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7 Esta invencidn se refiere a wn procedimien-
o de lavado de una resina de cembio de iones, & wo. deilsus
objetos es nronorcionar un nuevo n“oced1m1enoo de lavado en
el gque se reducc la centidad de agua consumida.

Se ucan métodos de cambio de iones que emnlea:

‘resinas de cambio de iones en diversas fdbricas, tales’ ‘como

ingtalaciones de reblandecimiento de aguas, de. fennent1016n
que producen aminodeidos y nucledtidos, azucareras, etc. Uno
de los problemas principales de este método es .que gasta mu+
cha agua., Entre los varios procesos uniterios que componen
el nrocedimiento de cambio de iones, el proceso./de lavado en
contyracorriente consume una cantidad extremademente grande
de agua., A S
Bl lavado en coutracorriente convencionalwse
efectda haciendo que 4-10 vr (voliémenes de reﬂlna) de agua
de enjungade fluyen a través del lecho de resina de caLbio
de ionep dezde la parte inferior del lecho, y los depdai-~
tos del lecho se eliminan por lavado. A
En breveg palabras, esta invencidn CORpPIen«-
de cualguiera de las dos operaciones siguientes, o uﬁa con=
binacidn de ellas, =
Una de las operaciones comprendes
(1) agitar poxr burbujeo el lecho de resina, al que se ha de-
tepido wn suministro de liguido y erm el que ce ha depo-

citado wn suspensoide, principalmente en la capa supe-
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(2)

(3)

(3)

(4)

rior del lecho, y wor consiruiente dispersar el cug—

penzoide depositado en todo el lecho o trasladarlo a

la cana ianferior,

descargar vna cantidad sustancialmente total del 1i-

quido que llene wn egpacio entre cada glébulo de la

regina, y

llenar el espacio con ngua de nueva aportacidén o con

el l{quido suminimtrado en la operacidn siguiente.
~La otra operacidn comprende:

lavar en conbracorriente el lecho de regina de céine-

bio de iones del reciniente, "3 e

dividir el afluente de enjungado en una primera por-

cidn, cuya concentracidn de suspensoide es slta, ¥y una

Altima worcidn, cuya concentracidn es baja,

lavar el lecho del ciclo siguiente desde la primera

parte inferior con la dltima porcidn citada del afluen-

te ¥ & continuacidn con agua de enjuagado do nuevn

aportacidn, hasta eliminar sustancizlmente del lecho

los demésiton, ¥y ’

lavar el lecho- del ciclo siguiente sucesivamente de la

mismo menern dque anteriormente,
Cuando sc¢ smmlea el procedimiento de lava-

do de la invencidn, cue consta de cualquiera o de ambag

oseraciones anteriores, la cantidad de agua consumida en

el procedimiento de lavado disminuye hasta 1/3 a 1/7 de la
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del mdtodo convencional, .

En la primerz o;eraéién de la invencién
la proporcidén de agua de enjuog codo pire cada vez no -es-
t4 linitada, vero ususlmente es de 0,4 a 0,8 vr., Bl vo-

lumen espacial entre cada slébulo de la resina es normal-

‘mente de avroximademente 1/3 vr. Puede usarse cualquier

gos para el burbujeo excento si inhibe el cambio de iones,
v ol aire eg el nfs comdn, Antes del burbujeo es nccesa-
rio abrir le vdlvula situada en la parte superior del re-
cipiente. #n cuantd 2 la velocidad ¥ %iempo de burbujeo;
es suficiente que el lecho de vesina esté agit vado adecua~
damonte, ¥y nuede ser, por ejemplo, a una presidn de 1 a

K} kg/cm2 durante 5 a2 10 minutos. Bl gos se inyecta usual-
mente en el lecho dezde el iondo.

Lo agitacidn puede reslizarse nor otros
nétodos conocidos, wor ejemplo wna agitacidn moderade
usando mw gran ventilador y circulaecién del liguide en
el reciniente. ,

espuds de la =zgitacidn, se descarga por
la poarte inferior del recipiente umna cantidad sus tmnclal—'
mente total del agua de lavado. Bn ese momento se aumen~
ta la wresidén en la warte superior del recipiente para
acelerar la descarga, reducidndosce la contidad residusl
de susnengoide en el recipicnte.

1) wétodo de lavado se efectda repitiendo



dos o tres veces el burbujeo, o con um burbujeo y un- lo-
vado en contracorriente convencional con 2 vr (el volumen
de rebose ez de aproximadamente 1 vr); el lavado cn con-

tracorriente convencional vucde sugtituirse por la segun-

h %

da operacidn de la invencidn.

' il nparato emplendo en le invencién es con- -

vencional., Naturalmente, cuando 110 hay vilvula de aire cn
el fondo del reciniente, es necesario colocar la vdlvula
en dicho fondo.

10 Después del lavado se introduce en el le-
cho, desde el fondo del rcciniente, agua de nuevd aporti-
¢idn o el liquido suministrado en la operseidn siguiente,
ge eliminan las burbujes de aire que quedan en el lecho
por agitacidn, por ejemplo aireacidn, y comienzs a conti~ .

15 nuacidn el proceso siguicnte., . |

in le sesunda operacidn de la invencidn,
el volunen de la nrimere poreidn del afluente de enjuaga-
do es aproxzimadamente 0,5 a 3,0 vr. Dentro de este lnter-

_ valo, ol volumen més preferible deponde del lfquido de
20 partida. Por ejemplo, cn el caso de wn caldo de formenta=
cidn, el volumen nreferible ez 1,0 a 3,0 vr, ¥y usualmen-
te de anroximadamente 1,5 vy, ¥y, on cl caso de un caldo
exento de cdlulps, e 0,5 o 2,0 vr, ¥y ucualnente de aproxi-
nmadamonte 1,0 vr, in cusnto o las olras muestras que se

25 genaran del coldo de fermentacidn, una disolucidn de crige

20.8.75 -5 - .
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tales brutos vy unas oguas madres separadas d del caldo exen—~
to de cdlulas corresponden al dltimo caso, nlentrﬂ que
was aguas modres neparadas del caldo de 1ermen$a016n co-
rresponden al primer caso. : - . e
Por otro lamdo, cl volumen de -la Ultime por-
0idn ectd correlacionado con las cantideades de la primera. .
disolucidn de lavado en contracorriente y el agua de nue-
va aportacién que sigue, y es de anroximadamente 1,0-7,0
vr, En eate intervalo, el volumen més preferible depende
tanbién del 1iqu1do de nartida, y es de L a 4 veces, sy
usualmente 2 a 3 veces, mayor que el de 1a nrlmera DOT=" ;-:’”
c¢idn, : . e _
. E1 cowvdal de lavado: en contracorrionte.gsfﬂ“'”
convencional. El vunto divisorio: entre 1o primera poreién.

¥ la gesunda vorcidn puede determinarse alternativamente .

~ por medio de uwne medida del volumen de efluente, de la abe

sorbaneia del efluente, u otros medios.
Como hay muchos nutrientes pafa el desaﬁro~'
llo microbiano, tales como células microbianas y coloides
de proteinas, cuando la Gltima poreidn no se coasume o~ .
talmente en noco tiempo, es preferible »roteger elAequon—
te. Zxcepto en el lavado on contracorriente entre un yroe-
cedimionto de absorcidn y un nrocedimiento de elucidn,
como antisépticos ze usan nreferiblemente deidos o dlca-

lig minerales,
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La digolneidén residual descorgada duran-
te el procedimicnto de levodo e la invencidn se trata
Tdeilmente, srocias o su pequeﬁo‘volumen y alta concen-
tracién. Zn porticulsr, la disolucidn rosiduzl descarga-
da de lag ingstalaciones de fermentacidn contiene célulga
microbianas, proteinas, ctc. o elevada concentracidn, ¥y
nor congiguiente se emplea fdeilmente como alimento, fer-
tilizante, ete., nor concentracidn y secado.

Ya inveneidn se ilusira ademds por nedio

(X1

de log Ijemplos siculentes.
Liemnlo 1

Un reciviente de cambio de iones aue te-
nia un didnetro interior de 0,4 netros, cuya vared in-
terior em%abn recubierta de couche dure, y que tenin ing-
tolndos on el fondo del lecho digtribuidoresm de eloruro
de vinilo, se rellend con 450 litros de resina de cambio
de cationes, fuertemente deida, "Duolite G-25% (marca de
féhrica, fabricnda por Dizmond Shamrock Co.) en forma de
sal de amonio. Je hicleron pasar hacino abajo, a trevés
del réoipienﬁe, 800 litros de calde de fermentacidn de
doido glutdmico, cuyo »l se hab{a ajustado vreviamente
a 1,5, vy se nbsorbid deido glutdmico. 4 continuacidn, se
hicieron »apar a travdés del rocipiente 550 litros del mig-

mo caldo cuyo »H no se habia ajustado (pH 7) y 300 litros
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de agua de enjuegado, y se eluyd una cantidad importan-~ .
te del dcido glutdmico absorbido.
g " Y
El volumen del liguido que quedaba en el

interior del recipiente se ajustd a 0,5 Vr, ¥y el lecho

|

2
de resina sc agitd inyecltando aire desde la parte infew

. s . 2 . ' o
rior del recipiente 2 una presidén de 2 kg/em™,” durante -

10 minutos. Inmcdiatamente se abrid la vdlvula situada

en la porte inferior del reocipiente, y se avmentd lige-  f'
ramente la presidén en la perte suverior dol mismo, ¥ se
descargd la totalidad del 1iauido. L .-

A continuaci&n, se introdujeron’o0,5 vf‘aéf;}
agua de uso industrial en el rccipiente desde la parte iﬁ{~
ferior, se repitid el nrocedimiento de lavado como- anbe~ .
riorrmente, y el 1lfouido descargado se cfiadid al primer .. :
liquido descargado. Usando 0,6 vr del agua industrial, ijﬁf
se repitid dos voces el mismo procedimiento: de lavadoih ’

Lo Figurall indica lag propiedédes del
1iquido degeergado. cade vez, que son la proporcidn de
células, la absorbancia y la oronorcién de nitrdsenc:
e¢fectivo, .

%1 método onalftico de cada propiedod: es
como girue:

La proporeidn de células se determind
centrifugendo 100 ml, del liquido de descargs, lavando

el orecivitado dos veces con agua, y ceecando a G02C b~



jo pregidn reducida.
La absorbancia se determind midiendo la

absorbancia del liquido. que sobrenadaba a 400 milimicras.
Ta proporeidn de nitrdzeno efectivo se ex—
5 pfesa por la diferencia entre la concentracidn de nitréd-
geno total, que se determiné por el método de Kieldanl,
y la concentracién de nitrdgeno de amonio, que se deter—
mind nor el método Kieldahl gin descomposicidn vor medio
de 4cido sulfdrico. '
10 T1 1003 de recuperacidn indica una centi-
dad total eliminada por lavado nor de 20 vr deslavado en

contracorriente. A
fn un cnssyo de compzracidén, el caldo de

fermentacidn de 4eido zlutdmico se hizo fluir a %ravds .
Bt del miemo recipicnte dol migmo modo que an%eriormehte,'y;
despuds de la olucidn, ol lecho de wesing se lavé con-5;4
vr de agua por lavado en contracorriente convencional
- (velocidad espeéial (V8) =6, expansién del lecho 503).
. Las propiedadeg del lfguido descargado se analizaron de
<29 o la monera antedicha, y se indican en la figura 1. Como
ouede verse por la figure, el efecto de lavado del méto-
do convenclonal eg sdlo. igual a2 2 & 3 veces el del mého-
do de la invencidn.

. _ Hjemnlo 2
as | Del miomo modo emplonde en el Hjomple 1,

20.8.75. . -9 - .
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w1 caldo de fermentecidn de deido zlutdmico. (otro tan—

da) ee hizo fluir e través del reciviente, se agitd

t
una vez el lecho de regina por aireacidn, y despuds el -

1iquido lavado se descargd. Despuds, el lecho de resi-~

na se lavd por lavado en contracorriente convencional,

se mezelaron entre si los liguidos descargados, y se

tomaron muestras de cada volumen.

En la Pizure 2 se indican las propieda-

des del liguido degcargado recumidas, que son propor-
3 q. .

cidn de células, BOD (demenda bioldgica -de 6xigend),, i

coD (demanda quimice de ox{geno),y sbsorbancie’,
Bl método analitico de cada propiedad -
es como sigue:

Lo proporeidn de cdlulas se expresé por:

la relacidn del volumen de células sedimentadas despuds.. -

de centrifugor a 2.000 rom. duraonte BO_ﬁinutqs a2l volu=- -

men total de lfguido,

Tios valores de BOD y COD se determina-
ron por el método JIS ¥=0102 (197L). La absorbancia se
midid del mismo modo que en el Zjemvlo 1.

Guondo el mismo caldo que antes se’ hi-
zo fluir a través del recipiente del mismo modo, ¥y el’
lecho de regina se lavd nor lavado en contracorriente
convencional (VE=6, expansidn del lecho 50%)., Lag pro-

pledndes del liguido deseargado se indican también en

-10 - .
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la figura 2.

Diemnlo 3

Un reciniente de caimbio de iones hecho
de vidrio, ¥y que tenia un didmetro interior de 15 cm,
giendo la placa de fondo del lecho un filtro de vidrio,
se rellend con 2,8 1. de resina de cambio de cationes
fuertemente dcida, "Diaion SK-IB (merca de fébrica, fa-

bricada nor Mitsubishi Chemical Industries, Ltd.) en

forma de sal de gmonioc, 22 litros de caldo de fermenta-

cidn de lisina, cuyo pH se habla ajustado previamente
a4, v 4 litrog de apgua de enjuagado,'se hicitron pa-
sar hacia abajo a través del recipiente, y se absorbi -
la lisina. |

@1l lecho de resina se lavé cuatro ve-
ces, cnda una con 0y5 vr de ogun de enjuagado, del mige
mo modo ompleado en ol Bjomnlo 1. Se midlé el velor de.
COD de cada liquido desvargado, de la migma manera que
en el Bjemplo 2, ¥ los repultados se dan en la Tabla 1,

Despude se hiso pasar & través del reci-

piente el mismo caldo ¥ del wmismo moﬁo’que anteriormen~

te, y el lecho de resina se lavd por lavado en contraco- |

rriente convencional. Il valor de COD del lfguido des~

argado se indica tombién en 1a Tabla 1.

\



TABLA I

Volumen de ligui-

lidtodo de la invencidn:

1étodo convencional : 546

4

25

do desenrando | n__~”__£g§l;____f,___
10 1,4 1. 293 pom. (410 1m2)
29 " 146 (205 ")~
" 93 (130 ")
42 , " 53,6 (75 ")
100 (560?.“)7

$

e

Rjemrlo 4 ]
%1 migmo reciviente empleado en el ejem=

nlo 1 se rellend con 460 litros de resina de cembio de

cationes, fuertemente deida, "Diamion PK-212" (marca de
f4brice, Tobriceda nor Nitoubighi Chemical Industries,

Ttd.) er forma de zal de sodio, ¥y se absorbid y se elu-

v8 4eido plutdnico con el coldo del nismo modo empleado

en el ejeiznlo 1,
El volumen de liguido que quedaba en el
reciniente se njustdé = 230 litres (0,5 vr), v el locho

de rapina se asitd inyectondo aire por la porte inferior

- . 2
del reciniente, a wna presidn de 2 kgfen” durante 10 mi-

nutos, Inmediatamente, se abrid la vilvula situada en la

porte infcrior del reciniente, ¥ la nreszidn de 1o -parte

Vi
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superior del mismo sc ~umentd ligerzmente, y se¢ descar-
g8 la centidad total del lfquido.

A continuvacidn, ce imtrodujeron en el re-
cipicnte, nor lo perte inferior, 2,3 kl. (5 vr) de agua
pare ugo industrial, y el lecho de resina se lavd nor
medio de un lavado en contracorrienie convencional. Fn
este lavado en contrazcorriente, se desenrgaron 690 li-
tros (1,5 vr) del primer efluente, que tenfen un color
relativanente oscuro, nientras cue 1610 1itros.(3,5 vr)
del %ltimo efluente ce ajustaron 2 pH 1,0 con HC1l, Para
proteserlo, ¥ se cmnled para la primera parte .del agia
de enjuasndo del lavado en contracorriente siguiente,

Dognuds del lavedo on contracorriente, gme
extrajo una varte del agua de lavado del reciniente, hase- R
ta un nivel de enroximadomente 10 om. sobre la superfi-
cie del lecho estaéionario.rEl gegundo clclo de absor- '
cidn o elucidn se cfectud del mismo modo que on el Ejem--
plo 1, v, después de la elucidn, la agitacidn y la deg=
carge se cfectuzron del wmismo modo que en el primer ci-
clo, Desmuds se efectud ol lavzdo en contracorriente,
primero usendo 1610 litros del Wltimo efluente del ci
elo caterior, ¥y despuds con 690 1. de ague de nueva apor-
tacidn, 31 efluente se dividib en dos partes, es deeir
690 1, de 1l primera se descargaron, y 1610 de la lti-

ma se tomaron del ciclo siguiente,
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Se repitid el método‘anterior dez veces,

v en todos los ciclos se obtuvo un cfecto de lavado com=-

parcble al método convencional.
Ejemmlo 5

In w recipiente de cambio de iones que

tenfa un difmetro interior de 0,5 metros, y cuya pared:;{-
interior estaba recublerta con caucho duro, se'intrddﬁf:{;
jeron 460 litros de resing de combio de cationgs, frier .
temente £eida, "Diaion PK 212" en forma de sal de ‘Emo-~ f;?
nic. 900 litros de celdo de fermentacidn ﬂé'égido'giuéiffu
témico, del cue sc habfan eliminado previamente las cé—,;i
lulag microbianas y cuyo »H se ajusté a 1,5, se hicle-  "i:
ron pasar hacia abajo a través del recipiente,'yrsé.dﬁ;;‘;
sorbid deido glutdmico. Se descargd enteramente una éan;ﬁ“
tidad total del caldo, ¥ 140.litfoé.del miémdfcaldo' , :,
erento de células, cuyo pll no se habia ajustado.(pH'7);'¢-

ge introdujeron en cl recipiente, ligeramente por enci-

ma de la sunerficie del lecho estacionario. EL lecho de'-

resina se agitd por aireacidn, y después se.hﬁciarqn

pasar hacia abajo a travéds del recipiente 140 litros

del caldo restante exento de células y agua de enjua- -

gado, ¥y el 4cido glutdmico ahsorbido se eluyd, ,
Pogteriormente, el lecho de resina se

lavéd por lavado en contracorriente con 3 ¥r del.asun

- 14 ~ R
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industrisl & ve 6, vy la expansién del Lecho fue 50%; se
¥ losg 2,0 vr si-

descarsd el syimer 1,0 vr del efluente, ¥
sulentes ge almocenaron en un depocito.
7. nerimdo olelo de sbooreidn y elucidn

5 gse ereetud dol rismo modo usando on el wrimer ciclo.Des-

nids de la elucidn se cfectud ¢l lavado en contracorrien- -
te, wsnndo primero 2,0 vr del Ultimo efluente del primer

ciclo, y despuds 1,0 vr de agua de nueva aportacidén (ve

_ 6). ¥l efluente se dividid en el »rimer 1,0 vr y los 2,0
10 vr sisuientes, ¥ el nrimero se descargd y los scgundos

¢ alwocenaron, - )
21l méiodo anterior se rexnitid diez veces,

¢ nidicron las wronicdades del efluente y la nromor- |

v =
clén de abeoreibn de decido ~lutdmico en cada ciclo, ¥
Lol 0 .
15 ge indican en la Tabla 2.

Como »uede verse en la Pebla, el procedi-
miento de lavado de lo invencidn no influyd on la aboor-
cidn, y la nroporcidén de ngua descarcads se redujo & 1/6

del nétodo convenecionzl,

2008075 . hand 15 -
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TABLLA 2

Centidad de aboor—

¢idn de deido rflu- Absorbancia del nri- Absorbancia del
Sxperimento  tdmico gfeq - resi- ner oflvente (-log ©)  Altimo efluente
no na eo-resina . o 4007w (~log B) a 4007y -
1 23,8 0,090 0,040
2 23,3 £,130 0,060
3 23,7 0,180 0,080
4 24,0 0,110 , . 0,070+,
5 21,5 0,150 05120
6 23,8 0,210 0,115
7 24,0 0,128 0,080
8 23,2 0,145 0,090
9 22,7 0,202 04100
10 24,1 0,113 0,160
20 RAIVINDICACIONES
25 Log mumibos de inveneidn nronia y nueva que
20,8.75 - 16 ~
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se presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencibén en Espaia, pdr VEINTE afios, son los
que se recogen en las reivindicaciones siguientes:

la,~ Un procedimiento de lavado de una re-
sina de cambio de iones, que comprende: (i) agitar un le=-
cho de resina de cambio de iones al que se le ha interrum-
pido un suministro de liquido y en donde se ha depositado
un susﬁensoide principalmente en la capa superior de dicho
lecho, y dispersar dicho suspensoide depositado sobre la
totalidad del lecho, o trasladar el suspensoide a la capa
inferior; (ii) descarger una cantidad sustancialmente to-
éal del liquido que mantiene en suspénsién a dicho suspen~—
soide y llena un espacio entre cada glébulo de la resina
de cambio de iones; y (iii) 1lenar dicho espacio con agua
de nueva aportacibén o con un liquido suministrado en la
operacibn siguiente. - '

28 .~ Un procedimiento segfin la reivindica-
cién 12, en el que dicha agitacibén es burbujeo.

52.~ Un procedimiento de lavado de una re-
sina de cambio de iones,.

| Tal y como se ha descrito en la Memoria

que antecede, representado en los dibujos que se acompa-

flan y para los fines que se han especificado.

- 19 -



Esta Memoria consta de dieciocho hojas escri-

tas a méquina por una sola cara.

Medrid, 14 E4E1977

P.A.

Alberte de Elzaburu

- . Por Pader,

11-1-77 | ' - 18 -
VGD.



EZPLICLCION

DI Ll REPRESENDACTIONLS GRAFIC L DI LGS DIBUJOS

Figura 1
Ordenadas:

ibscisas:

- -

Tigura 2
Ordenadas (

Ordenadas (

Recuperacidn, %

Volumen de liguido descargado (VD)
Célula

Dustuncia colorante

fnitrbrreno efectivo

Yresente invencidn

Método convencional

eje iumquierde): Recuveracidn, g

eje derecho):  Recuperacidn de células (% en
volunen)

Volumen de linuido descargado
Demanda biloldmica de oxigeno

Demanda quimica de oxigeno
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