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Esta invencidén se refiere a la regeneracién de
resinas cambiadoras de anién. Se da un método para me jo-.
rer la eficacia o capacidad funcional de los materiales
cambiadores de anién. Mds particularmente, esta invencidn
estd orientads hacia un sistema cambisdor de anidn que
emplea un lecho mixto de resinas cambiadoras de anién fuer-
temente bdsicas y débilmente bdsicas. Todavia mds parfi—
cularmente, esta invencién estd relacionada con un méto-
do de mejorar la eficacia de tales sistemas en términoé

de la capacidad de intercambio idnico de sus resinas'y—;

del coste de regenerantes para las resinas.

Se utilizan comlinmente cambizadores de anidn en

| la forma bdsica activa pers separar los dcidos de lasasd-
%1uciones acuosas. Despuds del agotamiento de los cambige
dores, los dcidos adsorbidos sobre los mismos pueden se.-
pararse por nedio de soluciones bésicas. De este modo log
|cambiadores se regeneran g la forma bdsica activa y se

iforman las sales correspondientes de los &cidos adsorbidos
con la base regenerante. Dichas sales se separan por la-—

vado del material cambiador bdsico regenerado, el cual es

=précticamente insoluble. Mds detalles concernientes a téc-
%nicas convencionales de cambio de ién, y métodos para la
%egeneracién de resinas cambiadoras de anién, pueden enw
icontrarse en las Patentes de Estados Unidos 2.599.558 y
%.884.384, enire muchas oftrag.

| Aungue .ol cambio de ién se practica en la mayo-

{a de los casos con columnas o lechos de une sola resina,

g e

han encontrado empleo para ciertas aplicaciones los deno-
#inaﬂos lechos mixtos. Estos se compnnen generalmente de

flos o mds tipos de resina, en una sola columna, compren—

SRR




10

15

20

30

2549468

i
|
l
i
!
i
!

|

+

diendc normélmente al menos una resina cambiadora de anién
y una resina cambiadora de catién. De origen mds recien-
te ha sido el desarrollo de una folumna cambiadora de ién
gue contiene al menos dos resinas cambiadoras de anidn de
fuerzas bdsicas diferentes, p. ej., una considerada como
cambiadér de ién fuertemente bdsico y otra conocida conio
cambiador de ién débilmente bdsico. Una explicacibén de
lag @iferencias de bagicidad de tales cambiadores, y de
le quimica de los mismos, se da con cierto detalle en la
Patente de Bstados Unidos 2.917.368. Ia columse descrita
en dicha patente, incidentalmente, no es un gistema de
lecho mixto, y& que las resinas débilmente y furtemente !
bdsicas se mantienen separadasvpor medio de un fino tamiz%
Ejemplos de resinas fuertemente bdsicas disponibles en
el comercio son las que se conocen en el ramo éomo Amberli
te IRA-402, Amberlite IRA-900, Dowex~-l, y Dowex-2. Ejem~
plos de resinas débilmente vdsicas disponibles en el co-
mercio son las gque se conocen en el ramo como Amberlite
IRA-45, Amberlite IRA-93, y Dowex-3.

Ie técnica anterior ha llegado al conocimiento
de que 1o mejor es separar la materia orgdnica por medio
de resinas débilmente bdsicas, si es ello posible, puesto
que las sustencias orgdnicas adsorbidas se pueden eluir
nds fdcilmente a partir de una resina débilmente bdsica
que a partir de una resina fuertemente bdsica. Otra razén
para elempleo preferente de resinas débilmente bdsicas,
por lo demdg, es el hecho de que éstas tienen una mayor
capacidad para dcidos fuertes y una eficiencia de rege-
neracién mayor que las resinas cambiadoras de anién fuer-

temente bdgicas. Como las impurezas orgénicas no se eluyen
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fécilmente de las resinas fuertemente bésicas, éstas l-
timas tienen el inconveniente de verse sometidas a un ré-
pido ensuciamiento por tales impurezas de la solucién a
tratar, mientras que muchas de las mismas impurezas no

interfieren apreciablemente con las funciones de cambio

-

ibénico de las resinas débilmente bésicas.
También ha llegado a ser plenamente conobidé?;h
la técnica el empleo de una unidad de una resina aébiimn -
te bdsica en la forma de base libre, seguida por una unir
dad de una resina fuortemente bédsica en la forma de hidré-
xido, a fin de alcanzar una mAxima eficiencia de cambio de
i6n (esto es, capacidad de cambio de ién por unidad de vo-

lumen de resina) para la separacibn de Acidos con el mfni-

gicas y fuertemente bésicas, y habiéndose intentado esto.

o coste de productos quimicos regenerantes. Sin embargc,
Fal gistemg ha tenido la desventaja de requerir el empleo
de dos unidades gseparadas & equipo cambiador de ién en lu~
éar de una, y los elevados gastos de instalacién conoomi-
%antes han constitufdo un grave impedimento para la adop-
£i6n generalizads del sistens.

E Un procedimiento obvio por el que podris alcan-
zarse este mismo resultado deseado consiste en utilizar

yna mezcla de resines cambiadoras de anibén débilmente b&~
|

#a experiencia ha demostrado, no obstante, gue para una
#antidad dada de productos quimicos regenerantes tal Sis-
%ema no tiene tanta capacidad para la eliminacién de um
éombinacién de materiales fuertemente y débilmente addico

|
como la que posee un sistema de dos unidades con un volu-

nen equivalente. En consecuencia, cualquier economfa con-

geguida por el empleo de una unidad simple se ve contrarres
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tada por un coste mucho mayor en los productos regeneran=
i

-
o

tes requeridos para obtener la misma magnitud de capaci-

dad de cambio ibnico conseguida con el sistema compara-

ble de dos unidades.

A pesar de la existencia de este conjunto de !

conocimientos concernientes al empleo de combinaciones de%
cambiadores de anibn fuertemente y débilmente bAsicos en
lechos consecutivos o mixtoé, se ha sentido desde hacs

largo tiempo la necesidad de aumentar la capacidad de cax

‘bio de ibn de los pares de resinas. Ademés, se ha senti-

{30 también la necesidad de reducir al minimo el ensucia- :
!
miento por materis orgénica de las resinas cambiadoras i

. I
1de anibn fuertemente bédsicas que operan con aguas que on-
I

tienen materiales de naturaleza orgénica. Hasta la inven- .
cién descrita en la Solicitud Espafiola de Patente 337.156,

épresentada el 22 de febrero de 1.967, (Patente Francesa
§1.512.912) no se habls conocido procedimiento alguno para
%alcanzar el deseado aumento de capascidad, la minimizacién
‘del ensuciamiento por materia orginice de las resinas cam-—
ibiadoras de anidén fuertemente bésicas, y una mejora de
\eficiencia més allf de los limites caracteristicos de

un par de resinas dado. Dicha invencién consistie en una
't&cnica por la cual las resinas bésicas fuertes y débiles,
que estdn mezcladas homogéneamente cuando se hallan en

el estado agotado, se estratifican en capas separadas con

(la resina fuertemente bésica en la parte inferior y la re-
i

:sina débilmente bdsica encima de la fuertemente bésica.

La presente invencién consigue el mismo resultado, pero .
lo hace de un modo mejorado y es capaz de operar en situa-
iciones en las gue no puede hacerlo el procedimiento de di-

i
i
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cha Patente Francesa.,
Ie presente invencién, ademds de representar

un perfeccionamiento sobfe el antes citado proceso de la
Patente Francesa, constituye también un adelento en la
téonica sobre la descripeidn de la Solicitud Ném. de Or-
den (Caso 669.255) presentade en la misma fecha que esta
gsolicitud. Para comprender la presente invencidn, y pare,
apreciar el perfeccionamiento en la técnica que ha cdﬁge-

guido con referencia a las descripciones de la Solicitud

Espafiole de Patente 337.156 y (Caso 669.255), as{ como

sobre la tdcnica que precedid a dichos progresos, serd
§$il revisar en primer lugar la esencie de la tenica
convencional en boga antes que se dieran a conocer laéff‘
invencionss de dichos dos casos. |
El problema que ha afectado a la técnica ante~

rior (asi como a la presente invencién) implica la utili-

‘zacidn en una columna de una mezcla pricticamente homogé-

nea de un cambiador da snién ddbilmente bésico en la for-
ma de base libre y un cambiador de anidn fuertemente bé-
sico en la forma hidréxilo. Una muestra a tratar, tal co~
imo agua de la que se desea separar Zcidos débiles tales
lcom.o H2c03 y H28103 y écidos fuertes tales como H2304,
HCl y diversos 4cidos orgdnicos, se hace pasar en sentido
descendente a travds de la mezcla. En la condicidn de re-
iginas mezcladas del lecho, los fdcidos se pondrdn en con-
tacto indistintamente con ambos cambiadores de anidm, el
Fébilmente bésico y el fuertemente bdsico, lo cual hard
hue la resina fuertemente bdsica "no protegida" retenga

dcidos fuertes, dcidos débiles e impurezas orgdnicas de

tal manera que se acelera el agotamiento de la capacidad
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ien contracorriente, las dos resinas se mezclen Intimemsn--

‘camenﬁe iguales. Entonces se abade por el extremo superior

de cambio idnico de la misma.

Cuando se registra el escape de silice a través
de las resinag, ase emplea un procedimiento de lavado en
contracorriente, procedimiento que consiste en enviar una
corriente ascendente de liquido a través de la mezcla de
resinas en la columna, emergiendo el liquido de la coLum
na cerca de su extremo superior mieutras que las resivas
vuelven de nuevo a i lugar dentro de la columna una vez
acabada la etapa de lavado en contracorriente. Egte lavé-
do en contracorriente sirve para separar las impurezas -
retenidas débilmente en el lecho as{ como las burbujas de

aire atrapadas en el mismo. Como resultado de este lavado

te dabido al hecho de que cuando tales resinas estdn en

condicibn agotada sus densidades respectivas son précti;

de la columna un £lcali u otro regenerante bdsico adecua-
do que se hace pasar en corriente descendente a través

de las resinas de tal manera que las regenera y las deja
en condiciones para el ciclo siguiente de tratamiento de
Eliquido.

Las resinas agotadas lavadas en contracorriente

como se ha dicho, permanecen en un estado de mezcla prac-

,ticamente homogénea, tanto antes como despuds de la eta-
&a de regeneracidén que sigue al lavado. En estas condicio=-
hes, pregentan la desventaja explicada arriba, a saber,

?a posesidén de uns menor capacidad en comparacidén con la

Fantidad equivalente de resinas empleadas en un gistema
de dos columnas consecutivas.
|

En le Patente Francesa ge afirme que si, después

!
i
!
!
!

]
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de esta etapa de regeneracidn, se emplea otra etapa de
lavado en contracorriente, la mezcla de resinas se estra-
tiflica en capas separadas, con las resinas fueriemente
bdsicas, mds densas; debajo, y las resinas débilmente béd-
sicas, menos densag, encima. Los solicitantes de dicha
Patente descubrieron tambidn gue las resinas asi trate- -
das acusaban un notable aumento en la capacidad de camﬁio
idnico para mezclas de decidos débiles y fuertes en compa~
racién con la técnica que era convencional antes de su .
descubrimiento.

El procedimiento de la Patente Francesa, y el

procedimiento de la solicitud pendiente, operan perfeqfa~

imente, pero existensituaciones en las cuales ninguno de .
los dos serfa el modus operandi preferido. Por ejemplo,
en el primer caso se emplea un lavado en contracorriente

despuds de la regeneracién, y existen algunos ciclog de

tratamiento dn los cuales tal lavado en contracorriente
presentarfa otros problemas indeseables. En el dltimo ca-
s0 es normalmente necesario lavar inmediatamente después
de la regeneracidn, y en algunas situaciones esto no se-~
ria deseable. Ie presente invencidn elimina tales proble—
;mas al elimingr ambos requisitos.

Ia presente invencidn puede llevarse a la préc-
tica preferiblemente en dos procedimientos de eleccidn
nlternativa. Implica la regeneracidén simultdnea de dos
reginas, las resinas débilmente bdsicas y fuertemente bé~

plca, con une base cualquiera. Requiera la existencia de

clerts diferencie de densidad entre las dos resinas, gin
ue importe qus dicha diferencia sea muy pequefia. Depende

ge la flotacidn de la resina mds ligera por medio del medio
|
‘x
i
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i

regenerante utilizado, siendo la idea que, después que
ambas pesinas estdn completamente regeneradas y antes de

vaciar o escurrir el exceso de regenerente, se deja que

dicho exceso permanezca el tiempo suficiente para flotar |
I

las resgsinas hasta que se eonsigue que se produzca una se-

|
paracidén entre la mds ligera y la mds pesada. Una exigon—i

. |
cia critica es que el regenerante utilizado, que genersl-;

i
mente es cdustico, debe tener una densidad en las condi- |

ciones reales de utilizacidn que tenga un valor interme-

dio entre las densidades respectivas de las resinas ddbil-

mente bédsica y fuertemente bdsica. E

Un procedimiento alternativo consiste en intro-

i
;ducir el regenerante en corriente descendente en la co-
%lumna, dejar el regenerante residual in situ hasta que
ge separan las resinas, emplear a continuacidn un breve
Elavado con agua en corriente ascendente para hacer subir |
Elas reginas desde sl fondo de la columng hasta que la re-
%sina mds ligera quede en la parte superior y la resina
lmés pesade caiga al fondo, y seguir despuds con un lava-
do normal para eliminar el exceso de regenerante de lg
columng antes de pasar sl ciclo de servicio de cambio de

iones.

Ia otra alternativa consigte en hacer pasar la

}corriente ascendente de regenerante por la columns, ele-
vando as{ ambas resinas en la corriente 1liquida y separdn-
dolag simultdneamente, y en el periodo de sedimentacidén
que sigue la resina mds densa se sedimente primero y la

regina mds ligera se deposita encima de la resina més

idensa.

i
!
%
!
|
l
i
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EJEMPLO

Se emplearon dos columnas cambiadoras de ibn
que habian estado en funcionamiento durante seis meses
aproximadamente en un sistema de desionizacidn de dos le=
chos para trater un agua superficial de mala calidad. Ca-
de una se componfs de un lecho estratificedo ("Stratabedn
es decir, capas separadas, de %5% de Amberlite IRA-402{}
(una resina cembiadora de enién fuertemente bdsica, de -
amonio cuaternario, de tipo estireno-divinilbenceno) ex
la forme hidrdxido y 25% de Amberlite IRA-93 (une resina
cambiadora de anidén débilmente bdsica, amina terciaria,
de tipo estireno-divinilbenceno) em la forma de amina li-
bre. De estas formas de diferencia de densided entre lss
resinas, cusndo éstas son nueves, es suficientemente grén%
de para permitir la separacidn y estratificacién de los
lechos cuando se lavan en contracorriente. Las resinas
de ambas columnas habfan llegado a un punto wn que, como
resultado del intenso ensuciamiento por materia orgdnica
de la resing débilmente bdsica, no habia prdcticamente
ininguna diferencia entre las densidades de ambas resinas
y la separacién de las resinas habia llegado a ser casi
imposible.

- A -
Se hizo pasar una golucién de NaOH al 4% en
sentido descendente totalmente a través de una de las co-
lumnas. Bl volumen de dlcali fué meyor del suficiente para
regenerar completamenteambag resings en la columnae a la
forma hidréxido. E1 flujo de dlcali ae interrumpid en el
momento en que el nivel del liquido llegd ligeramente por

lencima del nivel de remings.

- 10 -
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tido ascendente a lo largo de la columna, ocasionando asi

que las resinas se desplazasen hacie arriba inmediatamen—

¢

K iﬂ.
ﬂnr &&
QuRARS

ERIDE Y o
4 V B

En este momento se efectud un lavado con agua

en contracorriente, seguido de un lavado hacia abajo con
agus. Durente este lavado en contracorriente, la resina
TIRA-93 ascendié a la parte superior de la columna, en fan
to que la IRA-402, més pesada, permanecia abajo. Despuds
del lavado final con agwy la resina IRA-93 volvid hacia
abajo para formar una capa separads encima de la cape
IRA-402, guedando en la capa superior al menos un 80%

aproximadamente de la resina IRA-93.

-B-

Se hizo pasar una solucién de NaOH al 4% en sem-~

te, flotando la resina IRA-93, mds ligera, en la parte
superior de la columna. En este momento del ciclo de flo-

tacidn tiene luger la regeneracién de ambas resinas, IRA-

H

193 e IRA-402. Como en el experimento anterior, el volumen

de €lcali empleado fud mayor del suficiente pare regene-

rar por completo ambas resinas en la columna a la forma

‘hidréxido. E1 flujo ascendente de dlcali se interrumpid

‘una ves que se hubo completado la regeneracilén, y se efec-

:tué un lavado descendente con agua. En primer lugar se

|

‘desplazd hacie abajo la resins mds pesada, IRA-402, se-
iguida por le regsina mds ligera, IRA-93, la cual se depo-

gité sobre la primera en forma de una capa distinta y se-

parada. Aproximedamente el 80% de la resina IRA-93 qued$
en la capa superior.
La presente solicitud que corresponds a la pre-

sentads en log Estadoa Unidos de América, el 20 de Septiem

- 11 -
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bre de 1.967, bajo el niumero 669.256, se acoge a los be-
neficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Pro-

piedad Industrial.

Los puntos de invencidén propia y nueva que se-
%presentan pera que sean objeto de esta solicitud de Pa-
tente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los .
giguientes:

l.~ Un procedimiento pares regenerar por medio
de une solucidn alcalina un lecho cambiador de idn que
contiene una mezcla de resinas cambiadoras de anidén dé-

bilmente bdsica, menos densa, y fuertemente bdsica, méds

densa, en el cual una corriente de ligquido gepara las re-
!

i

sinas, caracterizado por el hecho de que una corriente

ascendente de liquido separa las resinas y una corriente

idescendente final de lavado con ague sedimenta las resi-
Enas en estratos separados.

| 2.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacidn 1, caracterizado por el hecho de que el regene-—
rante es une solucidén alcalina de densidad intermedia entre
las de las resinas en forma regeneradas y se aliade en co=

rriente descendente, elevando la corriente ascendente,

- 12 -
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que es un lavado acuoso, & la resina ddbilmente bdgica
por flotacidn en el regenerante ascendente.

3e= Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacidn 1, ceracterizado por el hecho de que la corrien-
te ascendente es regenerante que simulténeamente regene—
ra y separa.

4.~ Un procedimiento para regenerar por medic
de una solucién alcaline un lecho cambiador de idn.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede y para los fines gue se han especificado.

Ia presente Memoria consta de trece hojas es—

critas a migquina por uma sola cara.

l .
Madrid, 6 SEP. w5

P.Ao

1

Ykt
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