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458,666

PATENTE DE INVENCION

por VEINTE afios

solicitada en Espafia a favor de Garmt J. NIEUWENHUIS, de na
cionalidad norteamericana, domiciliado en 3611, East Lake

Sammenish Shore Lane South~East, Issaquah, 98027 Washington,
U.SeAs, por "Nétodo para la eliminacién de impurezas de 1f-
quidos que lég contienen", con prioridad de las solicitudes
norfeameficanas 682.454 y 782,521 de fechas 3 Mayo 1976 y

31 Marzo 1977, respectivamentes = = = = = =« = o= = = « - -

MEMORIA DESCRIPTIVA

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Gampo de la invencién

BEsta invencidn se refiere a un grupo para la eli-

minacién de impurezas de liquidos y a un método para hacer=

JOe ™ = o= e e bt o e tm em e e e e e e e e S e M Rm W e e e

Descripeién de la técnica anterior

La eliminacidén de impurezas de lfquidos tales co-

mo soluciones acuosas, particularmente de metales pesados
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presentes en pequefias cantidades en aguas residugles efluen
tes, ofrece un problema agudo debido a la toxicidad de los

metales pesados y los reglamentos cada vez més estrictos de
calidad de agua que regulan la descarga de tales materiales
en masas de agua. En muchas zonas, aguas que contienen pe-

quefias cantidades de metales pesados tales como cromo, plo~
mo, mercurio, cadmio, berilio, etcétera, no pueden descargar
se en los sistemas cloacales municipales sin la eliminacién

de los metales pesados hasta un nivel extremadamente bajo.-

A otros efectos, la filtracidén de soluciones acuo
sas no es adecuada con digpositivos filtrantes convenciona-—
les & causg de la naturaleza del material a filtrar. Por
ejemplo, el hidréxido férrico es un sélido gelatinoso que
es muy diffcil de filtrar. Los zumos de fruta que contienen
impurezas que hace que la solucifn sea turbia son también

diffciles de filtrar y clarificar. « = = = = = = = = = = =

Los liquidos tales como aceites de motor gasta-
dos, sebos, etcétera, son de diffcil depuracién por medios

convencionales,. = = = = = = = = = - - - - - - ---oo--

Se da a conocer en la patente estadounidense n@
3.493.328 la eliminacidén y recuperacién del cromo hexavalen
te de bafios acuosos de tratamiento de metales por contacto
del cromo hexavalente con un compuesto de plomo para formaer
un cromgto de plomo insoluble en agua. La patente estadouni

dense n2 3.791.520 también da a conocer un sistema para eli
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minar los aniones de cromo presentes en pequefias cantidades
de las aguas residuales poniendo la corriente de aguas resi
duales en contacto con wn vehiculo en pequefias partfculas
que tiene un compuesto de plomo insoluble en agua adsorto
sobre el mismo, reaccionando el compuesto de plomo con el
cromo en la corriente de aguas residuales para formar un
cromato de plomo insoluble en agua. El sistema para la eli-
minacifn de cromo dado a conocer en la patente estadouniden
se n? 3.791.520, proporciona un método efectivo de elimina-
cién de cromo; no obstante, debe controlarse estrechamente
el caudal a través del sistema para impedir la pérdida de
homogeneidad que da como resultado una eliminacifn inadecua
da de los aniones de cromo de la corriente entrante de
aguas residuales. En un esfuerzo para superar lo problemas
encontrados con el equipo descrito en la patente estadouni
dense n?2 3,791,520, se disefi6é el equipo dado a conocer y

reivindicado en la presentes = = = = = = = = = = = = - - =

Se conoce el uso de quitina y quitosédn para elimi
nar iones metdlicos de soluciones acuosas por las patentes

estadounidenses nos. 3¢533¢940 ¥ 3.635.818. = = = = = = = =

Resumen de la invencidn

Es una finalidad primaria de esta invencién propor
cionar un equipo para la eliminacién de impurezas de liqui=-
dos, estando presentes las impurezas por lo general en pe-

quefias cantidades, poniendo el lfgquido que contiene las im-~
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purezas en contacto con un maﬁerial en partfculas sueltas
de tratamiento que actda para eliminar la impureza de la co
rriente 1liquida por reaccidn, por intercambio iénico o por
adsorcibén, estando retenido el material de tratamiento en
un recipiente que tiene una pared con aberturas miltiples,
cada una llena de un materigl filtrante finamente dividido

e inerte retenido en la misma, = = = = = = = = = = = = = =

Es otra finalidad de la invencidn proporcionar un
equipo para la eliminacién de iones metdlicos presentes en -
pequefias cantidades en corrientes de aguas residuales ali-
mentando el agua que contiene los iones metdlicos a un reci
piente que tiene aberturas mdltiples de pequefio tamafio en
una de sus paredes llenas de un material filtrante en parig
culas finamente dividido e inerte retenido en las aberturas
del recipiente por un material de malla fina que cubre la
superficie exterior de la pared y las aberturas, estando
lleno el recipiente de material de tratamiento en particu-
las que elimina los iones metdlicos contenidos en la co=-
rriente acuosa, estando retenidos los iones metélicos den-
tro del recipiente mientras el agua ya libre de iones atra-

viesa el material filitrante en particulas para su descarga.

Es una finalidad primaria de esta invencién pro-
porcionar un equipo para la eliminacién de impurezas de 1{-
quidos no acuosos tales como aceites de hidrocarburos, se-
bos, etcétera, poniendo el 1lfgquido no acuoso que contiene

las impurezas en contacto con un mgterial de tratamiento en
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particulés suelto que actia para eliminar la impureza del
1fquido, estando retenido el material de tratamiento en wn
recipiente gue tiene una pared dotada de aberturas milti-
ples pequefias, cada una llena de wn material filtrante fi-

namente dividido e inerte retenido en la misma, ~ = = = = -

Es otrs finalidad de esta invencién proporcionar
un equipo para la eliminacién de impurezas utilizando me~
dios dentro del recipiente de tratamiento para barrer pro-
gresivamente la superficie interior del recipiente sobre
sus aberturas‘pqra impedir el cegamiento del material fil-
traﬁte rétenido en las aberturas por sélidos y para distri-
buir uniformemente el material de tratamiento dentro del re

cipiente. = = m = = = = = = - _ . .- .-, ---—-—-——-

Es otra finalidad de esta invencién proporcionar
un equipo para la eliminacién de metales pesados presentes
en pequefias cantidades de corrientes de agua por contacto
de la corriente de agua que contiene el metal pesado con un
polfmero de polisacdridos natural en partfculas mantenido
en un recipiente cilfndrico dotado de miltiples aberturas
pequeilas llenas de un material filtrante finamente dividido

e inertes = = = = = o - - .- - - - - — - - — o e e e e

Se logran estas y otras finalidades por un siste~
ma que comprende (1) un recipiente que contiene una carga
de material de tratamiento en particulas que actfa para eli

minar impurezas del liquido alimentado al mismo, teniendo



el recipiente miltiples aberturas Pequeilas en una de sus pa
redes llenas de un material filtrante finamente dividido
inerte y compacto retenido en las aberturas por medios apro
piedos, y (2) medios para barrer repetida y progresivamente
5. la superficie interior del recipiente sobre sus aberturas y
justo fuera de contacto con la pared interior del recipien-
te para impedir el cegamiento del material filtrante en par
ticulas retenido en las agberturas, mezclando y distribuyen-
do también los mismos medios el material de tratamiento den

10, tro del recipientes — = = = = = = = = - C mm - - - - - -

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

Ia Figurs 1 es wna vista en seccién transversal

de wn equipo para realizar la invencién dada a conocer; -~ -

lg Figura 2 es una vista en seccifn transversal

154 por la linea 2-2 de la Figufa i; P === = L ==

lg Figura 3 es una vista en seccién transversal
ampliada dewa parte de la pared cilindrica de recipiente
de la Figura 1 que ilustra la ubicacién del material en par
t{culas finamente dividido y el material de malla tejido
20. gue retiene el material en particulas en las pequefias abertu

ras del recipiente cilindricos = = = = = = = = - = -
DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Pueden tratarse corrientes acuosas que contienen



iones de metales pesados tales como cromo, cadmio, plomo,
zinc encontrados en aguas en la industria de la galvano-
plastia con el equipo dado a conocer para eliminar los io-
nes metdlicos hasta un nivel tan bajo que no hay problema

5 para descargar el efluente resultante en masss de agua. -

Bl equipo puede utilizarse también para eliminar
el hidréxido férrico, fosfatos y cianuro de corrientes acue
sas, eliminar impurezas del. agua descargada de tenerias de
cuero, filtrar zumos de fruta o vinos, filtrar aceites de

10, desecho, etcétera. = = = = = = = = = = - B

Ia Figura 1 ilustra wn sistema para eliminar im-
purezas de lf{quidos. Una carcasa cilindrica exterior 10 do-
tada de paredes terminales 16 y 18 estd dotada de uma lum~
brera 12 de descarga para descargar el lfquido tratado des—

15, pués de que ha atravesado las aberturas en la pared de un
recipiente cilindrico interior 14, Las paredes terminales
16 y 18 incluyen partes de resalte 17 y 19 substancialmente
del mismo didmebtro que el didmetro interior del cuerpo 20
del recipiente cilindrico interior. ILas paredes terminales

20. 16 y 18 cierran los extremos abiertos del recipiente 14.

~ Una junta t6rica 21 proporciona un sello efectivo entre la

pared 20 y el resalte 17 de la pared terminal 16. La pared
terminal 18 incluye una pestafla 11 que estd fijada a wna pes
tafla 13 integral de la carcasa 10 por medios apropiados 15

25. de sujecibn. Una junta térica 23 proporciona un sello efec-

tivo entre la parte 13 ¥y la carcasa 10. Ia pared cilindrica



20 estd fijada por medios apropiados sobre lag pestafia 19 de-
la pared terminal 18. La pared terminal 18 tiene una lumbre
ra 25 de entrada para introducir el liquido que se ha de
tratar en el interior del recipiente 14. Ia lumbrera de en—
5. trada puede estar dotada de wn mandmetro 27 y/o caudalime-
tro si se desea. Ia pared cilindrica 20 tiene mdltiples
aberturas pequefias 22 (véase la Figura 3). Puede variar el
tamafio de las éberturas pero preferentemente van de 3,18 a
12,70 mm en didmetro., Ia carcasa exterior 10, recipiente ci
100 lindrico 20 y paredes terminales 16 y 18 se fabrican prefe-
rentemente de un material pléstico sintético que pueda re-
sistir materiales altamente 4cidos sin sufrir dafios. Los
equipos pueden fabricarse también en acero inoxidable u otros

metales apropiados si se desea, segin el agua a tratar., - -

154 Empotrado en cada una de las aberturas 22 hay un
material filtrante inerte y.finamente dividido 24 en parti-
culas, tal como harina £6sil. La granulometria del material
filtrante se escoge segiin los sélidos a retener. La granulo
metris del material filtrante 24 debe ser suficientemente pe

20, quefio para impedir el paso a su través de sblidos en parti-
culas en las aguas residuales. Una granulometrfa preferida
es del orden de 2 a 5 micras, por media. Una granulometria
demasiado pequefia del material filtrante da como resultado
un régimen de filtrado demasiado lento mientras que una gra

25. nulometr{a demasiado grande no elimina efectivamente las im

purezas gque se busca eliminar. Para retener el material fil
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trante dentro de las aberturas 22, se coloeca un tejido 23 u
otro material apropiado con un tamafio de malla lo bastante
pequefio para impedir el paso del material filtrante en par-
tfculas a su través sobre la superficie exterior del cuerpo
cilfndrico 20 y sobre las aberturas 22. Por ejemplo, se ha
encontrado que funciona adecuadamente un tejido de nylon o
género de punto de poliéster adherido con adhesivo a la su-

perficie exterior del cuerpo cilfndricos = = = = = = = = «

Montada dentro del recipiente hay una serie de pa
letas 26 que se extienden substancialmente por la longitud
delhreciﬁiente. Cada paleta estd fijada por puntales apro-
piados 28 a un 4rbol rotativo 30 montado axialmente en el
recipiente. Ia periferia exterior de cada una de las paletas
estd diseflada para pasar sobre las aberturas interiores lo
mds préximo posible a la superficie interior de la pared 20
sin afectar el material filtrante 24 contenido en las aber-
turas 22, La holgura entre las paletas y la superficie intg
rior de la pared 20 es preferentemente de 0,40 mm aproxima-
damente. EL 4rbol 30 se extiende a través de uma abertura
en la pared 18 y estd conectado a unos medios accionadores
apropiados 32, tales como un motor hidriulico por un conec-—
tador 29 para su giro. Un prensaestopa 31 normalizado de 4r
bol rodea el drbol 30 para impedir fugas a través de la pa-—

redtermmal180-‘--""‘-—-- --------- - -

Para la eliminacién del cromo hexavalente de solu
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ciones de aguas residuales se llena el interior del reci-
piente 14 con un compuesto de plomo insoluble en agua que
reaccione con los aniones de cromo en el agua que se trata
para formar un cromato de plomo insoluble en agua. E1 com-
5e puesto de plomo utilizado puede ser 6xido de plomo, carbo-
nato de plomo, hidréxido de plomo w otros compuestos de plo
mo insoluble en agua. La granulometria del material filtran
te 24 en particulas retenido en las aberturas del cuerpo ci
1indrico 20 se escoge para impedir el paso del precipitado
10. de cromato de plomo finamente dividido que se forma como rg
sultado de la reaccién del compuesto de plomo insoluble en
agua en el recipiente con los aniones de cromo contenidos en
la corriente de aguas residuales. Cuanto menor sea la granu
lometria del material filtrante utilizado, menor es el régi
15, men de filtrado. Se mantiene una diferencia de presidén en-
tre el interior y el exterior del recipiente 14 de 3 a 6 1i
bras/pulgada.2 (aproximadamente'0,21.a 0,42 kg/cmz) para una
filtracién adecuada. Se ha encontrado también gque un espe-
sor de pared del cuerpo cilindrico 20 debe ser de 6,35 mm a
20, 12,7 mm y preferentemente de 9,53 mm para reswltados Spti-
mos, La profundidad de la harina £6sil 24 que llena las
aberturas 22 del cuerpo cilindrico es igual al espesor de
la pared. Se llena el recipiente con el compuesto de plomo
en particulas en forma suelta o adsorto en los poros de un
25, soporte en particulas tal como se da a conocer en la paten
te estadounidense n? 3.791.280. Se alimentan las aguas re-

sidvales que contienen pequefias cantidades de aniones de
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cromo en el recipiente a través de la lumbrera 25 de entra-
da. Al hacer contacto con el compuesto de plomo en el reci~
piente cilindrico, se forma un precipitado finamente dividi
do, que es insoluble en agua, de cromato de plomo. El agua
atraviesa el material filtrante 24 de harina fésil (FW 50
con una granulometria de aproximadamente 0,40 mm), impidien
do la harina f6sil el paso del precipitado de cromato de
plomo a través de la misma. Se hacen girar las paletas 26
dentro del recipiente a una velocidad suficiente para impe-
dir el cegamiento del material filtrante 24 de harina fésil
por el precipitado finamente dividido de cromato de plomo.
Las paletas bambién mezclan continuamente el compuesto de
plomo dentro del recipiente para impedir la canalizacién o
falta de homogeneidad. Se descarga el agua liberada del cro
mo de la carcasa 10 a través de lg lumbrera 12. Si se desea,
pueden utilizarse medios de vigilancia, tales como un medi-
dor de conductividad, para muestrear continuamente el agua
de descarga pars determinar el nivel de aniones de cromo en
el agua que se descarga. Cuando el lecho de plomo dentro
del recipiente estd substancialmente agotado el cromo acuo~
soluble atravesard el material filtrante y producird un cam
bio en la conductividad del agua que se descarga. Si se de-
ses, los medios de vigilancia pueden estar conectados a unos
medios apropiados de control para terminar automgticamente
la alimentacién de agua en el equipo o para notificar a wn
operador pars que tome medidas apropiadas. Pueden hacerse

funcionar dos o m4s equipos en tandem de modo gue cuando un
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equipo estéd agotado las aguas residuales a tratar pueden
alimentarse al equipo adyacente. Puede recuperarse el preci

pitado de cromato de plomo contenido dentro del recipiente

¥y venderse como pigmento a la industria de pinturas o utili

zarse de otra formg, -~ ~ = - - - = e s e e e e e -

El sistema dado a conocer es Util también para la
eliminacién de otros metales pesados, tales como niquel,
cadmio, mercurio y plomo presentes en pequefias cantidades
en corrientes de agua, utilizando wn material de bratamien—
to en particulas que contiene un polimero de polisacdrido
natural tal como quitina o quitosdn tal como se da a cono-
cer en las patentes estadounidenses nos. 3.533.940 y
3.635.818, La quitina es el componente estructural princi-
pal de las conchas de langosta, gamba y cangrejo asi como
de log esqueletos exteriores de otros crusticeos, insectos
¥y araﬁ;s. La quitina estd compuesta de cadenas de unidades
de glucosa en que un hidroxilo en cada fragmentode glucosa
estd substituido por wn grupo acetamido. E1 quitosdn, wa
forma desacilado de quitina producido calentando quitina en
dcido acuoso, tiene propiedades similares a la quitina. Tan
to la quitina como el quitosdn actian como materiales de in
tercambio idénico para la eliminacién de metales pesados ta-
les como cromo, plomo, mercurio, zinc y cadmio contenidos
en forma acuosoluble en corrientes de agua. El recipiente
cilindrico 14 est4 lleno de conchas de gamba, langosta o

cangrejo en particulas u otra fuente de quitina, actuando
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la quitina o quitosdn como material de intercambio ibnico
para eliminar los metales pesados solubilizados en la co-
rriente de agua alimentada al recipiente. Se ajusta prefe-
rentemente el pH de la corriente entrante a tratar a un pH
de por debajo de aproximadamente 7, tal como pH 6,5. El re
cipiente cilfndrico 14 estd lleno con el polfmero de quiti
na en partfculas. La granulometrfa de la quitina o quito-
sén deberia estar entre los limites de 6 y 60 malla (malla
estadounidense). Tal como se ha citado anteriormente las
aberturas pequefias de la pared del recipiente estédn llenas
de un material filtrante finamente dividido y compacto en
particulas tal como harna f£6sil. Se utilizan paletas dentro
del recipiente para mezclar uniformemente el material de
tratamiento en particulas contenido en el mismo para impe-
dir lg falta de homogeneidad y para asegurar una accifn uni
forme de los metales pesados contenidos en la corriente de
agua con el material de tratamiento. Tal como se ha indica-~
do anteriormente, el agua descargada del equipo puede vigi-
larse continuamente para determinar la eliminacién efectiva
de los metales pesados contenidos en la misma. Cuando se
han agotado substancialmente las propiedades de intercambio
iénica de la quitina o quitosédn, se puede transferir el
agua entrante a tratar a un segundo equipo. Los metales pe-
sados secuestrados por el material de tratamiento en el re-
cipiente cilfndrico pueden recuperarse por pirélisis del ma
terial., La pir6lisis es una técnica conocida que implica el

calentamiento del lecho de material de tratamiento en wn re
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cipiente cerrado en ausencia de oxigeno suficiente para des

componer el material de tratamiento y recuperar el metal., -

Uno de los problemas asociados con el uso de con-

chas de gamba 0 cangrejo es que empiezan a oler muy répide-

5 mente despuds de eliminar la carne de las conchas debido a
podricién. Ello les hace casi imposibles de usar a causa

del olor asociado con las mismas. Se ha encontrado que remo
jando las conchas en una solucién de 0,5 a 4% en peso de
formaldehido se impide su podricién. Después de remojarse
10 en formaldehfdo, pueden secarse las conchas y utilizarse

sin olor asociado con las mismasS. = = = « « w - - - - - - -

La adicién del formaldehfdo u otro aldehfdo al ma
terial de tratamiento también tiene la ventaja de destruir
el cianuro libre y/o quimicamente combinado presente en la

15. solucién acuosa a tratar, tal como se describe en la paten-

te estadounidense N2 3.505.217¢ = = = = = = = = = = - = = = -

‘ Si la corriente acuosa a tratar contiene cantida-
des fuertes.de meteles pesados es'preferible someterla a un
tratamiento previo para reducir el nivel de los metales pe-

20. sados. Por ejemplo, soluciones 4cidas tales como soluciones de
1fquidds de decapado pueden tratarse previamente ajustando
el pH de la solucidén con sosa cdustica u otra base apropiada
¥ preferentemente aproximadamente a pH 6,5 y entonces afig-
diendo sulfuro sédico para hacer precipitar el metal pesa-

25. d.o."----"—--——-———-: ————————————
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El equipo puede utilizarse también conjuntamente
con quitina o quitosén para eliminar el cianuro presente en
corrientes acuosas. Por ejemplo, en una solucifn que contig
ne sosa cdustica y cianuro de nfquel, se afiade un aldehfdo
tal como formgldehido o acetaldehido que reaccionar con el
cianuro y lo descompone. Entonces se ajusta preferentemente
el pH de la solucién aproximadamente a pH 6,5 y se afiade el
sulfuro sédico para hacer precipitar el metal pesado que
queda retenido dentro del equipo filtrante por el material

filtrante 24. = = = = = = i Iy U

El equ'ipo puede utilizarse también conjuntamente+
con coadyuvantes convencionales de filtracién (harina f£6-
sil) como material de tratamiento para filtrar y clarificar
zumos de fruta tales como zumo de manzana y vinos. Se utili
za un grado més basto de harina f£6ésil para el material de
tratamiento que para el material filtrante 24. Para limpiar
aceite de cdrter, el equipo puede llenarse con una arcilla

4cida como el material tratante. = = = = = % @ @ - - - - -

A los efectos consiguientes se declaran de nove-
dad y propiedad para Espafia, sus territorios y plazas de so

berania, las reivindicaciones que siguen. = = = = « = « =~ =
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REIVINDICACIONES

1.- Método para la eliminacién de impurezas de 1f

quidos que las contienen, ceracterizado porque comprendé: -

hacer pasar el liIguido que contiene las impu~
rezas sucesivamente en contacto con un lecho compactado suel
tamente de material de tratamiento en partfculas contenido
en un recipien%e gue elimina la impureza y luego a través
de una capa compactada inerte de material filtrante finamen
te dividido en particulas retenida en pequeflas aberturas en
la pared del recipiente inmediatamente .junto al material de
tratamiento, teniendo el material filtrante una granulome-
trfa suficiente para impedir el paso a su través de los sé-

1idos en particulas contenidos en el liguido, y — = = = = =

barrer repetidamente la superficie interior
de la pared del recipiente por encima de las aberturas en
las que el material filtrante estd retenido para impedir el

cegamiento del material filtrante, — = = = =« - =« = = = « =

2.~ Método segin la reivindicacién 1, caracteriza
do porque el material filtrante retenido en las aberturas es

haring £6sile = = = = = = = = = —————— - - - - -

3.- Método segln la reivindicacién 1, caracteriza
do porque el lfquido es agua, las impurezas contienen anio-

nes de cromo y el material de tratamiento en particulas e in
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soluble en agua es un compuesto de plomo insoluble en agua
capaz de reaccionar qufmicamente con los aniones de cromo

para formar un cromato de plomo insoluble en aguaes = = = =

4.~ Método segin la reivindicacién 1, caracteriza
do porque el liquido es una solucién acuosa, las impurezas
contienen metales pesados y el material de tratamiento en
particulas e insoluble en agua es quitina que adsorbe y re—

tiene los metales pesados contenidos en la solucién acuosa.

5.— Método seglin la reivindicacién 4, caracteriza
do porque el material es uno escogido del grupo consistente

en las conchas en particulas de langosta, cangrejo y gamba

tratadas previamente con una solucién que contiene un aldehf

do, preferentemente formaldehfdo, « = =« = = =~ = = -——

6.~ Nétodo segin la reivindicacién 2, caracteriza
do porque la granulometrla media de la harina fésil es de 2

A D MICPaSe = = s = @ s o o o = o o oo o e e - -

T+~ Método segiin la reivindicacién 1, caracteriza
do porque el lfiquido es un zumo de fruta que contiene impu-
rezas y el material de tratamiento es un coadyuvante de fil

tracién."" ————— - e Mm B Em G Em ee ED m e Gm o sm ER ED e wm e

8.~ "METODO PARA LA ELIMINACION DE IMPUREZAS DE
LIQUIDOS QUE LAS CONTIENENM™, = = = = = = = = = - o . -

Todo ello conforme se describe y reivindica en la
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presente memoria que consta de dieciocho hojas, foliadas y
mecanografiadas por una sola de sus caras, y de wa lémina

de dibujos que la ilustra.

BARCELONA, 2 MAYO 1977
P.A. M. CURELL SUNOL
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