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@ Resumen:

Método para la extraccion y concentracion simultdneas de
compuestos de fases liquidas utilizando membranas mi-
croporosas.

En este método la extraccion y concentracién de com-
puestos liquidos se realiza simultaneamente utilizando pa-
ra ello un agente de extraccién selectivo hacia el/los solu-
tos que se quieren extraer. Este agente de extraccion for-
ma con el/los solutos complejos reversibles que se liberan
en la etapa de concentracion de modo que el agente de
extraccién es regenerado para ser utilizado de nuevo en

el proceso. Ambas etapas de extraccion y concentracién e © | o)
se realizan utilizando membranas microporosas donde el a CP T —
contacto entre las fases se realiza en los poros de las T

fibras que se encuentran en el interior del modulo, de mo- PO L
do que se evita la dispersion de las fases y por tanto su

posterior separacion. Ademas se debe aplicar una lige-

ra sobrepresion a la fase por la cual las fibras no estan

preferentemente impregnadas con objeto de evitar la dis-

persién de las fases. El funcionamiento del sistema puede

ser en continuo, discontinuo o semicontinuo.
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DESCRIPCION

Método para la extraccién y concentracién si-
multianeas de compuestos de fases liquidas utili-
zando membranas microporosas.

La presente invencién se refiere a un méto-
do para la extraccién y concentracién simulta-
neas de compuestos de fases liquidas utilizando
membranas microporosas, gracias al cual se con-
siguen notables mejoras en relacion a los procesos
de extraccién y/o reextraccién conocidos hasta la
fecha. Las mejoras afectan a la simplificacion de
los procesos porque se evita la etapa de separacién
de las fases habitual en los procesos de extraccién
y/o reextraccién convencional y también afecta a
la realizacién conjunta de las etapas de extraccién
y concentracién de modo que en el mismo proceso
se regenera el extractante.

Antecedentes de la invencién

Son conocidos los procesos de extraccién rea-
lizados mediante dispersién en forma de gotas de
una fase acuosa en el seno de una fase organica o
viceversa, sin embargo, este tipo de contacto re-
quiere una etapa de separacién de las fases acuosa
y organica implicadas en el proceso. También
son conocidos los procesos de extraccion realiza-
dos utilizando membranas, por ejemplo las pa-
tentes US3951789 o la US499756. La extraccién
con membranas permite llevara cabo la extraccién
sin dispersién de las fases propias de los procesos
de extraccién convencionales usando contactores
mucho més pequenos que los equipos de extrac-
cién convencional. Por otra parte, en los métodos
de extraccion convencionales tras la etapa de ex-
traccién el agente de extraccién pierde su capaci-
dad de extraccién de modo que se desecha o bien
hay que buscar otro proceso para regenerarlo.

Para evitar estos inconvenientes, los titula-
res de la presente invencién, realizaron un nuevo
proceso de extraccion acoplado a un proceso de
concentracion, cuyas caracteristicas fundamenta-
les son las siguientes:

1. Realizacion simultdnea de las etapas de ex-
traccién y concentracion.

2. Utilizacién de mdédulos de fibras huecas mi-
croporosas para la etapa de extraccién y pa-
ra la etapa de reextraccién.

3. Utilizacién de una sobrepresién en la fase
por la cual las fibras no estdn impregnadas
con objeto de evitar la dispersion de las fa-
ses.

4. Utilizacién de un agente de extraccién selec-
tivo hacia el/los solutos que queremos ex-
traer de la fase acuosa y que da lugar a
la formacién de compuestos complejos que
puedan liberar el soluto en la etapa de reex-
traccion.

No obstante, la experiencia ha demostrado
que es posible mejorar las caracteristicas de la
extraccién y/o reextraccién objeto de la patente,
en consecuencia, se ha ideado un nuevo proceso,
cuyas caracteristicas son el objeto de la presente
invencion.
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Descripcion de la invencion

En este método para extraccién y concentra-
cién simultaneas de compuestos de fases liquidas
utilizando membranas microporosas, se utiliza un
agente de extraccién selectivo hacia el/los solu-
tos que se quieren extraer que da lugar a la for-
macion de compuestos reversibles permitiendo la
realizacién simultanea de las etapas de extraccién
y de reextraccion. Las disoluciones acuosas de ex-
traccion y de reextracciéon se ponen en contacto
son la disolucién orgénica a través de un soporte
polimérico microporoso (médulos de fibras hue-
cas), evitando la dispersién de dichas disolucio-
nes. La etapa de extraccién permite la separacién
de los solutos buscados de la fase acuosa de ali-
mentacion mediante la reaccién selectiva con el
agente de extraccién y la etapa de reextraccién
permite la regeneracion del agente de extraccién
selectivo presente en la fase organica, asi como la
concentracién del soluto en la disolucién acuosa
de reextraccién, lo cual permite su reutilizacién
en procesos industriales.

Como se observa en la figura 1, en la etapa
de extraccién, la disolucién de alimentacién, que
contiene el/los solutos a extraer, se impulsa desde
el tanque de alimentacién hasta el médulo de fi-
bras huecas de extraccién donde entra en con-
tacto con el agente extractante presente en la
fase organica. El soluto contenido en la diso-
lucién de alimentacion entra en contacto con la
fase orgédnica en la interfase creada en los poros
de las fibras que se encuentran en el interior del
moédulo y la disolucién organica se carga del so-
luto. Del moédulo de extraccién sale por un lado la
disolucién orgénica cargada con el soluto, y por el
otro lado, el refinado resultante de la depuracién
de la alimentacion.

En la etapa de reextraccion, la disolucién de
reextraccién se impulsa desde el tanque de ali-
mentacion haba el mdédulo de fibras huecas de
reextraccién donde entra en contacto con la fase
organica. El soluto contenido en la fase organica
entra en contacto con la fase acuosa de reextrac-
cién en la interfase creada en los poros de las fi-
bras que se encuentran en el interior del médulo
y la disolucién acuosa de reextraccién se carga
del soluto, por lo tanto el agente de extraccién
presente en la fase organica se libera del soluto
y es regenerado para ser devuelto al médulo de
extracciéon. Del médulo de reextraccién salen: la
fase organica una vez regenerada, y la disolucién
acuosa de reextraccion con elevada concentracién
del soluto.

Se puede operar en continuo, de manera que
se ajustan los tiempos de residencia de las dis-
tintas fases para que, tanto la alimentacién como
la fase acuosa de reextraccion salgan, en un solo
paso por el moédulo correspondiente, la primera
con una concentraciéon por debajo de la requerida
y la segunda con una concentracién igual o su-
perior a la necesaria pasa su posterior liso. Se
puede elegir igualmente una operacién en semi-
continuo, es decir, con recirculacion de la fase de
reextraccién hasta conseguir las especificaciones
de la misma, en lo que respecta a su concentra-
cién o bien en discontinuo, con recirculacién com-
pleta de todas las fases intervinientes. Se elegira
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un modo de operacion u otro en funcién de cuales
sean las caracteristicas de la alimentacién y los ya
mencionados requerimientos de depuracién y con-
centracion.

Un funcionamiento adecuado del sistema re-
quiere aplicar cierta sobrepresion a una de las fa-
ses, la fase por la cual las fibras no estén prefe-
rentemente impregnadas. Dicha sobrepresiéon ha
de mantenerse a lo largo del mddulo, teniendo en
cuenta la pérdida de carga que se da en ambos
fluidos a lo largo del moédulo.

El flujo de los fluidos puede ser en contraco-
rriente o en corrientes paralelas.

El diseno de este tipo de sistemas es simple y
modular, lo que permite una sencilla adecuacién
del tamano del equipo a variaciones de proceso, y
no presenta problemas de escalado, al conocerse el
area de contacto, difiriendo iinicamente el equipo
a escala laboratorio del industrial en el namero de
fibras y la longitud del médulo. Por otro lado, las
pérdidas de disolucién organica son despreciables,
bajo un diseno adecuado del proceso.

Los médulos de fibras huecas poseen una re-
lacién muy elevada de area de transferencia por
volumen de equipo, con lo que se consigue el
mismo grado de extraccién con un volumen de
equipo menor al necesario en otras tecnologias.
Breve descripcion de los dibujos

Para mejorar la comprensién de cuanto queda
descrito en la presente memoria, se acompanan
unos dibujos en los que, tan solo a titulo de ejem-
plo, se representa un caso practico de realizaciéon
del método para la extraccion y concentracion si-
multdneas de compuestos de fases liquidas utili-
zando membranas microporosas.

El proceso de extraccion-reextraccion liquido-
liquido no-disperiva en mdédulos de fibras huecas
se muestra de forma simplificada en la figura 1.

El sistema experimental utilizado se muestra
en la Figura 2 con mayor detalle que en la figura
anterior y consta esencialmente de los siguien-
tes elementos: un tanque de almacenamiento y
mezcla de la fase acuosa de alimentacién (1),
un tanque de almacenamiento y mezcla de la
fase orgdnica (2), un tanque de almacenamiento
mezcla de la fase acuosa de reextraccién (3), un
médulo de fibras huecas para la etapa de extrac-
ci6n (4), un médulo de fibras huecas para la etapa
de reextraccién (5), una bomba para impulsar la
disolucién de alimentacién (6), una bomba pa-
ra impulsar la disolucién organica (7) y bomba
para impulsar la disolucién de reextraccién (8),
un medidor de caudal para la fase acuosa de
alimentacién (9), un medidor de caudal para la
fase orgédnica (10), un medidor de caudal para la
fase acuosa de reextraccién (11), una vélvula pa-
ra la regulacion de la presion en la fase acuosa
de alimentacién (12). una vdlvula para la regu-
lacién de la presion en la fase organica después del
médulo de extraccién (13), una vélvula para la re-
gulacion de la presién en la fase organica después
del médulo de extraccién (14), una valvula pa-
ra la regulacion de la presién en la fase acuosa
de reextraccién (15), y 6 indicadores de presién
antes y después de los médulos (16-21).
Descripcion de una realizacién preferida

El método para la extraccién y concentracién
simultaneas de compuestos de fases liquidas utili-
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zando membranas microporosas se observa en la
figura 2.

La disolucién de alimentacién es impulsada
desde el tanque de almacenamiento (1) hasta el
mddulo de extraccién (4) por una bomba (6); pre-
vio a la entrada en el médulo de extraccién se
mide la presién de la fase acuosa (17) con ob-
jeto de medir la caida de presion en el interior del
médulo. Tras cubrir el recorrido por el médulo,
se mide la los. presién de la disolucién (16) y el
caudal de la misma (9). Posteriormente, la di-
solucién pasa por una valvula de regulacion de
presién (12) que se abrird o cerrard dependiendo
del caudal de la disolucién y de la presién an-
tes y después del mddulo con objeto de que la
presion de la fase acuosa sea ligeramente superior
a la presion en la fase organica. Finalmente, la
disolucién pasa por una valvula de tres vias con
objeto de que en funcién de los requisitos pueda
ir a vertido o bien ser recirculada al tanque de
almacenamiento agitado de la fase acuosa de ali-
mentacion para reiniciar el proceso.

La disolucién de fase orgédnica es impulsada
por una bomba (7) desde el tanque de almace-
namiento (2) hasta el médulo de extraccién (4)
donde entra en contacto con la disolucién de fase
acuosa de alimentacién para captar el soluto pre-
sente en la fase de alimentacién. Previo a la en-
trada en el médulo y tras la salida del mismo se
mide la presién de la disolucién (22 y 23). Pos-
teriormente la disolucion de fase organica pasa al
mddulo de reextraccién (5) donde entra en con-
tacto con la fase acuosa de reextraccion para li-
berar el soluto. También en este médulo previo a
la entrada en el médulo y tras la salida del mismo
se mide la presién de la disolucién (18 y 19). Pos-
teriormente mide el caudal de la disolucién (10) y
finalmente pasa por una valvula de regulacién de
presién (14). De ahi, esta fase orgénica es impul-
sada hasta el tanque de almacenamiento donde se
homogeneiza (2) y donde inicia de nuevo el pro-
ceso de carga y descarga.

Con respecto a la disolucién de reextraccién
esta es bombeada (8) desde su tanque de alma-
cenamiento (3) hasta el médulo de reextraccién.
También es necesario medir la caida de presién
en el médulo (20 y 21) para que a su paso por
la vélvula de regulacién (15) dicha vélvula se cie-
rre la cantidad suficiente para conseguir la sobre-
presion deseada en funcién del valor de la presién
de la fase organica. Previo a la véalvula de regu-
lacién, se mide el caudal de la disolucién (11) y
esta puede ir a vertido o bien ser recirculada al
tanque de almacenamiento agitado para reiniciar
el proceso.

Tanto en la etapa de extraccién como en la
etapa de reextraccion el flujo de los fluidos puede
ser en contracorriente o en corrientes paralelas.

La caracteristica esencial del método para la
extraccion y concentracion simultdneas de com-
puestos de fases liquidas utilizando membranas
microporosas es la realizacién simultdnea de las
etapas de extraccion y reextraccion consiguiendo
de esta manera la regeneracion del agente de ex-
traccién a la vez que se carga con el soluto a ex-
traer.

Otra caracteristica destacable del método pa-
ra la extraccién y concentraciéon simultaneas de
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compuestos de fases liquidas utilizando membra-
nas microporosas es que las disoluciones acuosas
de extraccién y reextraccion se ponen en contacto
con la disolucién organica a través modulos de fi-
bras huecas evitando la dispersién de las fases y
por lo tanto no es necesario una etapa de sepa-
racién de las fases.

Otra caracteristica destacable del método pa-
ra la extraccién y concentracién simultaneas de
compuestos de fases liquidas utilizando membra-
nas microporosas es que los médulos de fibras hue-
cas poseen una relacién muy elevada de area de
transferencia por volumen de equipo con lo que
se consigue el mismo grado de extraccién con un
volumen de equipo menor al necesario en otras
tecnologias.

Otra caracteristica destacable del método pa-
ra la extraccidon y concentraciéon simultaneas de
compuestos de fases liquidas utilizando membra-
nas microporosas es que el disenio de este tipo de
sistemas es simple y modular, lo que permite una
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sencilla adecuacion e tamano del equipo a varia-
ciones de proceso, y no presenta problemas de
escalado, al conocerse el area de contacto, difi-
riendo tUnicamente el equipo a escala laboratorio
del industrial en el nimero de fibras y la longitud
del médulo.

Otra caracteristica destacable del método pa-
ra la extraccién y concentracién simultaneas de
compuestos de fases liquidas utilizando membra-
nas microporosas es que, bajo un diseno adecuado
del proceso, las pérdidas de disolucién organica
son despreciables.

De todo lo descrito y por la observacion de los
dibujos se desprende las ventajas que presenta el
método para la extraccién y concentracién simul-
taneas de compuestos de fases liquidas utilizando
membranas microporosas. Ademds su aplicacién
es posible en caso de separaciéon-concentracion de
compuestos muy variados desde compuestos far-
macéuticos, aminoacidos, metales pesados, anio-
nes, entre otros.
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REIVINDICACIONES

1. Método para la extracciéon y concentracién
simultaneas de compuestos de fases liquidas utili-
zando membranas microporosas constituido por,
una etapa de extraccién que utiliza membranas
microporosas (A), una etapa de concentracién
que utiliza membranas microporosas (B), una fase
acuosa de alimentacién que contiene el/los solu-
tos a extraer (C), una fase organica que contiene
el agente de extraccién selectivo (D) y una fase
acuosa de reextraccién que contiene el agente de
reextraccién (E), y caracterizado por realizar
la etapa de extraccién y concentracién simulta-
neamente.

2. Método para la extraccién y concentracion
simultaneas de compuestos de fases liquidas utili-
zando membranas microporosas, segun la reivin-
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dicacién 1, caracterizado por la utilizacién de
membranas microporosas en la etapa de extrac-
cién y en la etapa de concentracién.

3. Método para la extraccién y concentracion
simultaneas de compuestos de fases liquidas utili-
zando membranas microporosas, segun las reivin-
dicaciones anteriores, caracterizado por la utili-
zacion de un agente de extraccion selectivo hacia
los solutos deseados y que forma un complejo re-
versible, es decir, que libera el soluto en la etapa
de reextraccion-concentracion.

4. Método para la extraccién y concentracién
simultaneas de compuestos de fases liquidas uti-
lizando membranas microporosas, segun las rei-
vindicaciones anteriores, caracterizado porque
puede ser utilizado para la separacién-concentra-
cion de diferentes compuestos.
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