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DESCRIPCION
Método y sistema para producir agua ultrapura

La presente invencién se refiere a un método para producir agua purificada que comprende una etapa de hacer pasar
agua a través de un intercambiador de iones de lecho mixto que consiste en una mezcla de particulas de intercambio
aniénico y particulas de intercambio catiénico, donde el diametro medio de particula de las perlas del intercambiador de
iones de lecho mixto es inferior a 0,5 mm, y las perlas de intercambio aniénico y las perlas de intercambio catidnico son
monodispersas, respectivamente, caracterizadas porque el agua se hace pasar ademas a través de un medio de
ultrafiltracion con un limite de 5 kDa o mayor, donde el medio de ultrafiltracién esta ubicado aguas arriba de dicho
intercambiador de iones de lecho mixto, y caracterizado porque el método comprende una etapa adicional de hacer pasar
agua através de un lecho de carbén activado ubicado aguas abajo de los medios de ultrafiltracion y opcionalmente aguas
abajo del intercambiador de iones de lecho mixto y un sistema de tratamiento de agua para producir agua ultrapura. que
comprende medios de ultrafiltracion con un limite de 5 kDa y un intercambiador de iones de lecho mixto que consiste en
perlas que tienen un diametro medio de particula inferior a 0,5 mm, caracterizado porque el intercambiador de iones de
lecho mixto consiste en una mezcla de particulas de intercambio anidnico y de intercambio catidnico. particulas, siendo
las perlas de intercambio aniénico y las perlas de intercambio catiénico monodispersas, respectivamente, donde los
medios de ultrafiltracién estan ubicados aguas arriba de dicho intercambiador de iones de lecho mixto, y un lecho de
carbon activado esta ubicado aguas abajo de los medios de ultrafiltraciéon y opcionalmente aguas abajo del lecho mixto.
intercambiador de iones.

El agua ultrapura de laboratorio se prepara a partir de agua municipal mediante una combinacidn de varias tecnologias.
Normalmente, el carbdn activado, la ésmosis inversa, las resinas de intercambio iénico, la micro/ultrafiltracién, la
irradiacion ultravioleta y la microfiltracion de grado estéril se utilizan solos 0 en combinacidn para purificar el agua. El
pulido con agua ultrapura es el Ultimo paso de la purificacion del agua. Milli-Q® (un producto comercial de Merck KGaA,
Darmstadt, Alemania) emplea resinas de intercambio idnico, carbén activado, una lampara UV de fotooxidacion,
microfiltracién y/o ultrafiltracion.

El agua ultrapura (o agua Tipo 1) se caracteriza tipicamente por una resistividad superior a 18 MQ-cm (a 25 °C) y un valor
de compuesto orgéanico total (TOC, por sus siglas en inglés) inferior a 20 partes por mil millones (ppb). El agua tipo 2 se
caracteriza tipicamente por una resistividad superior a 1,0 MQ-cm y un valor de TOC inferior a 50 ppb. El agua de tipo 3
es el grado de agua de laboratorio mas bajo y se recomienda para bafios de calentamiento o enjuague de cristaleria, por
ejemplo, o para alimentar sistemas de agua de laboratorio de tipo 1. Se caracteriza por una resistividad superior a 0,05
MQ-cm y un valor de TOC inferior a 200 ppb.

La calidad del agua de alimentacién en todo el mundo es cada vez mas dificil debido a las incrustaciones y/o la
contaminacién por particulas. Ademas, la calidad del agua municipal puede cambiar segun las estaciones y la fuente de
suministro de agua. En muchos casos, el agua de alimentacion simplemente se pretrata mediante desionizacion (Dl).
Debido a los procesos de regeneracién repetidos, la resina puede dafiarse en las botellas DI de servicio, generando
subproductos de resina y piezas de resina rotas. Ademas, las materias organicas e incrustaciones pueden acumularse y
liberarse con el tiempo. En algunas zonas geogréficas, el agua del grifo también puede contener cantidades significativas
de incrustaciones.

Alimentar un sistema de produccion de agua ultrapura con agua mal pretratada puede provocar problemas de incrustacion
en el sistema. Dichas incrustaciones pueden cubrir la superficie activa de las resinas de intercambio iénico y bloquear o
retardar la transferencia de masa idnica. Esto puede ser irreversible, es decir, una capa de incrustacién permanente se
deposita sobre la resina, o reversible, es decir, la capa de incrustacion es fragil y, por lo tanto, facil de eliminar cuando se
mejora la calidad de la fuente de agua.

Hoy en dia existen varias soluciones para tratar el agua de alimentaciéon de mala calidad. Normalmente, los cartuchos
consumibles se adaptan a la respectiva calidad del agua de alimentacion:

Para los sistemas conectados a una alimentacidon de tipo 2 (agua tratada mediante electrodesionizacion (EDI)), tipo 3
(agua tratada por ésmosis inversa) o agua destilada, el cartucho normalmente contiene una combinacién de resinas de
intercambio iénico regulares. A los sistemas conectados a agua DI (agua desionizada) se les agrega un filtro de fibra de
carbon activado para reducir las materias organicas. Finalmente, si el sistema esta conectado a una alimentacion de agua
desionizada con alta carga organica, se utiliza un cartucho que combina un filtro de sedimentos, una resina macroporosa
de intercambio anidnico (depurador) y una resina macroporosa de lecho mixto para reducir los fendmenos de incrustacion.

El objetivo de la presente invencién era proporcionar un método mejorado para eliminar o reducir la incrustacién en
sistemas de produccion de agua ultrapura, en particular en el caso de alimentacion de agua desionizada sucia.

Sorprendentemente, se descubrid que el uso de una resina resistente a la incrustacion, tal como una resina de lecho mixto
de perlas pequefias, en combinacion con medios de ultrafiltracién y un lecho de carbén activado, da como resultado un
rendimiento muy bueno en el tratamiento del agua con una vida Util prolongada del consumible.
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El documento WO 98/09916 A1 describe un sistema de produccién de agua ultrapura que combina una etapa de
ultrafiltracion (18) y una etapa de intercambio i6nico (34, 36).

El médulo de ultrafiltraciéon estéa ubicado en la posicion mas aguas arriba del esquema de flujo (18). Su propésito es
eliminar coloides y solutos organicos e inorganicos, permitiendo una gran reduccién de la carga organica antes del
siguiente paso de oxidacion (30). La etapa de intercambio iénico utiliza una mezcla de particulas de resina de intercambio
aniénico y particulas de resina de intercambio catidonico (lecho mixto).

El documento JP 10216721 A ensefia la eliminacion de sustancias coloidales a nivel de ultratrazas mediante una
combinacién de ultrafiltracién (UF) e intercambiador de aniones. Esta combinaciéon de UF e intercambiador aniénico
mostrd el mejor rendimiento para eliminar la silice ultratraza mientras se forma la silice.

CN 202246289 U divulga una configuracién de sistema de agua potable para uso doméstico. En este sistema se conectan
en serie tres recipientes que contienen un filtro de sedimentos, un carbdn activado y un lecho de resina de intercambio
iénico, que tienen un diametro de perla de 0,8 - 0,9 mm y una altura de lecho de 90 cm. Se supone que la resina es una
resina de intercambio catiénico para ablandar el agua. La UF se utiliza como ultimo paso para la eliminacién de microbios
patdégenos.

CN 202881021 U describe un dispositivo de purificacion de agua que incluye un filtro de arena de cuarzo, un tanque de
carbon activado, un ultrafiltro y un lecho de resina de intercambio iénico.

CN 202297292 U describe un sistema de produccién de agua pura. Normalmente, un sistema de agua que purifica el
agua del grifo hasta convertirla en agua pura emplea pretratamiento, 6smosis inversa, un tanque de almacenamiento,
intercambiador de iones, irradiacion de luz germicida y microfiltracion de grado estéril. Aqui se inserta un paso de
ultrafiltracion entre el tanque y el intercambiador de iones para mejorar la calidad del agua, asi como la vida util de la
resina de intercambio iénico, ya que el almacenamiento de agua en el tanque causa contaminacién microbiana que
degrada el rendimiento de la resina de intercambio ionico.

El documento JP 3128249 B2 describe un método de reciclaje de agua para aguas residuales después del lavado que
contienen aceite, particulas, sustancias organicas y minerales. El agua residual se trata y recicla aplicando ultrafiltracion,
carbon activado y resina de intercambio iénico en serie.

El documento EP 0 880 469 B1 describe un método y un aparato para purificar agua y, mas particularmente, un método
y un aparato para purificar agua de manera que esté sustancialmente libre de contaminantes tanto organicos como idnicos.
Ademas, describe que las resinas de intercambio idnico estan disponibles en tamafios de particulas que oscilan entre
aproximadamente 200 um y aproximadamente 2 mm, y ademés que se ha descubierto que al sustituir perlas de resina
cationica mas pequefias, que tienen un diametro de particula nominal de 350 um, se utilizan perlas de resina catidnica
que tienen un diametro nominal de particula de aproximadamente 590 um en una configuracion alterna de carbon activado
y resina de intercambio anionico y catidnico de lecho mixto, se incrementd la capacidad total de formacién de las resinas
de intercambio i6nico mixtas.

Ademas, el documento EP 0 880 469 B1 describe que, si el tamafio de las perlas anidnicas se reduce de manera similar,
de modo que se forme una mezcla de tamafio de perlas de resina aproximadamente uniforme, se espera que aumente la
utilizacion de la capacidad total.

En los documentos de la técnica anterior, no se describe el uso de una resina resistente a la incrustacion, tal como una
resina de lecho mixto de perlas pequefias.

Por lo tanto, una primera realizacion de la presente invencion es un método para producir agua purificada que comprende
una etapa de hacer pasar agua a través de un intercambiador de iones de lecho mixto que consiste en una mezcla de
particulas de intercambio anidnico y particulas de intercambio catidnico, donde el diametro medio de particula de las
perlas del intercambiador de iones de lecho mixto es inferior a 0,5 mm, y las perlas de intercambio aniénico y las perlas
de intercambio catiénico son monodispersas, respectivamente, caracterizadas porque el agua se hace pasar ademas a
través de un medio de ultrafiltracion con un limite de 5 kDa o mayor, donde los medios de ultrafiltracion estan ubicados
aguas arriba de dicho intercambiador de iones de lecho mixto, y se caracterizan porque el método comprende una etapa
adicional de hacer pasar agua a través de un lecho de carboén activado ubicado aguas abajo de los medios de ultrafiltracién
y opcionalmente aguas abajo del intercambiador de iones de lecho mixto.

Segun la presente invenciéon, el término agua purificada se refiere a agua de Tipo 1, Tipo 2 o Tipo 3, o agua DI
(desionizada), como se define anteriormente.

En una realizacidn preferida el agua purificada es agua ultrapura, es decir, agua Tipo 1, caracterizada por una resistividad
superior a 18 MQ-cm (a 25 °C) y un valor de compuesto organico total (TOC) inferior a 20 partes por mil millones (ppb).

En una realizacidon alternativa, el agua purificada es agua DI. La DI de servicio convencional suele ser una botella que
comprende resina de intercambio i6nico de lecho mixto regenerada, a la que se conecta agua del grifo. Dependiendo de
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la aplicacidon, se podra colocar un filtro antes y/o después de la botella de resina para pretratar el agua y/o eliminar
particulas. El uso de un intercambiador de iones de lecho mixto que comprende perlas que tienen un diametro de 0,2 a
0,4 mm segun la presente invencidn permite mejorar considerablemente el servicio DI, manteniendo una meseta de alta
resistividad durante toda la vida util del DI hasta que la resistividad desciende a 1 MQ-cm.

Un intercambiador de iones es una matriz insoluble en forma de pequefias perlas, fabricada a partir de un sustrato de
polimero organico (resina de intercambio i6nico).

Segun la presente invencidn, se utiliza un intercambiador de iones de tipo gel, que comprende una mezcla de particulas
de intercambio anidnico y particulas de intercambio catidnico en forma de pequefias perlas, respectivamente ("lecho
mixto").

Normalmente, una particula de intercambio anionico es capaz de intercambiar aniones hidréxido con aniones en solucion.
Las particulas de intercambio catiénico son capaces de intercambiar iones de hidrogeno con cationes en solucién. En una
realizacién que no forma parte de la presente invencién, la mezcla de particulas de intercambio aniénico y particulas de
intercambio catidnico también puede incluir particulas de carbdn activado que adsorben especies organicas cargadas o
no cargadas que pueden estar presentes en el agua. En la presente invencion, el intercambiador de iones de lecho mixto
consta de una mezcla de particulas de intercambio aniénico y particulas de intercambio catidnico.

El diametro de las perlas del intercambiador de iones de lecho mixto es inferior a 0,5 mm. En una realizacién preferida, el
diametro de las perlas es de 0,2 a 0,45 mm. Este diametro representa el diametro de las perlas en su estado regenerado.
El diametro dado representa el diametro medio de las particulas.

Las perlas de intercambio aniénico y las perlas de intercambio catiénico son monodispersas, respectivamente. El tamafio
de las perlas se puede determinar mediante instrumentaciéon de técnica de imagenes microscdpicas como Camsizer
(Horiba Camsizer XL), microscopio Nikon SMZ-2T o microscopio Olympus BX41 con camara CCD digital DP71 y software
de iméagenes Cell.

A lo largo del documento, el término "resina" o "perla de resina" se usa para el material de intercambio i6nico en si (es
decir, las perlas de intercambio iénico), y los términos "lecho de resina” o "capa de resina" se usan para el lecho de resina
que se va a usar en un arreglo especifico.

En la presente invencién se pueden utilizar todos los materiales de intercambio idnico conocidos por un experto en la
técnica. Normalmente, las resinas de intercambio iénico se basan en copolimeros de estireno y divinilbenceno. La
copolimerizacién de estireno y divinilbenceno da como resultado polimeros reticulados. Después de la polimerizacion se
introducen los sitios de intercambio i6nico. Por ejemplo, la sulfonacion permite la produccion de resinas de intercambio
catidnico con grupos de acido sulfonico y la clorometilacién seguida de aminacion conduce a la introduccidén de funciones
amino cuaternarias para la produccion de resinas de intercambio aniénico. Los procesos de fabricacién de resinas de
intercambio i6nico estan bien establecidos y un experto en la técnica esta familiarizado con los pasos, reactivos y
condiciones adecuados.

En una realizacion preferida, el intercambiador de iones de lecho mixto se basa en estireno divinilbenceno. Mas
preferiblemente, el intercambiador de iones de lecho mixto se basa en copolimero de estireno divinilbenceno sulfonado
(intercambio catidnico) y copolimero de estireno divinilbenceno modificado con grupos amino cuaternarios (intercambio
aniénico).

Las capacidades tipicas de la resina de intercambio anidnico pueden ser, por ejemplo, 1 eg/L y la resina de intercambio
catidnico, 2 eg/L. Sin embargo, estos nimeros no son limitantes.

Normalmente, los intercambiadores de iones de lecho mixto comprenden una mezcla de intercambiadores de aniones y
cationes en una proporcidn tal que tengan capacidades iguales para ambos tipos de iones.

Las resinas de intercambio iénico con perlas pequefias disponibles comercialmente son, por ejemplo:

- DOW, DOWEX MONOSFERA 99Ca/310, 290 - 317 ym, promedio 307 ym

- DOW, DOWEX MONOSPHERE 99Ca/320, 302 - 352 um, promedio 317 £15 ym
- DOW, DOWEX MONOSFERA 99Ca/350, 317 - 382 ym, promedio 347 £15 um

- DOW, malla fina DOWEX, malla 50 - 100 (300 - 150 pym)

- Lanxess, Lewatit MDS200H (330 pm)

- Lanxess, Lewatit K6287 (390 um)

- Mitsubishi, Diaion UBK530K 350 um,

- Mitsubishi, Diaion MS01SS (350 pm)

- Mitsubishi, Diaion UMA 130J (300 pm).

Hoy en dia, los fabricantes de resinas de intercambio iénico no ofrecen resinas de intercambio iénico de lecho mixto
altamente regeneradas listas para usar para la produccién de agua pura con un tamafio de perla mas pequefio. Las
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resinas enumeradas anteriormente normalmente se venden para otras aplicaciones, como la purificacidon de azucar y
derivados relacionados del jugo de azUcar crudo (resinas de intercambio cationico) o la purificacion de biomoléculas con
fines farmacéuticos mediante cromatografia (resinas de intercambio aniénico). Por lo tanto, dichas resinas no regeneradas
0 resinas que no se tratan para la producciéon de agua ultrapura tienen que regenerarse y purificarse antes de su uso
segun la presente invencidn. Un experto en la técnica conoce bien los pasos necesarios. Por ejemplo, se puede utilizar el
siguiente procedimiento: Se llena una columna de preparacion con resinay se enjuaga mediante un flujo continuo de agua
ultrapura con 18,2 MQ-cmy <5 ppb de TOC a > 60 BV/h (BV = volumen del lecho, por sus siglas en inglés) durante > 15
min. Se pasa HCI 2N (para intercambiador de cationes) 0 NaOH 2 N (para intercambiador de aniones) a 4 BV/h durante
1 hora. La columna se enjuaga mediante un flujo continuo de agua ultrapura con 18,2-MQ cm vy < 5 ppb de TOC a > 60
BV/h durante > 15 min. El intercambiador de cationes y el intercambiador de aniones se mezclan en una proporcién de
isocapacidad de 1/1.

El uso de una resina de lecho mixto de perlas pequefias segun la presente invencion es ventajoso en comparacién con el
uso de resinas estandar, ya que muestra una caida temprana de la resistividad. Sorprendentemente, la resina de lecho
mixto de perlas pequefias de tipo gel muestra un rendimiento mucho mejor con respecto a la calidad del agua y su
capacidad para mantener una resistividad de 18,2 MQ-cm durante un periodo de tiempo mas largo.

La cantidad de resina de lecho mixto de perlas pequefias se selecciona segun el rendimiento cinético del intercambio
iénico, independientemente de su aspecto de resistencia a la incrustacion. En este sentido, el diametro y la altura del
lecho de resina estan determinados por el caudal objetivo de produccién de agua ultrapura. Por ejemplo, una resina de
intercambio iénico de lecho mixto de perlas pequefias puede funcionar de manera éptima a una velocidad lineal de 0,89
cm/s, es decir, una columna de 69 mm de diametro es adecuada para tratar agua con un caudal de 2 L/min. Una resina
estandar tipica proporciona agua de 18 MQ-cm (a 15 °C) con una altura del lecho de al menos 10 cm, mientras que la
resina de intercambio i6nico de perlas pequefias logra la misma calidad a la mitad de la altura del lecho de resina, cuando
se aplica una solucién de NaCl equivalente a 1 MQ-cm. alimentado a la columna. En consecuencia, la altura del lecho de
resina de las pequefias perlas de resina es superior a 5 cm.

El agua se hace pasar ademas a través de un medio de ultrafiltracion, donde el medio de ultrafiltracion esta situado aguas
arriba de dicho intercambiador de iones de lecho mixto.

Segun la presente invencién se puede utilizar cualquier medio de ultrafiltracién (UF) conocido por un experto en la técnica,
tales como medios de ultrafiltracién sin salida o un medio UF que se puede lavar y/o contralavar, permitiendo regenerar
la superficie de la membrana y evitar obstrucciones. En tal caso, normalmente se aplica la filtracion de flujo tangencial con
una menor recuperacién de agua. Preferiblemente, se usa una membrana de ultrafiltracién sin salida, por ejemplo, una
membrana de ultrafiltracion hidréfila sin salida o una membrana de ultrafiltracién hidréfoba humedecida. En una realizacién
muy preferida, el medio de ultrafiltracién es una membrana de ultrafiltracion de fibra hueca. Esta membrana de fibra hueca
se prefiere ya que esto permite un volumen minimizado del dispositivo.

Normalmente, el ultrafiltro es una membrana resistente, delgada y selectivamente permeable que retiene la mayoria de
las macromoléculas por encima de cierto tamafio, incluidos coloides, microorganismos y pirégenos.

Los ultrafiltros estan disponibles en varios rangos selectivos, generalmente definidos mediante su NMWC (peso molecular
nominal limite, por sus siglas en inglés) o MWCO (peso molecular limite, por sus siglas en inglés), que define la masa
molecular minima de las moléculas retenidas por la membrana en un 90 %. Segun la presente invencion, el limite es de
5 kDa o mayor. En una realizacion preferida, el limite esta entre 10 kDa y 100 kDa.

Se encuentra disponible comercialmente una amplia variedad de limites de peso molecular para membranas UF de lamina
plana, por ejemplo:

Membranas UF de hoja plana (disponibles en Merck KGaA, Darmstadt, Alemania):

Material de Modelo Peso molecular
membrana limite
Ultracel | celulosa PLAC04710 1000 Da
regenerada
PLBC04710 3000 Da
PLCC04710 5000 Da
PLGC04710 10 000 Da
PLTK04710 30 000 Da
PLHK04710 100 000 Da
Biomax | PES PBCC04710 5000 Da
PBGC04710 10 000 a
PBTK04710 30 000 Da
PBQK04710 50 000 Da
PBHK04710 100 000 Da




10

15

20

25

30

35

ES 2973146 T3

Material de Modelo Peso molecular

membrana limite
PBMK04710 300 000 Da
PBVK04710 500 000 Da

En una realizacién preferida, se utiliza una membrana de ultrafiltracion de fibra hueca como medio de ultrafiltracion.
Normalmente, dichos medios de ultrafiltracion son un haz de membranas de fibras huecas. El diametro exterior de las
fibras suele estar entre 0,5y 2,0 mm. Preferiblemente, el diametro exterior esta entre 0,7 y 0,8 mm.

En el campo del tratamiento de agua industrial, las membranas de fibra hueca se utilizan popularmente gracias a la mayor
densidad de empaquetamiento de la membrana, en lugar de las membranas de lamina plana. Se requiere fuertemente
resistencia quimica-mecanica, ya que peridodicamente se ejecutan lavados/contralavados agresivos y lavados quimicos
para regenerar la membrana y recuperar la permeabilidad.

Los materiales ventajosos son PVDF y polisulfona.

Los modulos de membrana de fibra hueca disponibles comercialmente son un ejemplo:

Fabricante Modelo Material de | Peso ID/OD Superficie de Modo de filtracién
membrana molecular la membrana
limite por médulo
Toray HFU-1020 PVDF 150 000 Da NA 29 m2 Afuera-adentro
(0,01 um)
HFS-1020 PVDF (0,05 um) NA 29 m2 Afuera-adentro
DOW FPS-2860 PVDF (0,03 um) 0,711,3 51 m2 Afuera-adentro
mm
SFP- PDVF (0,03 um) 0,711,3 51 m2 Afuera-adentro
2860XP mm
Asahi Kasei UNA-620A PVDF NA NA NA NA
LOV-5210 PAN NA NA NA NA
Membrana WO0S-08N PES NA NA 8,7 m2 Afuera-adentro
Polymem UF-100L PS 10 000 Da ND/0,7 45m2 Afuera-adentro
S1 (0,008 um) 2mm
UF-100L PS 100 000 Da ND/0,7 45m2 Afuera-adentro
S2 (0,01 um) 2mm
UF-100L PS 300 000 Da ND/0,7 45m2 Afuera-adentro
S3 (0,08 um) 2mm
merck CDUFHFO05 PS 5000 Da 0,5/0,8 0,4 m2 Afuera-adentro
milipore K mm
CDUFBI00 PS 13 000 Da 0,5/0,8 0,15 m2 Afuera-adentro
1 mm

Los medios de ultrafiltracién estan situados aguas arriba del intercambiador de iones de lecho mixto, es decir, el agua que
se va a purificar pasa por los medios de ultrafiltracién antes de pasar por el intercambiador de iones de lecho mixto. En
este sentido, los medios de ultrafiltracidon y el intercambiador de iones de lecho mixto estan dispuestos preferentemente
directamente en serie.

La superficie de filtraciéon de los medios de ultrafiltracién normalmente esta determinada por su condicion de uso. Se
espera que tenga una baja caida de presion cuando el filtro sea nuevo y limpio. Entonces la caida de presion aumenta
debido a la obstrucciéon de la membrana debido a la retencién de suciedad. La limpieza quimica y mecanica de la
membrana de UF se utiliza a menudo en aplicaciones industriales a gran escala; sin embargo, no es favorable utilizar
procesos mecanicos tan invasivos nila introduccion de agentes quimicos de limpieza en procesos delicados de produccion
de agua ultrapura. En consecuencia, el médulo de membrana de UF en la presente realizacién es tipicamente de un solo
uso. La superficie de la membrana se elige con una caida de presidn inicial muy baja, asi como una caida de presion
prevista al final de la vida util del filtro, teniendo en cuenta la permeabilidad de la membrana. Debido a que la permeabilidad
de la UF disminuye a baja temperatura, es necesario considerar el rango de temperatura del agua para una correcta
determinacidn de la superficie. Con el rango elegido de UF limite, el diametro exterior de la fibra y el caudal objetivo 2
L/min, UF la superficie es mas de 1 m?, preferiblemente > 1,5 m2.

La combinacién de medios de ultrafiltracion y el intercambiador de iones de lecho mixto es muy ventajosa ya que se puede
ampliar la vida util del intercambiador de iones de lecho mixto.

Normalmente, una membrana de UF de fibra hueca se acondiciona hiumeda durante |la fabricacion y debe mantenerse

humeda durante el almacenamiento y la vida Util de uso, ya que una membrana seca se vuelve impermeable al agua.
Durante la configuracién inicial del cartucho filtrante, asi como cuando se produce una entrada de aire accidental, las
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burbujas de aire pueden bloquear la superficie activa de filtracién. Este aire no puede ser evacuado desde el lado aguas
arriba de la membrana. En consecuencia, en tal caso, el caudal de filtracion disminuye o se requiere una presiéon impulsora
de filtracidn mas alta. Para evitar tal fendmeno, los medios de ultrafiltracion pueden comprender medios de evacuacién
de aire.

Los cartuchos de ultrafiltracién pueden estar equipados, por ejemplo, con una tapa de ventilacion (puerto de
drenaje/ventilacion). La tapa se abre ligeramente durante el primer uso y se abre periédicamente durante la vida util de
los cartuchos cuando se observa una acumulacién significativa de aire en los cartuchos para permitir que el aire escape
lejos y el liquido llene el cuerpo del cartucho. Alternativamente, el puerto de drenaje/ventilacién se puede operar
electromecanicamente para automatizar esta accion.

Alternativamente, se puede lograr la evacuacion de aire incluyendo una membrana de ventilacion hidrofoba en el haz de
membranas de fibra hueca hidréfilas (por ejemplo, JP 1985232208, JP 1986196306, JP 1087087702). Se supone que
una fuga parcial en el médulo de ultrafiltracién todavia permite un rendimiento suficiente de la invencién, es decir, la
presente invencion no requiere la integridad total del mddulo UF. Por lo tanto, para la ventilaciéon de aire se puede utilizar
una membrana de ventilacién hidréfoba con un grado de microfiltracién (que tiene un tamafio de pared mayor que la
membrana de ultrafiltracion).

Alternativamente, cuando una pequefia fuga de derivacion es aceptable, la evacuacion de aire también se puede realizar
creando una derivacién continua con un capilar simple, en lugar de utilizar una membrana de ventilacidn hidréfoba. En tal
caso, el rendimiento y la capacidad del método pueden reducirse, pero aun asi pueden ser aceptables.

Otra solucion alternativa para la evacuacion del aire es un tubo de derivacién con una valvula de retencién de carga de
resorte. El fendmeno de bloqueo de aire aumenta la presion interior del UF compartimento abriendo asi la valvula de
retencién para liberar aire en direccion aguas abajo. En tal caso, la presién de apertura del canal de derivacién P2 debe
ajustarse por debajo de la presién de derivacion de seguridad de la bomba P1. Cuando el lado aguas arriba del mdédulo
de UF comprende aire, la presion aguas arriba aumenta hasta alcanzar la presion de apertura P2, lo que provoca la
apertura de la valvula de retenciony la liberacién de presién en la direccion aguas debajo de la membrana de UF. Después
de la liberacion de aire, la membrana se moja lo suficiente para lograr un caudal de filtracidon adecuado con una presion
transmembrana menor que P2, la valvula de retencién de carga y el modulo UF vuelve a ser capaz de filtrar la cantidad
completa de agua. En esta realizacion, el flujo de derivacion también se activa si la membrana de UF se obstruye durante
el uso, lo que libera una cierta cantidad de agua sin filtrar en la resina de intercambio iénico y el compartimento de carbén
activado, lo que degrada ligeramente el rendimiento del cartucho y provoca una ligera disminucion en la calidad del agua
debido a la dilucion del agua sin filtrar con agua filtrada.

En otra realizacién de la presente invencién, los medios de ultrafiltracion comprenden por tanto medios de evacuacion del
aire. Ejemplos de medios para la evacuacién de aire son un puerto de drenaje/ventilacion, una membrana de ventilacion
hidrofoba, uno 0 mas tubos capilares y/o un tubo de derivacién con una valvula de retencion.

El método segun la presente invencidén comprende una etapa de hacer pasar agua a través de un lecho de carbén activado
ubicado aguas abajo de los medios de ultrafiltracién y opcionalmente aguas abajo del intercambiador de iones de lecho
mixto.

El carbdon activado es capaz de eliminar los compuestos organicos disueltos y el cloro. Durante su puesta en
funcionamiento, el medio de ultrafiltracion puede liberar una cantidad relativamente importante de materia organica
procedente de su proceso de fabricacién. Estos pueden eliminarse ventajosamente mediante carbédn activo. Se fabrica
carbon activado de particulas porosas de material organico que contienen un laberinto de pequefios pares, lo que da
como resultado una superficie altamente desarrollada. Las moléculas organicas disueltas en agua pueden entrar en los
pares y unirse a sus paredes mediante fuerzas de van der Waals. Segun la presente invencidon se puede utilizar carbon
activado natural o carbén activado sintético. El carbon activado natural se puede producir tratando productos vegetales
como cascaras de coco molidas y carbonizadas a alta temperatura, lo que da como resultado granos de forma irregulary
una elevada extraccién de minerales. El carbén activado sintético se produce mediante la pirdlisis controlada de perlas
esféricas sintéticas. Preferiblemente se utiliza carbén activado sintético.

Segun la presente invencidn, el lecho de carbon activado esta situado aguas abajo de los medios de ultrafiltracion.
Opcionalmente, también puede estar situado aguas abajo del intercambiador de iones de lecho mixto.

En otras palabras, son posibles dos alternativas: En una primera alternativa, el lecho de carboén activado puede estar
ubicado entre los medios de ultrafiltracion y el intercambiador de iones de lecho mixto (es decir, el agua pasa por los
medios de ultrafiltracion, luego por el lecho de carbon activado y luego por el intercambiador de iones de lecho mixto). En
una segunda alternativa, el lecho de carbon activado estd ubicado después de los medios de ultrafiltracién y el
intercambiador de iones de lecho mixto (es decir, el agua pasa por los medios de ultrafiltracién, luego por el intercambiador
de iones de lecho mixto y luego por el lecho de carbén activado).

En una realizacidn preferida, el agua pasa a través de un intercambiador de iones de lecho mixto adicional ubicado aguas
abajo del lecho de carboén activado.
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La presente invencién esta dirigida ademas a un método como se define anteriormente, caracterizado porque el método
comprende una etapa adicional de tratar agua mediante ésmosis inversa y/o una etapa adicional de tratar agua mediante
electrodesionizacién, donde la etapa de tratar agua mediante la ésmosis inversa y el paso de tratar el agua mediante
electrodesionizacién se realizan antes de la etapa de hacer pasar agua a través del intercambiador de iones de lecho
mixto, y también antes de hacer pasar el agua a través de los medios de ultrafiltracién.

Un experto en la técnica esta familiarizado con las etapas de dsmosis inversa y electrodesionizacion.

El paso de ésmosis inversa (RO, por sus siglas en inglés) puede eliminar muchos contaminantes del agua, como
particulas, bacterias y compuestos organicos de peso molecular > 200 Dalton. La RO generalmente se realiza utilizando
una membrana semipermeable, rechazando dichos contaminantes. Se aplica presién hidraulica a la solucién concentrada
para contrarrestar la presién osmotica. El agua purificada se puede recoger aguas abajo de la membrana.

Las membranas RO se fabrican normalmente a partir de acetato de celulosa o compuestos de poliamida de pelicula
delgada sobre un sustrato de polisulfona.

La electrodesionizacidn combina la electrodiélisis y el proceso de intercambio iénico, 10 que da como resultado un proceso
que desioniza eficazmente el agua, mientras que los medios de intercambio idnico se regeneran continuamente mediante
la corriente eléctrica en la unidad. La electrodesionizacién permite la eliminacién efectiva de inorganicos disueltos, hasta
una resistividad superior a 5 MQ-cm a 25 °C (correspondiente a un nivel de contaminacién iénica total de
aproximadamente 50 ppb). Segun la presente invencién, se prefiere el uso de un médulo Elix® para la
electrodesionizacién.

Los sistemas de purificacién de agua que producen agua ultrapura son conocidos y normalmente estan formados por
componentes periféricos como un marco de soporte, recursos de monitoreo de la calidad del agua, una bomba, valvulas
de solenoide y celdas de conductividad y un mecanismo de conexion que monta de manera liberable uno o dos cartuchos
de purificacién mediante conectores complementarios interacoplados. Dado que con el tiempo los medios de purificacion
se agotan y/o las membranas se obstruyen, es necesario reemplazarlos oportunamente o en funcién del consumo de
agua.

Por lo tanto, los medios y/o membranas normalmente se empaquetan en cartuchos para facilitar el intercambio correcto
de estos medios consumibles desde el respectivo sistema de purificacion de agua.

Un mddulo comprende los medios de ultrafiltraciéon y el intercambiador de iones de lecho mixto como se define en el
presente documento.

Dicho médulo se puede utilizar en un método como el descrito anteriormente.
Las realizaciones preferidas del intercambiador de iones de lecho mixto son las definidas anteriormente.

Normalmente, estos médulos son cartuchos reemplazables que comprenden los medios respectivos. Los médulos pueden
tener, por ejemplo, forma de tubos. Para establecer el contacto con el sistema de purificacion de agua, los moédulos
exhiben conectores que permiten una conexidn hermética entre los puertos del cartucho y los conectores del sistema. Un
conector adecuado se describe como ejemplo en el documento WO 2016/128107 A1.

Dentro del mddulo, los medios de ultrafiltracion y el intercambiador de iones de lecho mixto estan dispuestos en serie.
Opcionalmente, se puede utilizar una malla o pantalla separadora para mantener el medio en su lugar dentro del médulo
y, en el caso de fibras huecas para ultrafiltracién, para evitar la obstruccion de las fibras por perlas de resina. El
intercambiador de iones de lecho mixto esta situado aguas abajo de los medios de ultrafiltracion.

En una realizacién preferida, el medio de ultrafiltracion es una membrana de ultrafiltracion hidréfila, que comprende
opcionalmente medios de evacuacién de aire, tales como una membrana de ventilacion hidrofoba, uno 0 mas tubos
capilares y/o un tubo de derivacion con una valvula de retencién, como se define anteriormente.

En otra realizacién preferida, el intercambiador de iones de lecho mixto es un gel de estireno divinilbenceno, como se
define anteriormente.

El mdédulo puede comprender ademas un lecho de carbén activado, como se define anteriormente. En tal caso, el lecho
de carbén activado esta situado entre los medios de ultrafiltracion y el intercambiador de iones de lecho mixto o aguas
abajo del intercambiador de iones de lecho mixto. Opcionalmente, se puede utilizar una malla o pantalla separadora para
mantener el medio en su lugar dentro del moédulo.

La altura de los diferentes componentes del tubo se determina como se describe anteriormente. Normalmente, estos estan
determinados por la calidad del agua de alimentacion que se desea lograr y la capacidad del cartucho.
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Por ejemplo, de acuerdo con las especificaciones de resina estandar de UP6150 de Dow (una resina tipica mencionada
anteriormente), se requiere una altura minima del lecho de resina de 900 mm mientras que el caudal de servicio esta entre
30 y 40 volumenes de lecho por hora (BV/h) para desionizacion y pulido con agua ultrapura. Un sistema tipico de agua
ultrapura de laboratorio esta disefiado para dispensar 2 L/min. Un lecho de resina de 3 a 4 L con la altura y el volumen
del lecho requeridos para procesar 2 L/min requiere un diametro interno de columna de 65,2 mm a 75,2 mm con una
velocidad lineal (LV) de 1 cm/s a 0,75 cm/s (36 m/h a 27 m/h).

El mismo célculo para la resina Lanxess UP1292/1294 con una especificacion dada de la altura minima del lecho de 600
mm y un caudal de 48 BV/h, da como resultado un diametro 6ptimo de 73 mm y una velocidad lineal de 0,8 cm/s (28 m/s).
h).

Los sistemas de agua ultrapura tipicos de laboratorio, como Milli-Q, respetan esta regla y dan como resultado un diametro
de columna de 69 mm.

La altura total del lecho de resina en el cartucho con resina estandar suele estar entre 10y 60 cm. La resina de intercambio
iénico de perlas pequefias logra la misma calidad con la mitad de la altura del lecho de resina. Por tanto, la altura total del
lecho de resina en el cartucho con resina de perlas pequefias suele estar entre 5y 30 cm. Preferiblemente, la altura total
del lecho de resina esta entre 10 y 25 cm. En una realizacion muy preferida, la altura total del lecho de resina esta entre
10y 20 cm.

Normalmente, los cartuchos tienen forma de tubo que tiene un diametro interior de entre 65 y 75 mm, preferiblemente
alrededor de 69 mm.

La presente invencidn también se refiere a un sistema de tratamiento de agua para producir agua ultrapura que comprende
medios de ultrafiltracion con un limite de 5 kDa y un intercambiador de iones de lecho mixto que consiste en perlas que
tienen un diametro medio de particula inferior a 0,5 mm, caracterizado porque el intercambiador de iones de lecho mixto
consiste en una mezcla de particulas de intercambio anionico y particulas de intercambio cationico, estando
monodispersas las perlas de intercambio aniénico y las perlas de intercambio catiénico, respectivamente, donde los
medios de ultrafiltracién estan ubicados aguas arriba de dicho intercambiador de iones de lecho mixto, y esté ubicado un
lecho de carbén activado aguas abajo de los medios de ultrafiltracion y opcionalmente aguas abajo del intercambiador de
iones de lecho mixto.

Los sistemas de tratamiento de agua son conocidos en la técnica. Por lo general, comprenden componentes periféricos
como un tranvia de soporte, recursos de monitoreo de la calidad del agua, bombas, valvulas solenoides y celdas de
conductividad. Cuando los medios de ultrafiltracion y el intercambiador de iones de lecho mixto se proporcionan en
modulos, también se requiere un mecanismo de conexidon que monte de manera liberable uno 0 mas de tales médulos
mediante conectores complementarios interacoplados.

Por lo tanto, la presente invencidn también se refiere a un sistema de tratamiento de agua como se define anteriormente,
donde los medios de ultrafiltracién y el intercambiador de iones de lecho mixto pueden proporcionarse en un tnico médulo
como se define anteriormente.

En una realizacion alternativa, los medios de ultrafiltracion y el intercambiador de iones de lecho mixto se proporcionan
en al menos dos mddulos. Por ejemplo, los medios de ultrafiltracién pueden proporcionarse en un primer cartucho y la
resina de intercambio iénico de lecho mixto en un segundo cartucho. Alternativamente, un primer médulo puede
comprender los medios de ultrafiltracién y una resina de intercambio iénico de lecho mixto, y un segundo moédulo adicional
de resina de intercambio iénico de lecho mixto.

Los modulos pueden proporcionarse individualmente o moldearse juntos.
El sistema de tratamiento de agua comprende ademas un lecho de carbén activado, como se definié anteriormente.

Nuevamente, los medios de ultrafiltracion, el lecho de carboén activado y el intercambiador de iones de lecho mixto pueden
proporcionarse en un unico médulo, como se define anteriormente.

Alternativamente, en una realizacién preferida, el lecho de carbon activado se proporciona en un modulo adicional, que
comprende el lecho de carbén activado solo o, alternativamente, junto con un intercambiador de iones de lecho mixto
como se define en el presente documento.

Por ejemplo, las siguientes combinaciones de modulos son adecuadas segun la presente invencion:

En una primera realizacién, el sistema de depuracién de agua puede comprender dos médulos: El primer mddulo
comprende medios de ultrafiltracion como se define en el presente documento (es decir, una membrana de UF hidrofila)
y un intercambiador de iones de lecho mixto como se define en el presente documento. El segundo médulo, ubicado
aguas abajo del primer médulo, comprende carbén activado granular y un intercambiador de iones de lecho mixto como
se define en el presente documento.
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En una segunda realizacion, el sistema de purificacidon de agua puede comprender tres mddulos: El primer mddulo
comprende medios de ultrafiltracion como se define en el presente documento (es decir, una membrana de UF hidroéfila)
y un intercambiador de iones de lecho mixto como se define en el presente documento. El segundo médulo, ubicado
aguas abajo del primer mddulo, comprende un intercambiador de iones de lecho mixto como se define en el presente
documento. El tercer médulo, ubicado aguas abajo del primer y segundo médulo, comprende carbén activado granular y
un intercambiador de iones de lecho mixto como se define en el presente documento.

En una tercera realizacidon, el sistema de purificacién de agua puede comprender dos médulos: El primer mddulo
comprende medios de ultrafiltracién como se define en el presente documento (es decir, un médulo de membrana de UF
que se puede lavar a contracorriente) y carbén activado.

El segundo modulo, ubicado aguas abajo del primer moédulo, comprende un intercambiador de iones de lecho mixto como
se define en el presente documento.

Figuras:

La Figura 1 muestra la configuracion experimental que simula las condiciones de incrustacion, como se describe en el
Ejemplo 1.

La Figura 2 muestra la resistencia a la incrustacion de diferentes resinas de intercambio iénico mediante el uso de agua
de incrustacion artificial con acido humico (Figura 2A) y agua de incrustacién artificial con acido alginico (Figura 2B) segun
el Ejemplo 2.

La Figura 3 muestra la proteccidn de la resina de intercambio idnico estandar mediante diferentes medios de purificacion
de acido humico (Figura 3A) y acido alginico (Figura 3B) segun el Ejemplo 3.

La Figura 4 muestra el efecto del carbén activado segun el Ejemplo 4.

La Figura 5 muestra la configuracion experimental para la prueba segun el Ejemplo 5.

La Figura 6 muestra la configuracién de la prueba (Figura 6A) y los resultados (Figura 6B) de una comparacién del uso
de una resina de lecho mixto de perlas pequefias con una solucion de Ultima generacién segun el Ejemplo 5.

La Figura 7 compara el rendimiento de una resina de lecho mixto de perlas pequefias con una solucién de Ultima
generacién segun el Ejemplo 6: la Figura 7A muestra la configuracion experimental, la Figura 7B los resultados del
experimento.

La Figura 8 muestra la configuracién de la prueba (Figura 8A) y los resultados (Figura 8B) del Ejemplo 7, probando el uso
de medios de ultrafiltracion con ventilacion hidréfoba.

La Figura 9 muestra el uso de resina de intercambio iénico de lecho mixto de perlas pequefias en condiciones de servicio
DI segun el Ejemplo 8: La configuracion de la prueba se muestra en la Figura 9A, los resultados de la técnica anterior en
la Figura 9B y los resultados segun la presente invencion en la Figura 9C.

Ejemplos
Ejemplo 1: Configuracién experimental para simular condiciones de incrustacién

Para simular las condiciones de incrustacién en el laboratorio, se afiade acido humico (sal de sodio, Sigma Aldrich) o
alginato de sodio (Sigma Aldrich) al agua como compuesto organico modelo. El "agua sucia DI (desionizada)" suele ser
idbnicamente pura, por lo que su resistividad es de al menos 1 MQ-cm, a veces mas de 10 MQ-cm. Aunque dicha agua
parece ser muy pura, puede contener sustancias contaminantes que no son detectables por un medidor de resistividad.
En los siguientes experimentos, se utiliza una inyeccidn simultanea en linea de 100 a 400 ppb de acido humico o acido
alginico o una mezcla de ambos y NaCl equivalente a 1 MQ-cm en agua pura para preparar agua incrustante artificial
para evaluar medios y soluciones de purificacion:

El agua de incrustacién artificial se prepara inyectando una mezcla de NaCl (Merck EMSURE®) y acido humico (Sigma
Aldrich) (concentracion: 1 g/L de NaCl, 0,24 g/L de sal sédica de acido himico) o una mezcla de NaCl y alginato de sodio
(Sigma Aldrich) (concentracién: 1 g/L de NaCl, 0,24 g/L de alginato de sodio) en agua purificada mediante un sistema
Elix® 100 (Merck KGaA, Darmstadt, Alemania) y posteriormente desionizada mediante un pulidor de maquillaje (cartucho
de pulido Quantum TIX, Merck KGaA, Darmstadt, Alemania) con una bomba de inyeccién precisa (bomba de proceso
ISMATEC MCP-CPF + cabezal de bomba PMOCKC). El uso de una proporcién definida de NaCl/acido humico o alginato
en la mezcla permite estimar la concentracion final de acido humico o alginato midiendo la conductividad objetivo del agua
incrustante artificial mediante un sensor de resistividad (Thornton 770MAX) (R1): NaCl 406 ppb (=1 uS/cm), acido humico
100 ppb; o NaCl 406 ppb, alginato 100 ppb. Se colocan en serie varios cartuchos que contienen resinas de intercambio
idnico, medios adsorbentes y/o dispositivos de filtracidén. La calidad del agua intermedia y final se controla mediante otros
sensores de resistividad (R2 y R3) y un analizador de TOC Anatel A100.

La configuracion experimental se muestra en la Figura 1.
Ejemplo 2: Resistencia a la incrustacién de las resinas de intercambio iénico.

Se evaluan diferentes tipos de resinas de intercambio i6nico solas con el agua incrustante artificial. Para este propésito,
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se prueban resinas de lecho mixto de 20 cm de altura de lecho a una velocidad lineal de 0,89 cm/s con agua incrustante
artificial con 100 ppb de acido humico y 1 uS/cm en condicion de alimentacion (A) o agua incrustante artificial con 100 ppb

de alginato y condicién de alimentacién (B) 1 uS/cm, segun la configuracion experimental descrita en el Ejemplo 1.

Se prueban las siguientes resinas (Tabla 1):

Tabla 1:
Tipo Diametro del corddn Referencia de resina
Resina estandar | Tipo gel de | 0,6 - 0,7 mm para | Jetpore® (utilizado en Milli-Q cartucho
(comparacioén) estireno intercambiadores tanto anidnicos | consumible) (Merck KGaA)
divinilbenceno como catidnicos
Resina Tipo gel de | 0,6 - 0,7 mm para | MR450UPW (DOW)
asimétrica estireno intercambiadores anioénicos, 0,3 -

(comparacioén)

divinilbenceno

0,4 mm para intercambiadores
catiénicos

Resina Resina 0,6 - 0,7 mm para | IRN9882 (Rohm and Haas)
macroporosa macroporosa intercambiadores tanto anidnicos
(comparacioén) de estireno | como catidnicos
divinilbenceno
Resina de | Tipo gel de | 0,3 - 0,4 mm para | Intercambiador Intercambiador
cuenta pequefia | estireno intercambiadores tanto anidnicos | anidnico  K6387 | catibnico MDS200H
divinilbenceno como cationicos (Lanxess) (Laxess)

Las resinas de perlas pequefias no regeneradas que no se tratan para la produccion de agua ultrapura se regeneran y
purifican de acuerdo con el siguiente procedimiento:

Se llena una columna de preparacién con resina y se enjuaga mediante un flujo continuo de agua ultrapura con 18,2
MQ-cmy <5 ppb de TOC a > 60 BV/h (BV = volumen del lecho) durante > 15 min.

Se pasa HCI 2N (preparado a partir de HCl al 25 % (EMSURE, Merck KGaA)) (para intercambiador catidnico) o NaOH 2N
(preparado a partir de NaOH al 50 % (EMSURE, Merck KGaA)) (para intercambiador anidnico) a 4 BV/h por 1 hora.

La columna se enjuaga mediante un flujo continuo de agua ultrapura con 18,2 MQ-cmy <5 ppb TOC a > 60 BV/h durante
> 15 min.

El intercambiador de cationes y el intercambiador de aniones se mezclan en una proporcidn de isocapacidad de 1/1.
La resina mezclada se almacena en una bolsa de plastico termosellada o en una botella bien cerrada.

El resultado de la incrustacién artificial del agua con acido humico se muestra en la Figura 2A: Mientras que la resina
estandar y la resina asimétrica muestran una caida inmediata de la resistividad debido al impacto del acido humico, la
resina macroporosa y la resina de lecho mixto de perlas pequefias aumentan la resistividad al agua. En este sentido, el
rendimiento de la resina de lecho mixto de perlas pequefias es aln mejor, ya que proporciona una mayor calidad del agua
y tiene la capacidad de mantener 18,2 MQ-cm por mucho mas tiempo. A pesar de que la resina asimétrica comprende
una resina de intercambio cationico de perlas pequefias, no proporciona los mismos buenos resultados que la resina de
lecho mixto de perlas pequefias que comprende tanto un intercambiador catidnico de perlas pequefias como un
intercambiador aniénico de perlas pequefias.

El resultado de la incrustacion artificial del agua con alginato de sodio se muestra en la Figura 2B:

En el resultado de la prueba se observan tendencias similares a las descritas para el acido humico: la resina de lecho
mixto de perlas pequefias es mas resistente a la suciedad en comparacién con la resina estandary la resina macroporosa.

Ejemplo 3: Proteccion de la resina de intercambio idnico estandar mediante diferentes medios de purificacion.

Dado que se espera que incluso la mejor resina tenga una capacidad limitada con el tiempo en cuanto a resistencia a la
incrustacion, se lleva a cabo el siguiente experimento para probar su proteccion potencial mediante otros medios de
purificacion.

Con este fin, en la configuracion experimental segun el Ejemplo 1, se colocan diferentes medios de purificaciéon aguas
arriba del lecho de resina de intercambio ionico estandar para comparar su eficacia de proteccién de la resina de
intercambio idnico contra materias incrustantes.

Se prueban los siguientes medios de purificacion:

Medios de filtracién sin salida:
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- Membrana hidréfila de PVDF 0,22 um Merck, Millipak40, cat. Nam. MPGL04SK1 (comparacién)

- Membrana hidrofoba de PVDF 0,65 um Merck, Millipak, Num. cat. TANKMPKO2 (comparacién)

- Membrana de fibra hueca de PE hidrofilica de 0,1 um, Mitsubishi Rayan Sterapore, coche. Num. 40MOO07HP
(comparacioén)

- Fibra hueca de polisulfona UF 13K Dalton, Merck, Biopak, cat. Num. CDUFBI001

- Fibra hueca de polisulfona UF 5K Dalton, Merck, Pyrogard 5000, cat. Num. CDUFHFO05K

Medios de adsorcion:

- Carbén activado granular de coco natural, carbén Jacobi, cat. Num. PICAHYDRO S 35 (comparacion)
- Carbén activado esférico sintético, Kureha, cat. Num. G-BAC (comparacion)

- Resina de intercambio anionico macroporosa, DOW, cat. Num. IRA96SBC (comparacidn)

- Filtro de arena de diatomeas, Merck Polygard CE, cat. Nam. CE02010S06 (comparacién)

Nuevamente, los ensayos se realizan con agua de incrustacién artificialmente contaminada con acido humico (A) o agua
de incrustacién artificial contaminada con alginato (B) segun las condiciones descritas en el Ejemplo 1.

Los resultados se muestran en la Figura 3.

En las pruebas realizadas con agua de incrustacién artificialmente contaminada con acido humico, los medios de
ultrafiltracion Polysulfon de fibra hueca UF 13K Dalton y Polysulfon de fibra hueca UF 5K Dalton obtienen los mejores
resultados en la proteccién de la resina de intercambio idnico estandar.

En las pruebas con agua incrustante artificial contaminada con alginato, la resina aniénica macroporosa muestra el mejor
rendimiento en la proteccion de la resina estandar. Sin embargo, se espera que las sustancias organicas de alto peso
molecular, simuladas por el alginato, sdélo tengan una importancia minima en la contaminacion organica del agua natural.

Ejemplo 4: Efecto del carbén activado

Los medios de ultrafiltracion liberan un TOC significativamente alto al inicio. Se supone que las materias organicas de la
UF son porciones puras extraibles del polimero de la membrana, asi como solventes y aditivos de los procesos de
fabricacion. Este experimento representa una prueba de enjuague simple del cartucho UF alimentado con agua Milli-Q sin
inyeccion de materia incrustante.

Se utiliza la siguiente configuracion: El cartucho UF de 13 kDa (Merck, Biopak, Num. de catalogo CDUFBI001) seguido
de un lecho de resina de intercambio idénico estandar de 20 cm se alimenta con agua Milli-Q a 0,5 L/min. Para demostrar
la eliminacién de TOC de la UF extraible con carbén activado, se colocan 8 cm de altura de carbén activado sintético
(Kureha G-BAC) entre la UF y el lecho de resina.

Los resultados se muestran en la Figura 4: La adicion de carbon activado da como resultado una fuerte reduccion del
valor inicial de TOC y una reduccién adicional del nivel inferior de TOC en un factor de 2 después de la estabilizacién por
enjuague.

Ejemplo 5: Comparacién del uso de una resina de lecho mixto de perlas pequefias con una solucién de Ultima generacion

En la siguiente prueba, la combinacion de medios se prueba en sistemas de produccidon de agua ultrapura a escala de
laboratorio. Se comparan las siguientes configuraciones:

- Solucién de ultima generacién (comparacién) para el tratamiento del agua contaminada: Milli-Q® Advantage disponible
comercialmente con Q-Gard T3, que comprende un lecho de resina macroporosa, combinado con un cartucho de pulido
Quantum TEX (Merck KGaA, Darmstadt, Alemania), que comprende un lecho de resina de intercambio idnico de lecho
mixto estandar y carbén activado sintético.

- Solucién segun la presente invencion utilizando resina de perlas pequefias como se define anteriormente, con y sin
medios de ultrafiltracion (Biopak de Merck), y carbén activado.

La configuracion experimental se muestra en la Figura 5. Las configuraciones de prueba se ilustran en la Figura 6A.

Se utiliza agua de incrustacién artificial con acido humico como se describe en el Ejemplo 1.

Los resultados se muestran en la Figura 6B: El uso de una resina de lecho mixto de perlas pequefias permite un
rendimiento similar en cuanto a contenido de TOC vy resistividad que la solucion de Ultima generacion que utiliza resina

macroporosa. La adicién de medios de ultrafiltracién mejora incluso la capacidad del sistema.

Ejemplo 6: Comparacién del uso de una resina de lecho mixto de perlas pequefias con una solucién de Ultima generacion
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Se compara el rendimiento de una resina de lecho mixto de perlas pequefias con una solucion de Ultima generacion. La
configuracion del experimento es como se describe en el Ejemplo 1. Para este propésito se utiliza un primer cartucho,
que contiene el médulo de ultrafiltracion (altura 16 cm) y el lecho de resina de intercambio idnico (altura 8 cm), y un
segundo cartucho, que contiene carbédn activado (12,5 cm) y lecho de resina de intercambio idénico (12,5 cm) (ver Figura
7A).

Las resinas de intercambio iénico utilizadas son resinas de intercambio iénico de lecho mixto de perlas pequefias segun
la presente invencidén y una resina macroporosa.

Los resultados se muestran enla Figura 7B: La combinacién de una resina de lecho mixto de perlas pequefias con medios
de ultrafiltracion da como resultado el mejor rendimiento.

Ejemplo 7: Uso de medios de ultrafiltracién con ventilacion hidrofoba.

Se repite el experimento descrito en el Ejemplo 5, utilizando un medio de ultrafiltracion con una membrana de ventilacion
hidrofoba. La configuracién se muestra en la Figura 8A.

Los resultados se muestran en la Figura 8B: El uso de una membrana de ventilacién hidréfoba en los medios de
ultrafiltracion no reduce significativamente el rendimiento y la capacidad de la resina.

Ejemplo 8: Uso de resina de lecho mixto de perlas pequefias en condiciones de servicio DI

El siguiente experimento, que no esta de acuerdo con la presente invencién, demuestra el uso de resina de intercambio
idnico de perlas pequefias que mejora considerablemente la calidad del agua desionizada para servicio. La Figura 9A
muestra la configuracion de prueba.

Una botella DI de servicio convencional comprende una resina de intercambio idnico de lecho mixto estandar regenerada.
La botella esta conectada a un grifo de agua y el agua pasa a través de la botella impulsada por la presidon del agua del
grifo. La Figura 9B muestra una curva tipica de saturacion de un lecho de resina cuando se opera un lecho de resina de
50 cm de altura a una velocidad lineal de 0,445 cm/s con una conductividad de 700 uS/cm con y sin un pico de materia
incrustante (acido humico y acido alginico).

Normalmente, se observa una meseta de resistividad alta cuando no se inyecta materia organica, mientras que se observa
una meseta de resistividad corta o nula cuando se agrega materia incrustante. A esto le sigue una segunda meseta de
resistividad intermedia hasta la saturacién del lecho de resina. Independientemente del grado de contaminacion organica,
la resistividad finalmente converge al mismo valor de capacidad (BV = volumen del lecho, es decir, 1 BV es un volumen
equivalente al volumen del lecho de resina), lo que indica que la contaminacién afecta la cinética del intercambio iénico,
pero no influye. la capacidad total de retencidn de iones hasta un punto de ajuste de 1 MQ-cm.

En la misma configuracion experimental, se afiaden medios de ultrafiltraciéon aguas arriba y un lecho de resina de lecho
mixto de perlas pequefias de 10 cm se afiade aguas abajo a un lecho de resina de lecho mixto estandar de 40 cm (700
uS/em; velocidad lineal: 0,445 cm/s).

El resultado se muestra en la Figura 9B: Debido a la proteccién por UF y resina de perlas pequefas, se puede mantener
una meseta de alta resistividad durante toda la vida util del servicio DI hasta que la resistividad caiga a 1 MQ-cm. Esta
solucion no mejora la capacidad de volumen de agua, pero permite producir agua con una calidad maxima hasta que
finalmente la calidad cae drasticamente por saturacion de resina.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para producir agua purificada que comprende una etapa de hacer pasar agua a través de un intercambiador
de iones de lecho mixto que consiste en una mezcla de particulas de intercambio aniénico y particulas de intercambio
catidnico, donde el diametro medio de particula de las perlas del intercambiador de iones de lecho mixto es inferior a 0,5
mm, y las perlas de intercambio aniénico y las perlas de intercambio catidonico son monodispersas, respectivamente,
caracterizado porque el agua se hace pasar ademas a través de un medio de ultrafiltracidon con un limite de 5 kDa o
mayor, donde el medio de ultrafiltracion esta ubicado aguas arriba de dicho intercambiador de iones de lecho mixto, y
caracterizado porque el método comprende una etapa adicional de hacer pasar agua a través de un lecho de carbon
activado ubicado aguas abajo de los medios de ultrafiltracién y opcionalmente aguas abajo del intercambiador de iones
de lecho mixto.

2. Un método segun la reivindicacién 1, caracterizado porque el agua purificada es agua ultrapura.

3. Un método segln una o mas de la reivindicacién 1 o la reivindicacién 2, caracterizado porque el intercambiador de
iones de lecho mixto esta basado en estireno divinilbenceno.

4. Un método segun una cualquiera o mas de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque el medio de ultrafiltracién
es una membrana de ultrafiltracion hidréfila sin salida.

5. Un método segun la reivindicacion 1 é 4, caracterizado porque los medios de ultrafiltracion comprenden medios de
evacuacién del aire.

6. Un método segun una o mas de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porque el método comprende una etapa
adicional de tratar agua mediante 6smosis inversa y/o una etapa adicional de tratar agua mediante electrodesionizacién,
donde la etapa de tratar agua mediante ésmosis inversa y la etapa de tratar el agua mediante electrodesionizacion se
realizan antes de la etapa de pasar agua a través del intercambiador de iones de lecho mixto, y también antes de pasar
el agua a través de los medios de ultrafiltracion.

7. Un sistema de tratamiento de agua para producir agua ultrapura que comprende medios de ultrafiltracién con un limite
de 5 kDa o mayor y un intercambiador de iones de lecho mixto que consiste en perlas que tienen un diametro medio de
particulas de menos de 0,5 mm, caracterizado porque el intercambiador de iones de lecho mixto consiste en una mezcla
de particulas de intercambio aniénico y particulas de intercambio catiénico, siendo las perlas de intercambio aniénico y
las perlas de intercambio catidénico monodispersas, respectivamente, donde el medio de ultrafiltracion esta ubicado aguas
arriba de dicho intercambiador de iones de lecho mixto, y un lecho de carbdn activado esta ubicado aguas abajo de los
medios de ultrafiltracion y opcionalmente aguas abajo del intercambiador de iones de lecho mixto.

8. Un sistema de tratamiento de agua segun la reivindicacién 7, caracterizado porque los medios de ultrafiltracién y el
intercambiador de iones de lecho mixto se proporcionan en un Unico modulo.

9. Un sistema de tratamiento de agua segun la reivindicacién 7, caracterizado porque los medios de ultrafiltracién y el
intercambiador de iones de lecho mixto estan dispuestos en al menos dos mddulos.

10. Un sistema de tratamiento de agua segun una o més de las reivindicaciones 7 a 9, que comprende ademas un lecho
de carbdn activado, donde el lecho de carbén activado se proporciona preferiblemente en un médulo adicional, que
comprende el lecho de carbén activado y opcionalmente un intercambiador de iones de lecho mixto que comprende perlas
que tienen un diametro medio de particula inferior a 0,5 mm.

11. Un sistema de tratamiento de agua segun una cualquiera o mas de las reivindicaciones 7 a 10, caracterizado porque
el medio de ultrafiltracién es una membrana de ultrafiltracion hidréfila, que comprende opcionalmente medios para la
evacuacién del aire, tales como una membrana de ventilacién hidroéfoba, uno o mas tubos capilares y/o un tubo de
derivacion con una valvula de retencién.

12.Un sistema de tratamiento de agua segun una o mas de las reivindicaciones 7 a 11, caracterizado porque el
intercambiador de iones de lecho mixto esta basado en estireno divinilbenceno.
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Desafio de acidos humicos
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Resistencia al acido humico, resina estandar
protegida por medios de filtracion
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UF + resina estandard de 20 cm, curva de
enjuague de TOC
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Rendimiento del cartucho, resistividad
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