v |

. Serfal No. 709,182 Case 1649

MEMORIA DESCRIPTIVA
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RESIDENCIA: 2901 Butterfield Road, OAK BROOK Illinois,

- 108 TONES DE CROMATO.

Prioridad: Patente ..o 08 €l
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Ia presente invencidn se refiere a un mbtodo de
eliminacién de iones cromato de un agua que contiene una®
gran cantidad de s8lidos disueltos en total. |

Los cromatos inorghnicos se emplean frecuente-~
mente como materiales inhibidores de la corrosibn en aguas
industriales, particularmente en sistemas de agua en circu-
lacibn para torres de refrigeracidn. Ilos cromatos se utili-
zan a veces sblos pero frecuentemente se emplean conjunta-
mente con fosfatos deshidratados molecularmente, actuando
la combinacién como inhibidores de incrustaciones y de co-
rrosibn para proteger los conductos met&licos y otras super
ficies metllicas con las que entra en contacto el agua que
circula,

El agua utilizada como medio de refrigeracién
en gplicaciones industriales lleva frecuentemente un eleva=-
do contenido en sblidos disueltos, que exceden usualmente
las 1000 partes por milldn aproximadamete. Cuando una torre
de refrigeracién que ha sido tratada con inhibidores de co-
rrosifén a base de cromato alcanza un cierto nivel de concen
tracibn de sblidos disueltos, se acostumbra a descargar una
porcién del agua y aﬁﬁdir agua de repuesto fresca con un ch
tenido menor de sblidos disueltos. Una descarga de agua de
refrigeracibén tipica puede contener, por ejemplo, 20 partes
por millén de una sal de cromato y 1200 partes por millén
de otras sales disueltas tales como cloruro sbdico, sulfato
cllcico, nitrato magnésico y similares.

Cuando tales aguas se descargan & cursos natura
les de aguas o a sistemas de desaglie, la elevada concentra-
cién de cromato puede suponer un problema debido & las re-

gulaciones locales que regulamla naturaleza de los efluyen
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tes que pueden descargarse, la presencia del elevadb-conte-
nido de sélidos disueltos, sin embargo, hace bastante diii
cil la eliminacibén selectiva de los iones de cromato dejan=
do en la descarge las sales relativamente inocuas,.

Se han hecho algunos intentos pars utilizar re-

sinas de intercambio ibnico en la separacibn de iones crom
to de aguas residuales que contienen elevados niveles de 8
lidos disueltos en total pero sin demasiado &xito. En algu

nos casos, las resinas tienen una c%gra tendencia a degrad

se y algunas no gson estsbles a la oxidacibn.

Ademfis, cuando se utilizan materiales de inter-
cambio aniénico fuertemente bhsicos para este propbsito &s-
tos no tienen capacidsdes de carga particularmente elevadaq
ni una buena eficacia en la regeneracibn,

La presente invencién, por esto, se refiere a
nétodo de eliminar selectivamente iones cromato de agua qu
contiene una gran cantidad de sblidos disueltos en total,
que se caracteriza por las etapas de acidificacién de una
regina de intercambio anibnico debilmente bAsica y despues
el contacto de dicha agua con la resina acidificada para
llever a cabo la separacibn selectiva de iones cromato a
partir del agua mencionada,

TLas resinas debilmente bsicas. tienen la venta-
ja de proporeionar elevades capacidades de carga, estén ﬁeu
nos sujetas a la degradacién orghnica y tienen una eleveda
eficacia de regeneracidn, Otras ventajas de la invencibn se
sefialarfn en la siguiente descripcién de los diferentes ag-
pectos preferidos de la invend én.

' Las resinas de intercambio anibnico debilmente

bésicas que proporcionan los mejores resultados en la préc-
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+to son las de poliestireno-divinilbencenaminas que se pre

tica de la presente invencidén son las macroporosas, que tig
nen difmetros de poro que varfan entre 5 y 100 Angstroms® o
mis. Quimicamente estos materiales pueden ser de diferente
constitucibén, pero deben contener una amina intermedia comg
punto de intercambio, Se obtienen particularmente buenos rg
sultados cusndo la resina utilizada es una mezcla de ami-
nas secundarias y terciarias, ya que estas resinas son con-
siderablemente mfs estables a la oxidacibn qué lasg resinas
que tienen puntos de reacciédn que consisten unicamente en
aminas primarias y secundarias.

Las mejores resinas encontradas para este obje

paran por nitracibén y subsiguiente reducci6q de copolime=-
rog estireno-divinilbenceno, Otros materiales que pueden
utilizarse de acuerdo con la presente invencibén son las re-
sinas de intercambio snibnico debilmente bésicas tales comg
los derivados aminicos de epiclorhidrina y polivinilpirro-
lidona,

Antes de ponerse en contacto con el agua que v |
a ser tratada con la resina, se acidifica la resina por tnl
tamiento con Acido mineral diluido tal como fcido sulffiricq

o fcido clorhfdrico para convertir al menos parcialmente

la amina en su forma Acida. No siempre es necesario que
la amina se trate con cantidades estequibmétricas de &cido
guficientes para causar una completa conversién a la forma
fcido, sino que se pueden obtener resultados satisfacto-
rios utilizando una cantidad de Acido que varfe de aproxi-
madamente 10% a 100% de la cantidad estequiométrica,

E) tratamiento se puede utilizar de la forms

usual haciendo pasar el agua a través de un lecho de parti|
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cules de la resina de intercambio amiénico debilmente bhsi~

C8,

-

Para ilustrar el efecto beneficioso de la acidi

ticaeibn de la resina se ha llevado a cabo un enayo utili-

zendo 140 ml de una resina de intercambio ibnico debilmen=-

te bésica (IRA-93, una poliestireno~divinilbencenamina su-

ministrade por Rohm y Haas) en una columna de 1,25 em (1/2

pulgada) de difmetro interno, con un lecho de 105 c¢m de el~-
to (42 pulgadas) a velocidades de flujo de 63,560 1 por

2,8.10'21113 (14,000 galones por pie cfibico), La siguiente ta
bla da los resultados obtenidos:

TABTA I
Forme PH Velocidad Capacidad Salida
ibnica de entrada de flujo lbs/pie cfb, media
Ecpomo/ de 01‘04
pie cfib, PePam
H,S0 3.5 2,0 549 <0,1
2 ’ (7456 1/2,8. (2,67 ke/
1072 n3) 2,8,10"2 m)
H,80 345 1,0 6,2 <0,1
2h ’ (3,78 1/2,8, (2,80 ke/ ’
10-2 n3) 2,8,102 n’)
H,S0 4,5 1,0 4,9 <0,1
ol ’ (3,78 1/2,8. (ééal ke/ '
102 p3) 248ey0m2 m3):
Amina .
libre 3,5 1,0 5,6 10
(3,78 1/2,8. (2,53 ke/
10~2 m3) 2,8,10"2 p3)

El sgua empleads en el anterior emsayo contiene

1400 partes por millén de sblidos disueltos totales (sulfa-

to y cloruro de calcio, magnesio, sodio) més 49 partes por
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millén de ibn cromato.

Ia temperatura de entrada se mantiene entre
23489 7 29,442C (75 y 859F).

Las resinas se pueden regenerar por tratamiento
con un flcali tal como hidréxido sbdico, hidrbxido potésico
o hidréxido ambnico para eliminar los iones cromato,

Despues de agotada, la columnz que tiene una
carga de 2,21 kg por 2,8..10-2 m’ (4,9 libras de cromato por
pie cfibico) se regenera con 560 ml de hidrbxido sbdico &l
4%, que supone una concentracibén de 4,53 kg (10,3 libras)
de hidrbxido sbdico por 2,8.10"'2 m (pie cfibico) de resina.
Este gran exceso de hidrbxido sbdice se utiliza para asegur
una regeneracién completa, Perifdicamente, se toman muestraIr
durante el contacto de una hora del hidréxido sbdico con la
resina, El cromato tot:al eluido por el regenerante es de
2,32 kg (5,14 libras) por 2,8.10"2 o (pie cfibico). De &sto
un 96% es eluido por los 420 primeros milflitros de regene=-
rante,

Se obtienen los mejores resultados cuando se
utiliza un pH' de entrada de 3,0 a 5,0, Sin embargo, las re-
sinas separan los iones cromato a valores mhs bajos del pH
que 3,0 pero la estabilidad de la resina disminuye signifi=-
cativamente a estos valores del pH, La carge mls elevada de
la resina tiene lugar a un pH de entrada de 3,5, De aqui
que el intervalo Sptimo de valores de pH esté entre 3,0 a
5400 '

Se cree que las reacciones que intervienen son

las representadas por las siguientes ecuaciones:

T
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RyNE~__

80,

R3NH//// .

2R3N.+ H2SO4———9

Separacibn de cromato:
80y + 00y —-» Cr0, + SO5

/ |
R,NE RNE

RBNH\\\

Regeneracibén con NaOH:

RBNH\\\
Cr04 + 2NaOH ——> 2R3N.+ 2H20 + Naa(}ro3

NH///

Ry

Se comprende que pueden hacerse diversas modi
ficaeiones a los aspectos descritos sin separarse del mar—

co de la presente invencién,
En resumen, la Patente de Introduccidn que se
solicita debera recaer sobre las siguientes:
REIVINDICAGIONES

l. Un método para separar selectivamente los

iones cromato del sgua que contiene una gran cantidad de
sblidos disueltos en total, que se caracteriza por las eta
pas de acidificer una resina de intercambio anibnico debil
mente bésica y poner despues en contacto dicha agua con la
resina acidificada paré originar la separacidn selectiva
de los iones cromato de dicha agua,

2, Un método, seglin la reivindicacién 1, carac
terizado porque dicha resina de intercambio anibnico esté
en forma macroporost.

3, Un método, segln la reivindicacién 1 8 2,

caracterizado porque dicha resina tiene difmetros de poro
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en el intervalo de aproximadsmente 10 a 100 Angstroms.‘

4, Un método, segln cualquiera de las reivindi
caciones 1 a 3, caracterizado porque el pH del agua que ha
de ser tratade se ajusta a un valor de 3,0 a 5,0 antes del
contacto de la misma con dicha resina,

5. Un método, segfin cualquiera de las reivindi
caciones 1 a 3, caracterizado porque el pH del agua que se
trata se gajusta & un valor de 3,0 a 3,5.

6+ Un método, seglin cualquiera de las reivindi
caciones 1 a 5, caracterizado porque la acidificacibn de la
resina consigte en trater dicha resha con fcido sulflrico.

7. Un método, segln cualquiera de las reivindl
caciones 1 a 6, caracterizado porque la acidificacibén de la
resina consiste en el tratamiento de dicha resina con 4cidol|
clorhfdrico,

8. Un método, segfin las reivindicaciones 1 a 7
caracterizado porque dicha resina es una resina de poliesti
reno-divinilbencenamina,

9. Se reivindica por Ultimo como objeto sobre
el que ha de recaer la Patente de Introduccidn que se soli=-
cita: UN METODO PARA SEPARAR SELECTIVAMENTE LOS IONES DE
CROMATO. | '

Todo conforme queda descrito ¥ reivindicado en
la presente memoria desériptiva que consta de ocho paginas

mecanografiadas,
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