ácido tártrico , ácido acético, e tc ., Cuando 

se purifican materiales ácidos e l lecho fina l de resina 

activa de aniones se neutraliza por e l lado ácido median­

te un reactivo ácido adecuado que de e l ph debido. Es­

te reactivo es con preferencia ácido carbónico, estando 

el ácido purificado, c cualquier otro ácido que esté tan 

ionizado o más que el ácido que s e purifica.

Las soluciones acuosas de formaldehido son otro 

grupo importante de soluciones que pueden purificarse se- 

gdn nuestros métodos. Es deseable tener soluciones neur* 

tras de formaldehido que no estén neutralizadas y nuestro 

procedimiento está especialmente destinado a la  produc­

ción de estas soluciones de formaldehido. bin embargo, 

las soluciones de formaldehido generalmente producidas 

de metanol tiene un ph aproximadamente de 3*2 a 3*5*

Si es deseable producir un formaldehido del formaldehido 

sintético obtenido de la  oxidación de hidrocarburos que 

tienen las mismas características y especificaciones que 

el formaldehido producido de metanol, esto se puede rea­

liza r por medio de nuestro procedimiento usando el le ­

cho fina l de material activo de aniones neutralizado.

En este caso el lecno final de resina activa de aniones 

se neutraliza con un reactivo ácido adecuado para pro­

ducir una solución de formad.debido del ph deseado.

bí la  solución o el agua ¿<g alimentación con­

tienen una cantidad muy alta de sólidos, puede ser desea­

ble emplear un juego adicional de materiales activos de

i 6 4 4 5 0

-  23 -



,5

10

i!?

20

25

1 6 4 4 5 0

aniones antesdel paso de la  solución por el último lecho 

activo de cationes y por e l lecho activo de aniones neu­

tralizado* En general, nuestro sistema da resultados com­

pletamente satisfactorios si e l tamaño de cada uno de los 

leohos de material activo se regula a cualquier agua o f lu i ­

do especial que haya de tratarse, según los principios bien 

conocidos en la  técnica.

La resina activa de aniones empleada en todos me­

nos el último leono del sistema se activa en la  forma ordi­

naria por tratamiento con una solución diluida de un mate­

r ia l  alcalino, por ejemplo, una solución al u.1-10 % de 

hidróxido sódico, carbonato sódico y las correspondientes 

sales potásicas, etc. El lecho activo de aniones neutra­

lizado se activa primero de igual manera % luego se trata  

con el reactivo para neutralizarlo a l punto deseado* En 

otros términos, se elige un r eactivo que dé una solución 

acuosa que salga del lecho al pM deseado. Si se desea 

un producto virtualmente neutro, el lacho puede regular­

se de manera que el ph fe l gluído que sale sea de unos 

7*5, haciendo pasar suficiente bióxido carbónico por el 

lecho lleno de agua o tratando e l lecho de resina con una 

solución diluida de bicarbonato sódico mezclado con hidró- 

xido sódico o carbonato sódico.

Ejemplos de resinas activas de aniones que pue­

den emplearse son: los productos de condensación de a l­

dehido de díamina m-fenilénioa, biguanída, guanilurea, 

guanidinas sustituidas, tales como metil-guanidina, biguá- 

nidas sustituidas tales como fenil-bíguanida, poliaminas.
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con preferencia las políaminas po lietilén icas, etc.

Estos productos de condensación son con preferencia pro­

ductos de condensación de formaldebido, aunque s i  se quie­

ra pueden emplearse otros productos de condensación de 

aldehidos. Ejemplos de otros aldehidos son furfural,acro- 

leina, bensaldebido, etc. Las resinas activas, tales co­

mo las preparadas de guanidina, guanil-urea, bíguanida y 

otros materiales que no forman productos de condensación su­

ficientemente insolubles con formaldebido para la  mayoría 

de los fines prácticos, se insolubilizan preferentemente 

con materiales de reao3i#ns de formaldebido adecuados, 

por ejemplo, urea, tiourea, las amíno-tríazinas (especial­

mente melamina y  las guan&minas que reaccionan con for­

mal debido para producir productos insoluolesj, etc.

Las resinas activas de aniones preparadas de guanidina, 

guanil-urea, biguaáida, etc., pueden prepararse en la  

misma forma general que sc describe en las patentes de 

los Estados únidos de América ndmeros 2.251^234 y 

2.285*75^* osualmente es conveniente usar las sales 

de las bases, pero también pueden usarse las bases l i ­

bres. Ejemplos de sales adecuadas para su uso en la  

preparación de resinas activas de aniones son: carbonato 

de guanidina, sulfato de guanidina, sulfato de bíguanida, 

nitrato de bíguanida, sulfato de guanil-urea, nitrato 

de guanil-urea, carbonato de guanil-urea, eto&

FREhrARAíilON LE LA RESINA "C*.

Unas ¡f/O partes cte agua y unas 2.45 partes de
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nidróxido sódico (97 se agitan en una caldera por Medie 

de un agitador mecánico para formar la  solución de un ph

de 1.1*8 sproximadamente. Una mésela de unas 104.4 partes 

de acetona y 181 partes de furfural se anade lentamente 

 ̂ durante un periodo de 1 hora aproximadamente, durante

el cual la  temperatura se riantíene aproximadamente a la  

de la  habitación y la  mezcla de reacción se agita. La 

mezcla de reacción se agita durante i  hora más, después ae 

lo cual se añade una solución de unas 3*^6 partes de áoi- 

10 do sulfúrico ( 99*5 y partes de agua para poner

el yñ a unos y. Re añaden unas ley , 2 partes de bisu l­

fito  sódico y la  mezcla de reacción se calienta hasta 

unos 99  ̂ U durante un periodo de unos minutos. So­

breviene una reacción exotérmica, que hace subir la  tem- 

. peratura a lOO^ 0. Una vez que cesa la  reacción exotér­

mica la  mezcla de reacción se vuelve clara y entonces se

hace re flu ir  durante media hora aproximadamente. El pro­

ducto se enfria a unos 90̂  0 y se añade una solución de 

122.4 partes de ácido sulfúrico y 194 partes de agua, se- 

20 guiuas de la  adición de 271.8 partes de furfura l.

La mezcla de reacción se agita durante unos yo minu­

tos, durante los cuales la  temperatura se mantiene a unos 

^0- 99  ̂ 0. . La solución resultante se descarga en moldes

donde geliza a l cabo de unos 30 minutos. El gel se eave- 

29 jece durante unas 10—18 horas y se granula para que pase

por un tamiz de o mallas. La resina granulada se espar­

ce en bandejas y so coloca en una estufa mantenida a 

90^ U durante 2-4 horas aproximadamente, elevados a unos

26 -
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100^-133  ̂ 0 dudante un periodo como de 1 hora, y se man­

tiene a 100°  0- 133°  durante 4-^  horas aproximadamente*

SI producto tiene una capacidad para la  absorción de 

cationes equivalente a unos 1.100 gramos de carbonato 

cálcico por 28,3 drn-̂  de resina, y una desnidad de car­

ga de unos 10-12 Rgs, por 28*3 dm .̂

Otros ejemplos de materiales activos de catio­

nes adecuados que pueden hacerse funcionar en el oiclo  

de hidrógeno son productos de condensación po lih íd ri- 

cos de fenol-aldehido, tales como los productos de con­

densación del catecoltanrn-formaldehido, productos de 

condensación aromáticos de ácido sulfónico y formaldebi­

do (como se describen en la  patente de los Estados Uni­

dos de América nS 2.204.339)* las seolitas carbonáceas, 

esto es, ios materiales carbonáceos sulfatados o su lfo - 

natados tales como el carbón, turba, lign ito , etc. 

Cualquiera de estos materiales se pus de someter a trata­

miento en e l  ciclo de hidrógeno y son por tanto adecua­

dos para su uso segdn nuestro invento. Hablando en ge­

neral, estas sustancias pueden llamarse "zeolitas de hi­

drógeno". Se dice que los materiales activos dé catio­

nes se hacen funcionar en e l  ciclo de hidrógeno o se 

describen eomo "activados por hidrógeno" cuando inter­

cambian ion hidrógeno en e l proceso depurificaci-ón.

Los materiales activos de cationes pueden re­

generarse haciendo pasar por el lecho soluciones de áci­

do diluidas, por ejemplo, al 0, 10-10 % de ácido clorh ídri-
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co, ácido sulfórico, etc y lavando despu.es con agua has­

ta que queden virtualmente lib res del ácido usado. 

Entonces se dice que las resinas activas de cationes es­

tán "activadas por hidrógeno". Si el agua p otro fluido 

que pasa al lecho activo de cationes ül contiene una a l­

ta concentración de calcio, puede ser deseable activar 

el lecho con una solución de sa l, ta l como una solución 

acuosa de cloruro sódico, antes de la  activación con el 

Acido,

üna de las ventajas prominentes de nuestro in­

vento es que no parece haber ningón lim ite superior a la  

concentración de sólidos en la  solución de alimentación 

a purificar, Asi, una alta concentración de aal¿ por 

ejemplo,  ̂ %, se puede purificar fácilmente por nuestro 

procedimiento. Esto as de importancia en la  producción 

de agua potable en regiones qn que el agua tiene una can­

tidad de sólidos en extremo alta.

Nuestro procedimiento es especialmente adecua­

do para producir agua de la  calidad del agua destilada 

a una agua potable de alta calidad. El sistema que em­

pleamos tiene la  importancia ventaja da que se necesita 

una cantidad muy pequeña de agua de enjuagado en el 

proceso de regeneración, y ofrece una agua neutra v ir -  

tualmente libre  de sustancias volátiles sin aireación*

Aunque en general es conveniente separar los 

materiales ionizablea por medio de un lecno de material 

activo de cationes y  un lecho de material activo de anio-

28 .
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nes ta l como los lechos 01 y Al, es posible obtener agua 

que no tenga ñas de 20 1.1. m* aproximadamente de nateria­

les ionizables a separar por cualquier otro me dio deseado. 

Por ejemplo, puede usarse la  d estilación cruda en lugar 

de los primeros dos lechos del material aotivo de iones, 

bimilarmente, er agua de llu v ia  que no contiene una canti­

dad de material ionizable mayor de unos 20.1.l .h . ,  pue­

de usarse para alimentar un lecho activo de cationes y 

luego un lecho activo de aniones neutralizados. Las pa- 

1abras"sólidas ionisables* o "materiales ionizables" in­

cluyen materiales inorgánicos vo látiles y no vo látiles.

La mayor parte de estos sólidos so^ inorgánicos, pero 

pueden incluirse algunas sustancias orgánicas. Estos 

"sólidos ionizables" sen i  impurezas en el sentido de que 

ho son deseables en mencla con el flu ido a purificar, 

aunque pueden ser por s i  mismas materiales valiosos o - 

deseables, Evidentemente pueden hacerse muchas modifi­

caciones y variaciones en nuestros procedimientos y com­

posiciones sin apartarse del espíritu y finalidad del 

inventoseg&n se definen en las reivindicaciones anexas* 

Esta solicitud, que corresponde a la  pre­

sentada en los Estados Unidos de Amárica, el 7 de octu­

bre de 1%2, bajo el ndmero 461.094, se acoge a los bene­

fic ios del articulo 51 del vigente Estatuto de Propie­

dad Industrial*
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Los puntos de invención propia y nueva que 

se presentan para que sean objeto de esta  Patente de 

invención en España por VEINTE anos, son los siguien- 

j? te s :

is -  Mejoras introducidas en los procedimien­

tos de purificar un fluido, caracterizadas por que di­

cho fluido, que contiene menos de 20 P.ü*M* de los só­

lidos íonizables a separar, se trata con un material 

10 activo de catión activado oon hidrógeno, y luego con un

material activo de aniones que se ha tratado con un reac­

tivo para poner a un valor predeterminado el ph del H u i­

do que sale#

2- -  Mejoras en los procedimientos eeg&n se

13 reivindican en e l punto 12., caracterizadas por e l he­

cho de que se emplea un material activo de aniones que 

se ha tratado con un reactivo para poner a unos 7*5 si 

pH del fluido que sale#

3- -  Mejoras en los procedimientos segdn se

20 reivindica en los puntos ls o 22#, caracterizadas por

el hecho de que para tratar el material activo de anio­

nes se emplea una solución acuosa de una sa l débilmente
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alcalina con unph de unos 7.^ -8.3.

48 -  .Mejoras en los procedimientos segdn se 

reivindican en los puntos 18 o 28., caracterizadas por 

el hecho de que el material activo de aniones se trata con 

una solución acuosa de un carbonato y un bicarbonato que 

tiene un pH de y.p aproximadamente.

53 -  Mejoras en ios procedimientos seg&n se 

reivindica en los puntos 18 o 28. ,  caracterizadas por 

el hecho de que el material activo de aniones se trata  

con un óxido carbónico suficiente para ajustar a unos 

5 ei ph del líquido que sale.

&s -  Mejoras en-¡los procedimientos de p u r ifi­

car un fluido acuoso segdn se reivindica en cualquiera 

de los puntos 18 a caracterizadas por e l hecho de

que al fluido contiene gelatina.

72 -  mejoras en los procedimientos seg&n se 

reivindica en cualquiera de los puntóse 18 a i?**** carac­

terizadas por e l hecno de que el fluido contiene alcohol.

88. -  Mejoras en los procedimientos seg&n se 

reivindica en cualquiera de los puntos 18 a 52. ;  carac­

terizadas por el hecho de que el fluido es una solución 

acuosa de formaldehido*

98 -  ^ jo ra s  en los sistemas para purificar  

fluidos, caracterizadas por uno o más léenos de material 

activo de cationes activado por hidrógeno y uno o mas le-* 

chos de un material activo de aniones, y una serie de le ­

chos de materiales activos de iones conectada;con uno de 

los lechos antes mencionados y que comprende otro lecho
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de material activo ae cationes activado por .hidrógeno y 

un lecho de material activo de aniones neutralizado que 

se ha tratado con un reactivo para ajustar su. finido sa­

liente a u.n pH predeterminado, con lo  cual los pequeños 

cambios en la  concentración de roñes hidrógeno del f lu i ­

do del primer lecho mencionado ue material activo de 

amones se aumentan en su paso por dianas series de le ­

chos con lo cual dicho cambio es suficiente para ser 

perceptible inmediatamente de llegar a un punto pre­

determinado en el funcionamiento de dicho sistema.

IOS -  mejoras en los sistemas para purificar  

fluidos segdn se reivindica en el punto ^e., caracteriza­

das por la  disposición de un elemento en que hace con­

tacto por lo  menos una parte del Huido que sale del 

lecho neutralizado de material activo de aniones, e le ­

mento que responde a la  presencia de materiales iónicos, 

con lo cual los pequeños cambios en la  concentración de 

ión hidrógeno en el fluido del primer lecho del mate­

r ia l activo de aniones se aumentan al pasar por dichas 

series ue lechos, y con lo cual dicho cambio es su fi­

ciente para in flu ir  perceptiblemente en dicho elemento 

después de llegar a un punto predeterminado en el íhn- 

cionamiento da dicho sistema*

11& -  üejoras en los sistemas segdn se r e i ­

vindica en el punto 108., caracterizadas por un indi­

cador accionado por dicho elemento.

128 -  ¿Mejoras en los sistemas segdn se re i­

vindica en los puntos 8̂ o 10s/, caracterizadas por la
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disposición de una o mas válvulas que controlan e l paso 

del fluido por dicho sistema y son accionadas por dicho 

elemento.

l^s ^ Mejoras introducidas en los procedimienr- 

tos y sistemas de purificación de flu idos.

Tal y como se ha descrito en la  Memoria que 

antecede, representado en los dibujos que se acompahan 

y con los ilaes que se han especificado.

Esta Memoria consta de trein ta  y tres hojas 

escritas por una sola cara.
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