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X Egte invento se refiere a un nuevo procedimiento y a -
soluciones de colada para formar nuevas membranas que son
utiles en la eliminacidén de agua de soluoiones acuosas y que
~tienen particular aplicacion en la desalacidn del agua de
mar y agua_salobfe de altas concentraciones salinas.

Hesta ahora, se ha propueato el empleo de membranas de
acetato de celulosa pera la desalacidn del agua-de mar por
dsmogis inversa, En un procedimisnto de la tdonica anterior
para la preparecidn de la membrena, msegun Loeb y col., paten
tes estadounidenses nims. 3.133.132 y 3.133,137, se disuslve

el acetato de celulose en un disolvente orgdnico apropiado,

to de celulose en forma de una sal de perclorato. Ia solus=
‘cidn de colada se esparce en forme de pelicula delgada sobre

una superficie de colada apropilada para formar uns membrana,

g0 Se coloca en agua fria, Ia peliculs .colada es recocida po3
calentamiento a temperatura elevada, para conseguir una con-
traccidn de la estructura del acetato de celulosa, dando co=
mo resultado la formecién de uns membrema tirante que tlene
la propiedad de permitir ei paso del mgua e impedir el paso
de la sal.

Un objeto de este invento es proporcionar un procedie
niento para producir membranas que seen utiles en la eliming
cién de Bgua de soluoionss acuosas. Un objeto adicionel es
proporcionar una solucidn de colada nueva para la produceién
de membranas de acetato de celulosa, Otro objeto’ de este ine-
vento es le produccidn de nueves membranas de acetato de ce-

;plosa que tengan propledades superiores a las'utilizadas

tal como acetona, para formar una solucidn de colada gue adet

nds ocontiene agua y un agente de hinchemiento para el aceta- .

después de lo cual la solucidn se evapors parcielmente y lued
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Fnasta ghora para la eliminacién de agua de soluciones acuosasf

por dsmosis inversa. Existe avn un ulterior objeto del inven—
to, proporcionar una nueve clase de agentes de hinchamiento
para la produccidn de una membrana de acetato de celulosa pe-
ra dsmosis 1nwars§. De la lectura de ls memoria y reivindice-
leiones que siguen, aparecerdin objetos adicionales;

Ha sido encontrado ahora que las nueves membrarag de

Efetato de celulosa, que poseen propiededes convenientes, pue<
en gser preparadas & partir de soluciones de colada que con-
tengan agentes orgénicos de hinchamiento, Pars former la mem-

rana, se prepaera primero una solucidn de aceteto de celulosa
n un disolvente orgédnico polar. Ejemplos éipicos de tales di
olventes son: acetons, tetrahidrofurano, dimetilformemida,
joxano, sulféxido de dimetilo, butirolactona, y/u otros di-
solventes del acetato de celulose conocidoe en la técnica.
no de los disolventes prgferidos pera uso en nuestro procedi
ento es la acetona, Una solucion tfpice de colada contiene
10 partes en peso de acetato de celulose ¥ 30 partes en peso-
de un disolvenxé orgdnico de colada tal como acetona. Las can
tidades necesarias de disolvente pare 1a disolucidn del ace=
tato de celulosa son conocidag por la técnica, pero geheral—

mente son aquélles que se requieren pard proporcionar una sg

ﬁ:cién de colada apta péra el trabajo,. Aunque no es esencisl,
solucidn de coleda contiens generalmente de 2 & 20 partes

de agua aproximedamente por cada 10 partes de acetato de ace-

ato do celulosa. Con preferencia, la solucidn de colede con-
iene de 2 & 9 partes de agua aproximmdemente por cada 10 par
eg de acetato de celulosa puesto que concentraciones de

gua dentro de estoe limites proporcionan une pglicula g

jore
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wn agente de himchamiento orgdnico polar en une cantidad que
oscila entre 1,0 a 10 partes en peso aproximademente por ca~
de 10 partes de acetato de celulosa, Con preferencia el agen
te de hinchamiemto orgénico se afiade & la solucidén de cola-
de en una cantidad que oscile entre 2,5 a 8 partes por cada
10 partes de acetato de celuloeé. Los agentes orgdnicos de
hinchamiento que empleamos en la solucién de coleds, son
compuestos orgdnicos solubles en agus capaces de formar onw
laces de hidrdgeno, es decir que tengan la capecidad de enlg
zarse por medlo del ﬁidrégeno con los grupos cetona o hidro-
xilo del acetato de celulosa, ‘ .
Es preferible que loa'agentes orgénicos de hinchamien-
to ho se descompongen en agug, sin embargo, en el c&s0 en
que el agente orgdnico de hinchamiento sea un dcide, puede,
naturalmente, sexr disocisdo por el egua., Preferiblemente los
agentes orgénicos de hinchamiento son miscibles con el agua
¥ son solubles en el disolvente de colada del acetato de
celulosa si éste es: acetona, tétrahidrofurano, dimetilfor=
mamida, dioxano, swlfdxido de dimetilo, butirolactona, u
otro disolvente polar. Un requisito adicional de los agentes
orgénicos de hinchemiento es la ausencis de grupos que reac-
cionen con el aéetato de celulosa o el disolvente partiew
cular seleccionado para le prqparacién de le membrana, Como "
ejemplo, los 2gentes orgénicos de hinchamiento no éonten=
drdn grupos isociensto, grupoarhaluro dcidos o grupog.halo-
sulfonilo, puesto que es sabido .que todos eastos grupos pre-

{ sentan capecidad de reaccidn con los grupos cetona e hidro-

xilo existentes en el acetato de celulosa.

Los agenxea orgénicos de hinchamiento del presente
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-invento difieren considerablemente de las sales de hinche- -
niento & bese de perclorato inorgénicq propuestes por Loeb ¥
col., en que aquéllos no son iénicos o lo son solo ligeramen
te. Se ha sugerido que las sales de hinchamiento de Loeb y
col., actian & trévés de un meocanismo idnico que controla el
contenido en agua y las propiedades osmoticas fundamentales
de 1a membranae. ELl agente orgénico de hinchemiento del inven
to no posee cargas eldctricas formales ocomo las presentan log
cationes de la sal inorgdnice de Loeb y col.. Los agentes
orgénicos de hinchamiento eficaces son polares y se cree es—
tdn agociados con eliacetato de celulosa y el agus mediante
la formacidn de énlaces de hidrdgeno, Los agentes organicos
de hinchamiento preferidos en el invento son los de las cla-
ses reconocidas como altemente eficaces en le formacidn de
enlaces de hidrdgeno. Los agentes orgénicos de hinchamiento
incluyen doidos, alcoholés, anidas, aminas primerias y secun~
dariag, todos los cuales poseen centros de gran densidad ele
t$rénica o bésicos (dtomos de oxfgeno o nitrdgeno)-asi como
dtomos de hidrégeno activos (ceﬁtros dcidos). Pimentel y col.
en su libro, The Hydrogen Bond, W.H. Freemen & Co., San¢Frqg
cisco, 1960, clasifican los anteriores dcidos, alcoholes ami-
das y emiras como Tipo A - B (Acido-Base), | |

Los agentés orgdnicos de hinchamiento qﬁe empleamos
pueden desoribiése generalmente por la sigulente férmilas
I B-(D'-H)v' '
donde B es una poreidn orgdnica, v es un mimero entero que
varfa de uno & alrededor de 5, ¥y D es un grupo en el cual el
oxigeno, nitrégeno o £ésforo estd unido al dtomo de hidrdgeno
mogtrado en la férmila, Més espec{ficamente, los agentes or—

génicos de hinchemiento tienen ls Pérmilas .

f
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j1o o un grupo aliciclico, el grupo R contiene preferiblemente
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Zn la formuls anterior, n es un nimero entero que variz de
uno & 5 aproximadamente y con preferencia de uno & 3 aproxi-
madamente, y Q es un grupo nucleof:’.liqo geleccionados

' | E R X

~OH, " ~SH, “NeE, ~H-H, N8

H )

o 0 0 OH

| 1 1 |
‘wPaH, ~P-H, =P-H, —=P-OR

- l
0 0

H R

0 R 0
g-on, ~P-0H, -o-r-on,
T
H _ H
0 ’ H 0

W 0 u _

‘R
S R
-'lsl-or:x, ~S-0H, -s-ox,
En le anterior definicién de Q, R pueds ser un grupo
alifdtico sustituido o no sustitufdo conteniendo preferible-
mente de 1 & 6 £tomos de carbono aproximadsmente, un grupo
arilo que sea preferiblemente monoc{clico, .un arilo sustitui-
do o no sustituido que contenga grupos alifdticos teles como
alearilo, aralauilo o un grupo aliciclico. En el caso en que

R sea u.n grupo arilo, un grupo alifdtico que con'benga un ari-

menos de 12 étomos de carbono aproximadamente. En la anbe~
rior definicién X puede ser el anidn de cuelquier deido

-
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_inorgénico, excepto de aquéllos tales como los halosuifonilos
¢ue son capaces de reacclonar con las funciones cetond e hi-
droxilo. De particular interds son los compuestos en 1os que
X es NO, o Nege

En la férmulae anterior IX, T es un radical orgénico
que con preferencia tiene e; significado definido para R en
el pdrrafo precedente con le excepcidn de que T puede, natu=-
ralmente, ser polivalente teniendo una valencia lgual & a,
v puede ser hidrdgeno excepto en aquellos cesos donde Q sea
un anidn de un deido inorgdnico. R y T, como se definid an- |
teriormente, pueden ser no saturados y pueden ser sustitui-
dos por cualquier grupo que no reaccione con 1os grupos hiw
droxilo o ceténico encontrados en el acetato de celulosa,

Los mds deseables égentes orgédnicos de hinchamiento
estédn representados en 1a férmule enterior II en la cual Q

eg
-0H, -N-H, -N-H, o
i R
0
-g—OH.
De los egentes orgénicos de hinchemiento mds arribe
definidos, encontramos que verios tipos son mds apropiados
que otros en la formacidn de membranas de acetato de colulo-

sa, Uno de los primeros tipos lo constituyen los £cidos OTw

gédnicos incluyendo los dcidos polibdeicos preferentemente,
que tienen la f£drmula E
0 |

Il o
A= (C=0H), ’
donde A es hidrdgeno o un grupo alquileno que contenga de i

1 a 10 dtomos de carbono aproximademente y & es un mizero en~

|
)
s
!
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sero que varia de 1 & 3. Miembros representativos del grupo -

anterior comprenden &cido oxdlico, doido pimélico, deido sets
cico, dcido férmico, dcido acético, deido pentancico, doido
hexanoico, etcétera. En la férmula enterior A puede estar
sustituido con grﬁpos qué no reaccionen con los grupos hidro-
xilo o cetdnicos encontrados en el acetato de celulosa. Como
aclaracidn, cuando A egtd sustituido con un grupo hidroxilo,
como en el caso del deido tartdrico, se ha encontrado que el
dcido polibdsico fesultanﬁe es muy apropiado como agente Qe
hinchaniento para el acetato’ de celulosa.

Otro grupo preferente de agentes orgénicos de hincha-
niento lo'constituyen ias aminas que presentan la siguiente
£érmla - ‘

E ’ 3
‘ Ebem
donde E es un grupo.alifético que contiene de 1 a 6 dtomos
de carbono aproximademente o hidrdgemo, con la condicidn de
que si uno de los grup&s E es hidrdgeno, el grupo E restante
se& un grupo alifdtico. E puede, naturalmentie, estar susii-
tufdo con cualquier grupo que no reaccions con los grupos
hidroxilo o cetdnico encontrados en el acetato de celulosa.
Compuestos representativos de la férmula anterior son: amil-
amina, propilamina, metilamina, dimetilemina, metilhidroxi-
etilamina, di-isopropilamina, etedtera. .

Otro de los grupos preferentes de agentes orgdnicos
de hinchamiento tienen la formula

| 0E
B0

donde E es, segin se ha definido anteriormente, un grupo ali-

fdtico que contiene de 1 & 6 dtomos de carbono eproximade~
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-Lente, o nidrdgeno., E puede estar sustitufdo com cumlguier -
grupo que no reaccions con los grupos hidroxilo o cetdnicos
enconirados en el acetato de celulosa. Ejemplos t{picos de
anides definidas por la formula anterior sont formamids, pro
pionamida, metil formamida, 8tCe

Un ulterior grupo de agentes orgénicos de hinchamiento
preferidos son los alcoholes de fdrmulas

G -~ (OI-I):E

donde & es un grupo alifdtico que contiene de 1 a 8 dtomos
de carbono aproximademente y £ es un nimero entero que varia
de 1 a 3 aproximadamente., Compuestos tipicos de este grupo
sons metanol; etanol, propanol, alcohol butilico terciario,
stilenglicol, trimetilol propeno, trimetiloletano, 1,5,7-
trihidroxiheptano y similares. Cuando G sea un radical hidro-
carbilo di o trivalente, es preferible que contenga de 2 &
¢ dtomos de carbono aproximadamento.

Todavia una ulterioé clase preferide de agentes orgd-

nicos de hinchamiento son los compuestos de fésforo de £ér—

miles: . .
0 0 -0
1l ! il
J—thH, J-f~0H, JO—?—OH
0 J 0
J J

donde J es un grupo alifdtico sustitufdo o no sustituido,
arilo, arilo que contenga un grupo alifdtico o aliciclico, o
hidrdgeno. Como se definié entes, si uno de los grupos J es
hidrégeno, el otro grupo es un grupo orgdnico., Los grupos
repregentados por J pueden contener hasta 10 dtomos de car-
bono aproximadamente. Compuestos representativos de la ante-

rior definioidn son ol deido bencenofosfénico, dcido dietil-
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. \Q,@&b~‘_w y
- fosfdnico, el éster met:[1150595a@t02 Bcilf'osfénico, deido

‘miento son los doidos sulfénicos que tengan la férmule

- 10 =

()

W\ i ﬁ,ﬂ
SN0 r’u}ﬂ o

hidroximetilfosfénico, doido metilfosfénico, fosfato de me~

¥ilo, fosfato de fenilo, fosfato de exilo, fosfato de benci-

lo, fosfato de dimetilo, fosfato de dietilo, fosfato de metil

cicloexilo ¥y similarss.
Otra clase preferente de agentes orgdnicos de hincha-

0
2-5-0m
: |

donde M es algquilo, arilo, alcarilo, aralquilo o ua grapo
alicfclico que contenga hasta 10 dtomos de carbono aproxima-
damente. M puede estar sustitufdo con cualquier grupo que no :
reaccione con las funciones hidroxilo o ceténica del aceta-
to do celulosa, Compuestos tipicos de este tipo son el dci-
do metilsulfdnico, doido etilsulfdénico, decido ciclohexilsul-
£énico, doido bencenosulfdnico, doido bencilsulfénico, dcido
nitrobencilsulfénico y5similares.

Otra clase do agentes orgdnicos de hinchamiento prefe-
ridos son les aminas sustituides de £érmula

, L 'H-
bﬁm,hmn
5
H
'Lﬁm,ommm_
H

donde I es un grupo que contiene dé 1 & 10 dtomos de carbo~
no aproximedamente. I puede estar sugtitufdo con cualquier
grupo que no reaccione con las funoiones hidfoxilo o cetdni-

ca del acetato de celulosa. Compuestos representativos son
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1 ralmente y 1a penetracidn de 1la sal por los poros (la con-

fotig
:5 E; ES (5 EZ i; \?qu-’;Q:y:Y
- dimetilhidrexilemina, dietilhidroxilemins, metilhidroxilamie
na, etilhidroxilamina, etoxiamina, metoxiamina, étiletoxi-
auina, hexilhldroxilamine, etc,
Otra clege de agentes orgdnicos de hinchamiento pro-

ferentes son los.carbamatos_que tengan las féraulas
OH
|
Z-0-C-N-H o
0
It
Z—O-G-?hﬂ
Z
donde Z es un grupo alifdtico que contenga de 1 a 4 dtomos
de carbono aproximadamente. Z puede estar sustitufdo con
cualquier grupo que no reaccione con lag funclones hidroxilo
o cetdnioca del acetato de celulosa. Compuestos tipicos de
este tipo son: carbamato de metilo, carbamato de etilo, car=
bamato de isopropilo, carbamato de n-propilo, carbamato de
n-butilo, el éster etflico del deido etilcarbdmico, el éster

et{lico del dcido metilearbdmico, y el. éster etilico. del dcis

do propilecerbémico.
Dentro del intervelo de concentraciones descrito ante

riormente para los agentes orgdnicos de hinchemiento, puede
variarge la cantidad de agente de hinchamiento por aquella
que en la prdctica dé las propiedades deseadas en la pelicu-
1a de acetato de celulosa. A medida que aumenta la cantidad
de agente de hinchamiento con respecto a la cantidad de ace-
tato de celulosa, el flujo (la cantidad de agua que atravesz
rd la membrane de acetato de celulosa por pie cuadrado = o
cm? -~ de superficie de membrana en 24 horas) aumentard gene-

centracién de sal en la corriente del producto que pase & 2
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Amergidas en agua fris a una temperatura de 1 a 10°C aproxi-

~través de la membrana expresada on partes por milldn) aunen--
tard tambidn generalmente,

Después de preparar la solucidn de colada de acetato
Ge celulosa en le forma descrita, se agita generalmente la
solucién de colada para asegurar su homogeneidad. A conbie
nuacién cuando se emplee la acetona como disolvente Gel acew
tato de celulosa, la solucidn de colada se enfria generalmen-
te & una temperatura del orden de =10 & =15°C, y se cuela en
forma de membrena & esa temperatura. En uns de lag técnicas
la colada s¢ realize alimentando la soluocidn enfriada & tra-
vés de un escalpelo hueco con la hoja descansando sobre repi-
sas levantadas en los bordes de una placa de vidrio, La ho=
ja es generalmente arragtirada de una parte a otra de la pla=
ca & una velocidad tal que la peliouia que se forms tenga un
espesor entre 10 y 20 mm aproximadamente, Una velocidad ti-
pica de colada es la de 18 pulgadas (45,7 cm) de pelicula
por segunde aproximademente.Despuss de colar, la pelicula
se méntiene alrededor d;e 3 minutos de =10 a -159%, en el
cago de una membrana colada de una solucidn de acetona, pars
permitir 12 evaporacién de 1la acetona empleéda como digol-
vente, Durante la operacidn de colada, el escalpelo, la pla-
ca de vidrio, etc., se mantienen todos de -10 a -15%C apro-
ximadamente, '

Ia placa y la pslicula que soporta son entonces su—

wadamente. Con preferencia, la temperatura del baifio de agua

fria se mantiene entre 1,5 y 2°C. La placa es introducida en
un bafio de agua de hielo en continuo movimiento, con la pla~ |
ca formando un dngulo con la superficie del agua de 30 a 60°

aproximadamentes Al hacer ésto, enseguida la pelicula flo=
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{da, dependiendo del disolvente orgdnico empleado para formar

“ta ¥ se separa de la placa de vidrio,en cuyo momento eg bage-]
tante fuerte para ser wanejada. A continuacidén la pelicula sa
arrolla en estado himedo. Si la pelicula se deja secar, pier-
de sus buenas propiedades ¥y es inservible para la desalacidn.

Siguiendo el tratamiento anterior, la pelicula es -en-
durecida o recocida para conseguir una cont;accién de la o9~
tructura lo que da como resultado una membrana tirante que
presenta mejores propisdades de desalacidn, Segin una técnica
conocida, 1la pelfoula es recocida por célentamiento en un
bafio de agua & una temperatura de 85°C aproximadamente duran~
te un periodo de tienmpo del orden de 10 minutos, Alternativa-
mente, la pelicula pueds ser expuesta & un tratamiento de re-
cocido por disolvenie en la forma establecida en 13 solicitud
de patente estadounidense copendiente nf
concedida al concesionario de la presente solicitud,

Aunque descrito antes como una operacidén discontinua,
debe entenderse que las peliculas del invento pueden produ=-
cirse de manera continua por colada de la membrana sobre una
cinta en movimiento que es arrastrada por debajo dé un escal-
pelo y de all{ pasada & través de un bafio de agua. Debe en-
tenderse que las condicionss empleadas en todo el procedi-

miento podrén variarse, de acuerdo con la tecnologis conoci-

la solucicon de colada, de las propiedades deseadas en 1a wom—
brana de acetato de celulose y de otras consideraciones.
Las nuevas membranss formadaes por el procedimiento

del invento, fueron probadas colocdndolas en wa.célula de

ensayo, la cual se entenderd mejor a la vista del plano, en

el cual:
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= La Figura 1 es una vists “Ue¥didvar¥?i la celul -~

de ensayo, ¥

Ia Figura 2 es una vista en seccidn de la célula de
ensayo tomada & lo largo de la lfnea 2-2 en la Figura 1.

Con respecto & la Figura 2, la odlule de ensayo con-
tiene dos piezas acopladas 1 y 3, que estén atornilladas en-
tre s{ en la interfase 5 por varios tornillos 20, quo ajus~-
tan al roscarse las tuercas 24 y sostiensn las arandelas 22,
Los conductos 2 y 4 estdn contenidos dentro de la pieza 3
de 1a célula, cuyos exbtremos exteriores pueden incluir co=
nectores enroscédbs para ei uso en lineas hidrdulicas conec=
tadag. Los conductos 2 y 4 terminan en una cémara 6 de la
célula, Colocados en yuxtaposicidn con la odmara 6 de 1a cé-
lula se encuentran una membrana de desslacidn 8, un papel
de filtro 10, y una placa porosa 12, La membrana, filtro y
place estdn sujetos firmemente en su sitio por medio de una
junta tdrica 14 que oprime conbre ellos cuando se unen las
piezas 1 y 3 de la célula, Una junta tdrica de presidn 16
rodea la cdmara 6 de la célula y los elemeantos filtrantes en
yuxtaposicidn con aquells y mantiene un cierreAestanco entre
las piezas 1 y 3 de la célula cuando se unen, Integrado den-
tro del cuerpo de la pieza 1'de la célula, s encuentra un
conducto 18 que tiene como misidn la salida de la-corriente.
del producto. |

En funcionamiento, se suministra a la célula de ensaw
yo una corriente de‘alimantaci6n de agua que contenga una
alta concentracidn salina bien a través del conducto 2 6 4.
Si se suministre a través del conducto 2, la corriente resi-
dual serd expulsada a través del conduoto 4 § si se suminis- :

tra a través del conducto 4 el agua es eliminﬁda a traves
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-del conducto 2. La corriente de alimentacidn penetra en lo =
cdmara 6 de la célule bajo alta presidn, la cual puede alcan
zar valores de hasta 2000 psig (140,6 kg/cm?) o superiores.
Una parte de la corriente de alimentacidn selina pasa a fra-
vés de 1a membrana 8, el elemento de papel de filtro 10 y

la placa porosa 12, y el producto sale de la célula & través
del conducto 18, La parte restante de 1le corriente de alimen
tacién selina, que no pasa a través de Jos elementos Filtran
tes, como puede darse el caso, se expulsa & través de los
conductos 2 6 4. Como membranas de prueba en 1la célula de
ensayo, fue empleada como elemento de membrana 8§ una porcidn
de membrara circular de 3 pulgadas (7,62 om) de didmetro,
con la que se obﬁuvieronzloa datos que se describen mds ade-
lante, -

Con objeto de ayuder a aclarar el invento se han pre~
parado y ensayado varias membranass con los datos que se pre-
gentan en la sigulente tébla. Se empleé una formilacidén bi-
sica de colada de acetato de celulosa que contenia 10 gra-
mos de acetato de celulosa E-398-3, de la firma Eagtman Che-
micel Company, Rochester, N.Y., (que contenfs una concentra-
cidén en grupos acetilo de 39,8 por ciento en peso y una vis~
cosidad de 3 segundos determinada segin las normas ASTH por
ol métodode la esfera descendente) mezclada con 30 gramos
de acetona reactivo andlisis y 5 gramos de agua destilada.
Esta formulacidén bédsica fue empleads en le formacidn de cada
una de las peliculas identificadas en la tebla. En la pri-
mera columng de le tabla estdn colocados los agentes de hin-
chamiento dﬁe fueron afiadidos a 45 gramos de la formulecidn
bésica. En la segunde columna se muestra le cantidad edicio-

nal de sgua (en gramos) que se efladid a la formilacidn bdsi-
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Agente de hinchamiento (g) ggiﬁzgnzl - Flujo cignéage
Acido maldnico 3 2,0g 13,0 (635,7) 315
Acido oxdlico - 3,28 0,92 13,0 (635,7) 480
Acido suceinico 3,0 2,0 - 15,0 (733,5) 420
keido glutdrico 3,0 2,0 14,0 (684,6) 315
Acido férmico 4,0 4,0 11,2 (547,7) . 350
Acido scético 3,0 . 3,0 12,8 (625,9) 595
Acido glicélicor 3,0 0,5 14,6 (713,9) * 445
Acido ldctico 3,0 1,5 14,2 (694,4) 605
Acido meleico - 3,28 2,80 12,8 (625,9) 380
Acido tartdrico 2,5 - 17,0 (831,3) ’ 535
Acido citrico 2,5 0,2 15,5 (757,9) 510
: Algggg%agggilico 8,0 1,0 12,0 (586,8) 700
Motenol 6,0 - 5,4(264,1) 810
Etanol 7,0 - 6,5 (317,9) 615

- 16 =

'-335628«E“ff

~ca. En la columna 3 se da el flujo = través de la membrana -

acabada (galones de agua por pie cuadrado de superficie de
pelicula por dia de 24 horas) (las cifras entre paréntesis
corresponden & 1itros de agua por metro cuadrado de superfi-
cie de pelicule por dia de 24 horas). En la cuarts columna
se resefia la concentracién de sal, en partes por milldn de
cloruro sédico, existente en la corriente del producto que
sele de le célula de ensayo. Dos valores de las columnas 3 y
4 fueron obtenidos éometiendo una porcidén de membrans circu-
lar que tenia un didmetro de 3 pulgadas (7,62 cn) & uns Co~
rriente salina que contenfs aproximadamente 35,000 partes po:
nillén de cloruro sddico y & una presién de 1500 psig
(105,46 kg/cm?).

éanﬁidadi : Penetrge.

Isopropanol 540 - 6,0 (293,4) 800
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Can‘tidad Pere ksl

Agente de hinchamiento (g) ggiﬁggngl  Flujo oignéage
Amina but{lica 6,0 - 14,8 (723,7) 1700
terciaria

‘n-Butilamina : 6,0 - 18,0 (880,2)" 2350
Isobutilamine 6,0 = 14,0 (684,6) 5900
Pormamida . 6,0 = 15,0 (733,5) 1350
Propionamida . 6,0 3,0 16,0 (782,4) 480
Acido octanoico 7 5 4y4 (215,2)" 24.000
Acido orto-ftdlico 4 8,0 10,4 (508,6) 420
Propilamina 5 2,0 14,0 (684,6) 720
Dietilamina 6 5,0 17,0 (813,3) 5500
Acetamida 6 5,0 3,0 (146,7) 26.400

Como se muestira en'la tabla anterioy nuestro procedi-
miente produce una membrana de acetato de celulosa Gptima pa-
ra la desalaciodn, cuando se usan una gran variedad de agented
o;génicos de hinchamiento, como previamenite se ha descrito.

Habiendo definido plenamente nuestro invento en la pre-
cedente memorie, deseamos que esté limitedo solemente & los
1imites legales de las reivindicaciones anejas.

En resumen, le Patente de Invencidn que se solicite re-

caerd sobre las siguientes:
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| mente en peso por cada 10 partes de acetato de celulosa y =~

NUMERO 335.628 | Ji 35 6 Z 8

REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para preparar una membrana de -
acetato de celulosa semi-permeable de osmosis inversa carac-
terizado porque comprende forwar una solucidn de colada que
contiene acetato de celulosa un disolvente orgénico polar,
y un agente orgénico polar de hinchamiento soluble en agua,
capaz de formar enlaces de ﬁidré@eno con los grupos cetona
e hidroxilo del acetato de celulosa, estando dicho agente
de hinchamiento caracterizado ademés porque no contiene nin-
gln grupo que reaccionaréd quimicamente con el acetabto de ceg
lulosa y disolvente, estando presente dicho agente de hincha
niento en catidades del érden entre 1 a 10 partes aproximada]
estando seleccionado éntre el grupo formado por:

a) Un mono-, di-, o tribdsico écido organico que
contiene de 1 a 13 &tomos de carbono aproximadamente;
b) Una amina.orgénica de férmula:
B
1
E-N-H v
donde E estd seleccionado entre el grupo formado por grupos
aliféticos que contienen de 1 a 6 &tomos de carbono aproxi-
madamente e hidrégeno, con la condicidn de que por lo menos
uno de los grupés E sea un grupo alifético de 1 a 6 &tomos
de carbono aproximadamente. ) .
¢) Una amida normalmente sblida de férmula:
OFE
"
EF-C~-N-H
donde E es un grupo alifdtico que contiene hasta 6 &tomos de

carbono aproximadamente;

d) Un mono-, di-, o tri- alcohol hidrico que con-
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tiene de 1 a 9 Atowmos de carbono aproximadamente;

e) Un compuesto orgdnico fosforado seleccionado
entre el grupo formado por:
0 0 0

1t n 1]
J-P-OH, J-P-0H, o  JO-P-OH
l l l
0 B 0
J J
donde .J es un grupo alifético, arilo, alcarilo, aliciclico
o hidrdgeno con la condicidn de que solamente uno de los =-
grupos J puede ser hidrbgeno,
£) Un compuesto orghnico que contenga azufre de

férmula:
0

n
" M-5-OH

-f

0
donde M contiene hasta 10 4tomos de carbono aproximadamente
y estd seleccionado entre el grupo formado por grupos alqui
lo, arilo, alcarilo, aralquilo y aliciclico;

g) Una amina sustituida de férmula:
H L H H
! { ! l
L-N-OH, 1-N-OH, L-N-0L, 0 LO-N-H
donde L es un grupo alifédtico que contiene de 1 a 10 &tomos
de carbono aproximadamente,y
h) Un carbamato de férmula:
OH 0
n l n
Z2~C-N-H 0 Z-0-C-N-H
!
Z

donde Z es un grupo alifético que contiene de 1 a 4 &tomos
de carbono aproximadamente; y colar la solucidn para formar

una membrana; exponer la membrana recien colada a un periodg

de evaporacidn; y a continuacidén sumergir la membrana colads
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en agua.
2. Un procedimiento segin la reivindicacién 1, carag
terizado porque dicha solucidn de colada contiene de 2 a 20
partes en peso de agua aproximadamente por cada 10 partes -
de acetato de celulosa.
3. Un procedimiento segin la reivindicacién 2, carag

terizado porque el agente orginito de hinchamiento esté conﬂ

[ (5]

nido en la solucidn de colada entre los limites 2,5 a 8 par-
tes en peso aproximadamente por cada 10 partes de acetato dg
celulosa y el confenido en agua en la solucidn de colada se
encuentra comprendido entre 2 y 9 partes en peso aproximada
mente por cada 10 partes de acebato de celulosa.

4, Un procedimiento segln la reivindicacidén 3, carag
terizado porque dichafmembrana se calienta a continuacibn -
en un baiio de agua caliente. -

5. Un procedimiento para preparar una membrana de -
acetato de celulosa, céraoterizado porque consiste en con--
formar una solucidn que contiene acetato de celulosa, un di-
solvente orgénico y un agente drgénico de hinchamiento solu
ble en agua de formula:

B - (D-H)v
donde B es una porcidn orgénica, v es un nimero entero de
1 a 5 aproximadamente, y D un grupo que contiene 1 Atomo de
oxigeno, nitrbdgeno o fésforo que estd unido al hidrdgeno, -
estando presente dicho agente orgénico de hinchamiento en
cantidades comprendidas entre 1,0 y 10 partes en peso apro-
ximadamente por cada 10 partes de acetato de celulosa, y co-
lar dicha solucidén de acetato de celulosa para formar una =

membrana.

6. Un procedimiento segfin la Reivindicacién 5, caragc
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terizado porque dicha solucién de colada contiene de 2 a -

20 partes en peso aproximadamente de agua por cada 10 partes
de acetato de celulosa.

7. Un procedimiento segin le reivindicacién 6, ca-
racterizado porque dicha solucidén de colada contiene de 2,5
a 8 partes en peso aproximadamente de agente orgénico de -
hinchamiento por cada 10 partes de acetato de celulosa y de
2 a 9 partes en peso aproximademente de agua por cada 10 -
partes de acetato de celulosa,

8. Un procedimiento segin la eivindicacibn 7, ca-
racterizado porque la membrana de acebato de celulosa se @m-
lienta a continuacibn en un bafio de agua caliente.

9. Un procedimiento para preparar una membrana de
acetato de celulosa, caracterizado porque consiste en con-
formar una solucién que contiene acetato de celulosa, un -
disolvente orgénico y un agente orglnico de hinchamiento de
formula:

T~ (@),
donde n es un numeroc entero de 1 a 5 aproximadamente, Q es
un grupo nucleofilico elegido entre los grupos siguientes:
H R H

! ! [
~OH,-SH, -N-H, ~N-H, ~N-X

H
0 0 0 OH
! " i l
-P-OH, -?-H, -1;-11, ~P-0R
0 0
i R
0 R 0

n l 1
~P-OH, ~P-OH, -O-?—OH
l i

0 0 0

H H
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~0-P-0-H, ~-0~P-OH, ~C-OH
I

R

0 0

n n
-S-0H, -85-OH, -8-OH
11

0

R esté seleccionado entre el grubo formado por radicales aljl
féticos, arilo, alquilo, aralquilo y aliciclico. T estd se~
leccionado entre el grupo formado por un radical orglnico e
hidrbégeno con la condicidén de que T sea un radical orglnico
cuando Q contenga un anién de un dcido inorgénico y X es un
anibén de un &cido inorghnico, estando presente .dicho agente
orgénico de hinchamiento en cantidades de 1,0 a 10 partes -
en peso aproximadamenée por cada 10 partes de acebato de -

celulosa; y colar dicha solucibn de acetato de celulosa pa-

| ra formar la membrana.

10. Un procediﬁiento seglin la reivindicacidén 9, ca-
racterizado porque dicha solucidn de colada contiene de 2 a
20 partes en peso aproximadamente de agua por cada 10 partes
de acetato de celulosa.

11. Un procedimiento segin la reivindicacién 10, ca
racterizado porque la solucidén de colada contiene de 2,5 a
8 partes en peso aproximadamente de agente orgénico de hin-
chamiento por cada 10 partes de acetato de celulosa y de 2
a 9 partes en peso aproximadamente de agua por cada 10 par-
tes de acetato de celulosa.

12. Un procedimiento segin la reivindicacién 11, ca
racterizado porque la membrana de acetato de celulosa se ca-
lienta a continuacién en un baiio de agua caliente.

13. Un procedimiento para preparar una membrana de .
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acetato de celulosa, carécterizado porque consiste en con-~
formar una solucidn de acetato de celulosa en un disolvente
orgénico en mezcla con una cantidad comprendida entre 1,0 a
10 partes en peso aproximadamente de un &cido por cada 10 -
partes de acetato de celulosa, siendo dicho &cido de férmulal:
0
A - (C-0H),

donde A es un grupo alquileno que contiene de 1 a 10 &tomos
de carbono aproximadamente y d es un nUmero entero de 1 a 3,
y colar dicha solucidn para formar una membrana,

14, Un procedimiento segin la reivindicacidn 13, -
caracterizado porque dicho &cido es el 4cido malénico.

15. Un procedimiento segin la reivindicacidn 13,
caracterizado porque dicho dcido es el 4cido oxdlico.

16. Un procedimiento segln la reivindicacidn 13,
caracterizado ﬁorque dicho 4cido es el Acido suecinico.

17. Un procedimiento segin la reivindicacién 13,
caracterizado porque dicho &cido es el &cido glutérico.

18. Un procedimiento segin la reivindicacién 13,
caracterizado porque dicho 4cido es el &cido maleico.

19. Un procedimiento segin la reivindicacidn 13,
caracterizado porque dicho 4cido es el &cido tartérico.

20, Un procedimiento segin la reivindicacibdn 13,
caracterizado porque dicho 4cido es el 4cido férmico.

21. Un procedimiento segin la reivindicacién 13,
caracterizado porque dicho 4cido es el &cido acético.

22, Un procedimiento segin la reivindicacidn 13,
caracterizado porque dicho dcido es el &cido glicdlico.

2%, Un procedimiento segln la reivindicacidn 13,

caracterizado porque dicho 4cido es el ‘dcido lactico.
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24, Un proce&imientb segin la reivindicacidn 13, ca

racterizado porque dicho &cido es el &cido citrico.

25, Un procedimiento para preparar una membrana de
acetato de celulosa, caracterizado porque consiste en con-
formar una solucidén de acetato de celulosa en un disolvente
orgénico en mezcla con una amina orgénica de férmula:

E

!
E-N-~H

[y

donde E est& seleccionado entre el grupo formado por grupos
alifdticos que contienen de 1 a 6 Atomos de carbono aproxi-
madamente e hidrdgeno, con la condicidn de que por lo menos
uno de los grupos E sea un grupo alifdtico de 1 a 6 &tomos
de carbono aproximadamente estando presente dicha amina en
una concentracién de i,O a 10 partes en peso aproximadamentie
por cada 10 partes de acetato de celulosa y colar dicha so-
lucidén para formar unalmembrana.

26, Un procedimiento seglin la reivindicacién 25, ca-
racterizado porque dicha amina es n~bubtilamina.

27. Un procedimiento ségﬁn la reivindicacién 25,ca-
racterizado porque dicha amina es isobutilamina,

28, Un procedimiento segin la reivindicacidn 25,
caracterizado porque dicha amina es butilamina terciaria.

29, Un procedimiento para preparar una membrana de

acetato de celulosa, caracterizado porque consiste en con=-

orgénico en mezcla con una amida de fdérmula:
OB
|ll
E~C-N-H
donde E estd seleccionado del grupo formado por un grupo alil

fético que contiene de 1 a 6 &bomos de carbono aproximada=--
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| peso aproximadamente por cada 10 partes de acetato de celu-

mente e hidrbgeno estand6 presente dicha amida en la solu-
cién de colada en una cantidad comprendida entre 1,0 a 10 -
parte§‘en peso aproximadamente por cada 10 partes de aceta-
to de celulosa, y colar dicha solucidén para formar una mem—
brana.

30. Un procedimiento segin la reivindicacibén 29, ca-
racterizado porque dicha amida es formamida. '

31. Un procedimiento segln la reivindicacidn 29, ca
racterizado porque dicha amida es propionamida.

32. Un procedimiento para preparar una membrana de
acetato de celulosa, caracterizado porque consiste en con=-
formar una solucidn de,acétato de celulosa en un disolvente
orgénico en mezcla con un alcohol de fébmula:

. G ~ (OH)f
donde G es un grupo alifdtico que contiene de 1 a 8 &tomos
de carbono aproximadamente y f es un nimero entero compren-
dido entre 1 y 3 aproximadamente estando presente dicho al-

cohol en una cantidad comprendida entre 1,0 y 10 partes en

losa, y colar dicha solucidn para formar una membrana,

33. Un procedimiento segin la reivindicacidn 32, ca
racterizado porgue dicho alcohol es metanol,

34, Un procedimiento segin la reivindicacién 32, ca
racterizado porque dicho alcohol es etanol.

35. Un procedimiento segin la reivindicacidén 32, ca
racterizado porque dicho alcohol es isopropanol.

36. Un procedimiento seghn la reivindicacioén 32,ca-
racterizado porque dicho dcoholes alcohol butilico terciarid.

37. Un procedimiento para preparar una membrana de

acetato de celulosa, caracterizade porque consiste en con-




18

20

- 25

30

335628

formar una solucidn de acebtato de celulosa en un disolvente

orgénico en mezcla con un compuesto orgénico fosforado seleg

cionado entre el grupo formado por:

0 .0 0
1 n n
-J-B-0H, J-P-OH, o 70-P-O0H
0 J 0
J J

donde J es un grupo alifédtico, arilo, alcarilo, alieiclico
o hidrdgeno con la condicidn. de que Ssolamente uno de los -~
grupoé J puede ser hidrbégeno, estando presente dicho compues
to orgénico fosforado en una cantidad comprendida entre 1,0
10 partes en peso aproximadamente por cada 10 partes de ace-
tato de celulosa, ¥y cglar dicha solucidn para formar una -
membrand.,

38, Un procedimiento para preparar una membrana de
acetato de celulosa, qaracterizado porque consiste en con~
formar una solucidén de acetato de celulosa cn un disolvente
orgénico en mezcla con un compuesto orglnico que contenga -
azufre y de féruula:

0

"
M—%—OH

0

donde M contiene hasta 10 &tomos de carbono aproximadamente
y estd seleccionado entre el grupo formado por grupos alqui
10; arilo, alcarilo, aralquilo y aliciclico,.estando pre-
sente dicho compuesto orgénico dg azufre en una concentra-
cidn comprendida entre 1,0 a 10 partes en peso aproximada-
wente por cada 10 partes de acetato de celulosa, y colar ~
dicha solucién para formar una membrana.

39. Un procedimiento para preparar una membrana de
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I donde Z es un grupo alifético que contiene de 1 a 4 &tomos

27 _

335628

acetato de celulosa, caracterizado porque consiste en con-

formar una solucibén de acetato de celulosa en un disolvente
orgdnico en mezcla con un compuesto orgénico nitrogenado -

elegido entre el grupo de férmulas:

H
L-IIL-OH, 1-N-OH,
i .
H .
L—nlr-or,, 0 LO-N-H

!
H

donde L es un grupo alifdtico que contiene de 1 a 10 Atomos

de carbono aproximadamente, estando presente dicho compues-

partes en peso aprximadamente por cada 10 partes de acetato
de celulosa, y colar dicha solucién pdfﬁ formar una membranal
40, Un procedimiento para preparar una membrana de -
acetato de celulosa, caracterlzado porque ccnsiste en con-
formar una solucién de acetato de celulosa en un disolvente
orgdnico en mezcla con un carbamato orgénico de férmula:
0H ‘
"ol
Z-0-C-N-H o
0

Z=Q~C-N-H
]
X

de carbono aproximadamente estando presente dicho carbamato
orginico en una cantidad comprendida entre 1,0 a 10 partes
en peso aproximadamente por cada 10 partes de aceﬁato de ce
lulosa y colar dicha solucidn para formar una membrana.

41. Se reivindica por Ultimo como objeto sobre el -
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que ha de recaer la Patente de Invencidén que se Solicita:
"UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UNA MEMBRANA DE ACETATO DE
CEIULOSA",

Todo conforme gueda descrito y reivindicado en la
presente Memoria descriptiva, que consta de veintiocho pé-~
ginas mecanografiadas y dibujos adjuntos.

Madrid, 1% de enero de 1967

BERNARDO UNGRIA
p.p.
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