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k1 empleo de coadyuvanteg de filirado en el E

tiltrado mecdnico de liquidos es sobradamente conocido.’ {
El coadyuvante de filtrado se dispersa frecuentemente ;2:3
en el lfquido a filtrar, de modo que continuamente se
5  va formando un revestimiento del coadyuvante de filtra- g

do, sobre el filtro, a medida que el filtrado se efectﬁég
alternativamente, antes de que comience el proceso de '2%
! filtrado puede aplicarse previamente al filtro el coadyuéz
| vante de filtrado a modo de revestimiento. En cualquie< .'!",

. e

10 | ra de los casos, el objeto del coadyuvante de filtrado .- ‘i

i es evitar la obstruccidn de los porog del filtro por léé,,

°s 0p

meteries filtrodas del 1fquido que se estd tratando.
Es conocido el empleo de particulas de resina
de intercambio idénico finamente pulverizadas como reves-
15 ! timiento en un filtro de rcvestimiento previo, en cuyo
caso, el revestimiento actda a la vez como coadyuvante
| de filtrado y como realizador del intercambio ibnico. En
: un filtro derevestimiento previo, las particulas deben
ser lo mds pequefias posible, digamos, del tamafio que pa=-

20 sa por la malla del nimero 200, pero la calda de presién

. debe ser reducida. Hemos comprobado que es necesario ta- !

mizer muy culdaedosamente las partfculas de resina de in- |

| tercambio idnico para conseguir que le caida de presién
§ gea pequefia. Por ejemplo, hemos comprobado que se produ=-
25 ' ce una caida de presién excesivamente elevada con las re-!

§ sinas que pasan por la malls del nudmerc 200, mezcladas §
| las de intercambio catidnico y las de intercambio aniéni-
: co, ¥ Que podemos obtener una caida de presién razonable
g Unicamente por el tamizado de la regina que pasa por la

30 malle del nimero 300, reteniendo &s{ la resina de mallas
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nimeros 200 a 300. Este es un procedimiento caro, no so-i
lo porgque es difficil el tamizado de un material de gra- ;

ﬁ no tan fino, sino también porque se prescinde de la re—f}.;

i

;e

sina de malla ndmero 30C. St

5 : Estos inconvenientes se evitan por medio del

Poa

. presente invento, segin el cual se utiliza como coadyu-

| vente de filtrado un material fibroso, modificado quimi=i*

i .i,
ca o fisicemente de tal manera que adquiersa propiedades‘ )

de intercambio idnico, y que se emplea muy ventajosamenr4u

10 % te como revestimiento previo en un filtro en lugar de : i°,

v o

i las resinas de intercambio iénico finamente pulverize-—.--.

. das. }:Ef
El material fibroso puede ser la celulosa. La* !

; modificacidn quimica de la celulosa para darle propieda-—

15 des de intercambio idénico es conocida por si misma. Por

modificacidén quimica queremos significar el tratamiento

de la celulosa con reactivos que reaccionen con los gru-

pos oxhidrilo de la molécula y formen grupos de inter—

cambio idnico quimicamente ligados a la celulosa. Por

20 g ejenplo, la celulovsa que contiene grupos acidicos puede

A ser preparsda tratando ls celulosa con una solucién de

decido 2~cloroetilsulfirico, en presencia de una solucidn

. concentrada de soss cdustica a 859C, o con una mezcla de
i urea y deido fosférico a 1502C. El producto resultante

25 § tendrd propiedades de intercambio de cationes. Pueden

prepararse productos con propiedades de intercambio.de
aniones tratando la celulosa con clorurc de dietilamino-
etilo en presencia de sosa cdustica pars introducir gru-
pos ddbilmente bdsicos, mientrzas que la celulosa carga—
30 da con grupos fuertemente bdsicos puede obtenerse tratan-
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do el producto débilmente bdsico con yoduro de etilo o ;

H

o ey s o -

eon gsulfato de dimetilo., |
Nosotros preferimos utilizar material fibroso .*; "

i

modificado fisicamente, es decir, materisl fibroso que :ﬁlx ;

.

L
5 | contenga resina de intercambio idnico sobre las fibras B

.6t
L)

o dentro de ellas. El material fibroso puede modificar-
se de este modo adsorbiendo los constituyentes de una rééfa

: gina sobre las fibras y dentro de ellas, y condensando ‘!

0 polimerizando luego "in situ® a dichos constituyentes,, |-

e
LI

10 § sobre las fibras y dentro de ellas, para formar la re- ;;L
sina depositade sobre las fibras o dentro de ellas. Pugsu; 5
de utilizarse cualquier material fibroso adecuado (o m??é. 1
cla de materiales) con tal que las fibras puedan embe= "<
. ber los mondmeros, o polimeros de condensacién, consti-
.15 . tuyentes, para ser polimerizados, y también, con tal que
{ dicho material sea resistente a los agentes que puedeh
tener que utilizarse subsiguientemente para introducir
los grupos de intercambio idnico. Las fibras preferidas

son, de nuevo, las de la celulosa que, antes de su modi- ;

20 ; ficacién, pueden estar en forma de lana, como algoddn
en rama, O pueden estar en forma de fibras cortas o in-
; cluso en polvo. Un material inicial especialmente adecua- ;
? do es la celulosa de fibra corta adaptada como medio de ?
% filtrado y vendides bajo lea marca comercial "Solkailoc" . ;

25 i E1 amianto es otro ejemplc de material adecuado, y absor- {
| berd los elementos constituyentes de muchasg resinas de ;

un modo parecido a la celulosay otros materiales adecua- ;

dos incluyen a los materiales sintéticos fibrosos, tales '
 como el nylon, el tereftalato de polietileno, el rayon :
30 | y les fibres de poliacrilato.

23.1.68 | -4 -




! Las resinss elaboradas en forma de materisles

fibrosos pars modificarlas fisicemente pueden, mediante %

.x.

una edecuads seleccidén de sus elementos constituyentes,. '..:

poseer propiedades de intercambio iébnico, pero habltualéﬁiﬁ
5 i mente son polimeros dentro de los cuales se introducen .i,
% grupos de intercambio iénico despuds de la elaboracién f
§ de le resina en el meterial. Estos grupos, que pueden .‘?“
tener propiedadesds intercambio de cationes o de anioneé;'
pueden gser introducidos por mediog tradicionales, por *««p-
10 = ejemplo, por sulfonacibn, o por clorometilacién y aminé:'.
cién, respectivamente. :‘3’
El procedimiento conforme al invento puede ll€1.
verse a efecto de varics mesneras. Asf, en un método el

material fibroso modiiicado es digpersado en una parte

15 ! del 1fguido a tratar, y el revestimiento previo se for-
me sobre el filtro haciendo pasar primero esta parte del
1fquido por el iiltro, y lucgo, sin interrupcién alguna
en el flujo, haciendo pasar el resto del liquido a tra-

vés del revestimiento previo y del filtro.

20 i Un segundo método comprende la dispersidn del
material fibroso modificado en un liquido distinto del
i que se va a tratar, haciendo pasar esta dispersién a
| través del filtro para formar el revestimiento previo,
Y luego, (y siempre sin interrupcién alguna en el flujo)
25 haciendo pasar todo el liguido a tratar a travéds del re-
vestimiento previo y del filtro.

Una tercere manera de llevar a efecto el inven-
t0 es afiadir continuamente el material fibroso modifica-
do al 1fguido a tratar, y lucgo, efectuar el filtrado,

30 bien en un filtro sencillo sobre el que, por supuesto,
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Bse ird depositando el material modificado, © bien en un

1

|

¥iltro con revestimiento previo. En este dltimo caso,el
revestimiento previo puede ser el mismo material modie ;s

ficado o puede ser algin otro coadyuvante de filtrado, ..

?

:?o

tal como la celulosa sin modificar. :
»
’

El invento es Util en la eliminacidédn de las

: .
*

A ]
-

impurezas presentes en un li.uido en cantidades muy pee-g-i

quelias. Asi, se le puede emplear con venitaja en el tra—.ﬁ.

temiento del agua de alimentacién de una caldera, 1nc1u-§

-
‘.n‘.

yendo el vapor condensando, recuperado y devuelto a las ”
calderas, ¥y en el tratamiento del agus que circula a trdi‘

vés de una caldera. ©l invento puede utilizarse tambidmny . .
L de

como etapa iinal del tratamiento de un liquido que ya -,.°.-
se ha sometido a desmineralizacidén en un hecho mixto de
resina de intercambio de cationes y de intercambio de
aniones; por ejemplo, una solucién de azdcar que ha si-
do tratuade en esa forma.

Ahore se presentardn tres ejemplos, de los cua-
les los kjemplos 1 y 2 mostrardn la eliminacién de catio-
nes del agus condensada de una celdera, y el Ejemplo 3,
la eliminacién de la silice del agua de alimentacién de
una caldersa.

Ejemplo 1

En este Ejemplo se utilizd una celulosa moditfi-
cada quimicamente que tenila propiedades de intercambio de!
cationes. 8 gramos de fibra de celulosa corta modificada
quimicamente pars introducir grupos de &4cido sulfdénico
(1lamada celulosa sulfoetilada) se dispersaron en agua
¥ constituyeron un revestimiento previo sobre un filtro

de revestimiento previo de mcero inoxidable arrollado,

b e
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. con 154 cm cuadrados de superficie. A través del filtro,

'y a razén de 0,39 litros por cm cuadrado y por hora, se i

' hizo pasar agua condensuda de caldera, aue tenia la com—-., .,

1Posicién indicada en la primera columna de la Tabla I ';’:

5 ,(estando los iones parcislmente en disolucién y parclal--u .
mente en suspensién), y el hierro y el cobre se midie- 'ﬁ‘
_§ron en el agus filtrada. Los resultados son los 1ndlcadogé‘;
ten la gegunda coliumna de la Tabla. 'ﬁ‘
| Table 1
10 Cation Agua condensads Agua filtrada ?”
{Hierro 80 pep.be. 9 p.p.b. {::'
| Cobre 9 pP.peb. 4 p.p.be
Amonieco 0,5 a8l p.p.m. 0,5 a 1 p.p.m. T
15 |
(p.p.b. = partes por billén = partes por 1000
millones;
% PyP.l. = partes por millén).
Ejemplo 2
20 En este ejemplo, se utilizd una mezcla de celu-
losa modiiicada fisicamente por una resina con propieda- %
des de intercembio de cationes y celulosa modificada 1f-
sicamente por una resiﬁa con propiedades de intercambio
. ide aniones. Al preparar cada uno de estos productos, se
25 éagitaron 1CU gramos de ceiulosa en forma de fibras de una
longlbud media gpproximada de lE?/Jy didmetro de 2Q// s €n
rtres litros de una solucibn de sulfatc aménico ferroso
?dl 0,1 %, continuédndogse esta agitacidn durante 2 horas.
§La celuloss se separéd luego mediante tiltrado, y fué la-
30 gvaua con agua y agitada en 1300 cm cdbicos de agua desti-
23,1.068 -7 =
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3

i

. lavudo con agua y sccado a 952C. El peso del sdlido seco |,
| fué de 230 gramos.

. tro de una mezcle de 1 litro de bicloruro de etileno y

' 300 cm cubicos de éter clorometilico, y luego se afiadid

i por ltimo filtrzdo y bien lavado con agua.

lada a la que se hebian afiadido 0,15 cm cdbicos de una

solucidén de perdéxido de hidrédgeno a 100 voldmenes. Lue-

{
i
g0, mientras continuaba todavia la agiivacidn, se afia- I@

didé una mezcla de 147 gramos de estireno y 6 gramos de <

.
-

divinilbenceno comercial (DVB) concentrado (conteniendo

un 58 % de UVB) y el conjunto fué calentado a 952( bajo o

*e
A
.

.
3

*
.

reflujo y mentenido a esa temperatura durante 5 horas. < i

La mezcla fué enfriada, y el sblido filtrado del 1fquido,l.

A una porcidn asi de 230 gramos de sélido sec':{
’!.

se le confirieron propiedades de intercambio de aniones:.

.
ot N

por el procedimiento siguiente. El sélido fué agitado e

una solucidn de 150 gramos de cloruro de sluminio anhi-
dro eh 150 cm cdbicos de éter clorometilico. Se calenté
la mezcla haste 752C, manteniéndola a esta temperatura
durante 5 horas; luego se la enfrid y se afiadieron len-
tamente 500 cm cubicos de agua, continuando luego la agi-

tacidén por dos horas mds. El producto clorometilado fué

Sin secarlo, se disperséd este producto agitén-
dolo en 300 cm cibicos de una solucidén acuosa de trimeti-
lamina al 30% dilufda econ 1 litro de agua, y se continué
le agitacidn durante 16 horas. La mezela fué entonces
acidulada con deido clorhfdrico, y el sélido se filtré
¥ lavé bien con agua. El producto final fué de 250G gremos
de fibras de color amarillo pdlido que, por otra parte,

no podian distinguirse a simple vista de lus fibras ori-

Vi AR g i b et £
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i ron agitados en 1,8 litros de bicloruro de etileno, ¥y en

| el seno de la mezcla agiteda se hicieron burbujear durah-!.

. te toda la agregacidén, mediante una refrigeracidén exte-

{ Luego se afladieron lentamente dos litros de ague para

ginales de celulosa. Su capacidad de intercambioc de anio-

nes era de 2,5 meq/gremo seco. La resina del material

fué convertida a la forma de base libre mediante el trafé .,
. i‘* .'

temiento con un exceso de solucidén de nidréxido sédico i,

al 5 %, siendo luego lavado para eliminar el exceso, con‘?
ague desmineralizada. , ?

A otra porcién semejante del sélido seco se le,i;
confirieron propiedades de intercambio de cationes, de =

la manera siguiente. Los 230 gramos de sélido seco fue-

e oy

te un periodo de 3 horas 115 gramos de tridxido de azu~ -,
fre gaseoso. La reaccién del triéxido de azufre con lag )%

fibras de celulose modificada generd calor, y la tempera-

ture de la mezcla de la reaccién se mantuvo a 40°C durane

rior. Despuds que se hubo afiadido todo el tridxido de
azufre, se continué la agitacién una hora méds g 40°C, y

luego se enfrid el conjunto a la temperatura ambiente.

o Y 8 5

descomponer el exceso de tridxido de azufre, volviendo a

i mantener la temperatura por debajo de los 402C, mediante %

i 1 o

refrigeracidn exterior. El sélido fué filirsdo de lg solu+
c¢idén y lavado con agua pars dejarlo libre de dcido, hasta%
dar 330 gramos de productos (calculado como material se- §
c0) con una capacidad de intercambio de cationes de 3,1
meq/gremo seco. La fibra era imposible de distinguir de
le de lp celulosa original. La resing del material fué

luego convertida en la forma de hidrdgeno con un exceso

de solucién de #dcido clorhidrico sl 5 %, sezuida de un




> " lavado con agus desmineralizada. .
La mezcla de los dos materiales se efectud mez-!

fclando Intimemente 14 cramos del material de intercaumbio
de cationes (equivalente a 6,5 gramos de producto seco) T

l|.

5 ‘con 4 gremos del material de intercambio de aniones (equi-‘"

valente a 1,5 gramos de producto seco), y la mezcla cons-. ..

.

“tituyd un revestimiento previo sobre el mismo filtro del

t 22 4

‘Ejemplo 1. A razén aue 0,49 litros por cm cuadradc y por

hora se hizo pasar a través de 1 filtro un agua condensa-—

10 da de caldera con la composicidn que indica la primera co=.*

‘lumna de la Tabla 2 (estando los iones parcialmente en af .

¢«

disclucidn y parcialmente en suspensién), y el hierro y [ °
el cobre se midieron en el agua filtrada. Los resulta- ,v...

.« o
1033

dos figuran en la segunda columna de la Tgbla 2.

15
Tabla 2
Catidn Agua Condensada Agug filtrada
Hierro 60 p.p.b. 6 PeDPeb.
20 Cobre 13 p.p.b. 5 PePebe
Amoniaco 0,6 a1l p.Petie 0,6 2 1 PaDele

Se obtuvieron resultados similares cuando la
celulosa de intercambio de cationes fué convertida pre-—
viemente al amonio en vez de a la forma de hidrégeno.

#5 Ejemplo 3

Se formé un revestimiento previo semejante al
del anterior Ljemplo 2, partiendo de una mezclae de la
misma celulosa de intercanmbio de aniones del Ejemplo 2,
(regenersds previamente a la forma de bage libre) y

30 una celulose de intercambio de cationes cue tenfa grupos

23.1.68 -10 -
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- dilufdo y duspués con agua. Se obtuvieron 170 gramos de

Cun producte fibroso blanco (calculado como material seco)

. mentacidén de una caldera de alta presidén, y que tenia

de débil acidez, operéndose como sigue.Se trataron 100 !
cremos de celulosa idéntice a la emplezda en el Ejemplo g
2 con 3 litros de solucidbdn de sulfato aménico ferroso, yng

se lavaron exuctcmente igual que en el ejemplo 2. La fi-r

.
*

bra fué luego dispersada con agitacidém en 1,3 litros de

agua destilada que contenfa 0,15 cm cdbico de solucidén '§'

de perdxido de hidrégeno a 100 volumnes. Iuego se aﬁadié“E

una solucidn de 7 gramos de DVB concentrado comercial
(conteniendo un 58 % de DVB) en 96 gramos de acrilato de

etilo, y la tenperatura suoid hesta 802C, donde se la

mantuvo dursnte tres horas. Entonces se enfrié la mezcléll.

.

hasta la temgeruture amoviente, se le afiadieron y disol—

vieron 150 ;[ ramos de sosa cdustica sblida, y el conjuntd'

T ge

se calentd despuéds hustia T702C durante 7 horas. Finalmen-

te, se filtrd el sdbélido y se lavd con dcido clorhidrico

iposible de distinguir a gsimple vista de la celulosa orif
ginal, pero con una papacidad escasamente acidica de in-
tercembio de cotiones de 5,6 meq/gramo seco.

La mezcla de las dos masas de fibra de celulo-
sa consistid en 17 gramos de 1la delulosg de intercambio
de iones y 3 gramos de la celulosa de intercambio de ca-
tiones, gue corresponden, rexpectivamente, a 6,5 y 1,5

gramos del producto seco. A rauén de 0,49 litros por cm

cucdr:do y por hora, st hizo luego pasar a tr=vés del i

Tiltro un agua procedente de una unided tradicional de

intercambic idnico de lecho nixto y destinada a la ali-

la composicidn expresada en la primera columna de la

- 11 -
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Log resultzdos del tratamiento se eXpresan en la segunda§

columna de la Tabla 3. .

; TABLA 3 ' i
i A! : .
Agus alimentada Ague filtrede-
é Sflice, reactiva 80 p.p.b. 2 p.p.b. '.iJ
! no reactiva 30 a 40 p.p.Db. 20 p.p.b.

é e
; s s ‘; ‘0
f Claramente se advierten los excelentes resul- |
R
: tados del tratamiento. N
K O T A

Los puntos de invencién propia, no nueva, pero

i no establecida, practicada ni divulgada en Espafia, gue

é se presenta para que sean objeto de esta Patente de Intro-
duccidn por DIEZ afios, son los siguientes:
l.= Un procedimiento para el filtrado de un
: 1fguido que contiene cantidades muy pequefias de impurezas!
disueltas, en el gue se emplea como coadyuvante de filtra-
! do un material fibroso que ha sido modificado 1isica o
gquimicamente para darle propledades de intercambio iéni-
co.

2.~ Un procedimiento para el tratomiento de un

' 11quido, en el que sobre un filtro se forma un revesti-

‘miento previo de un material fibroso que ha sido moditica-

- 12 -

Mfabla 3, ziendo snalizado como antes el producto filtradé.

+
.
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do fisica o quimicamente para darle propiedades de in-
tercambio iénico, y el lIcuido pasa a travéds del reves-

timiento previo y a través del filtro. y

®

: 3.=- Un procedimiento conforme a la reivindica-. *.*
5 . cidn 2, en el que se forma el revestimiento previo con {\“:
i celulosa que ha sido modiiicada quimicamente para darle .;,

-e

propiedades de intercamvio idnico,

4.~ Un procedimiento conforme a la reivindica-
AR
"~ ¢idn 2, en el que se forma el revestimiento previo con
10 amianto o con celulosa que ha sido modificada ifsica- ‘'++%

.

mente pare darle propiedades de intercambio idnico, {' .

5.- Un procedimiento conforme a la reivindicas"!*

» *

-.cidn 2, en el que el material fibroso modificado se dis;:,.
’persa en una parte del 1liguido a tratar, y el revestimien~
15 to pr . vio se rorma sobre el Iiltro haciendo pasar prime-
ro esta parte del licuido a través del filtro, y luego,
" sin interrupcidn alguna en el flujo, pasando el resto del
~1{uuido a través del revestimiento previo y del filtro.
6.-Un procedimiento conforme a la reivindica-
20 ~¢cibn 2, en el que el material fibroso modificado se dis-
persa en un liquido distinto del que se va a tratar, es—
~ta dispersidn pasa a través del tiltro para formar el
revestimiento previo, y luego, sin interrupcidn alguna
en el flujo, todo el liguido a trstar pasz a través del
‘25 revestimiento previo y del filtro.
7.-Un procedimiento conforme a la r:ivindicacidén
2, en el que el material fibroso modiiicudo se aficde con=-
tinuamente al liguido a tratar y luego se efectia el til-
trado, bien en un filtro gencililo o bien en un filtro con

30 revestimiento previo.

23.1.68 - 13 -
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8.~ Un procedimiento pgra el filtrado de un

liquido que contiene cantidades muy pequefias de impure-

zas disueltas. o
12l y como se he descrito en la liemoria que ,ﬂ.:

antecede, y con los iines que se han especificado. ff
14

Esta Menmorie consta de catorce hojas escritas -+
a mdquina por una sola cara. “ole o
Madrid, R, ces

€6 e 8 .

P.A.
42 4a
r +
TRR/ .
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