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@Resumen:

Equipo y procedimiento para obtencién/recuperacion
de nitrégeno en forma de amoniaco (bio amoniaco) a
partir de biomasas animales y vegetales con fase
liquida, que comprende:

una separacion de fases en una separadora (3),
opcionalmente con una decantadora (2) previa;

la derivacion de la fase liquida (6) a un reactor (7) de
evaporacion, con un espacio libre (71) donde se crea
una baja presién, y un agitador (73) que genera un
régimen turbulento;

la derivacion del amoniaco y del agua evaporados en
el reactor (7) del espacio libre (71) a una trampa de
agua (8) de captura de la humedad;

la introduccion del amoniaco deshumedecido en un
borboteador (9) con agua destilada a baja
temperatura para la produccion de hidréxido de
amonio.
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DESCRIPCION

PROCEDIMIENTO Y EQUIPO Y PARA LA OBTENCION/
RECUPERACION DE NITROGENO EN FORMA DE AMONIACO (BIO
AMONIACO) A PARTIR DE BIOMASAS ANIMALES Y VEGETALES

OBJETO DE LA INVENCION

La invencién, tal como expresa el enunciado de la presente memoria
descriptiva, se refiere a un procedimiento para la obtencion, recuperacién
de N2z nitrégeno en forma de amoniaco (NH3) o Bio amoniaco (debido a su
materia prima) asi como compost y H20 obtenidos a partir de biomasas de
origen vegetal y/o animal (Materias Primas), a través del equipo de la

invencion.

Entendemos como biomasas de origen animal y/o vegetal, por ejemplo:
purines de cerdos, vacunos, aves, material organico (residuos) y
deyecciones humanas.

El objeto de la presente invencidon se centra, concretamente, en un
procedimiento para la obtencidn/ recuperacién del N2 nitrégeno en forma
de amoniaco organico NHs (Bio amoniaco) que, de manera innovadora se
obtiene a partir de biomasa como materia prima de origen vegetal y animal,
en un procedimiento de evaporaciéon de la fase liquida en el equipo que
también es parte de esta patente, para obtener por un lado (NH3) de forma
gaseosa Yy/o liquida, por otro lado H20 para fertirriego, y compost como fase
sélida.

CAMPO DE APLICACION DE LA INVENCION

El campo de aplicacion de la presente invencién se enmarca dentro del
sector ganadero (cria de ganado intensivo) y de la industria dedicada a la
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fabricacion de productos quimicos, fertilizantes y las plantas de
tratamientos de efluentes domésticos e industriales, centrandose
particularmente en el ambito de la produccién de amoniaco (NH3), compost,
agua para riego con niveles de amoniaco adecuados a la normativa,
evitando la contaminacion de toda la cuenca hidrica por lixiviacion del ion

NO3y reduccion de efluentes amoniacales.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

El amoniaco, amoniaco, azano, espiritu de Hartshorn o gas de amonio es
un compuesto quimico de nitrégeno con la férmula quimica NHs. Es un gas
incoloro con un caracteristico olor repulsivo. Se encuentra abundantemente
en la orina y en la materia fecal. Es el principal producto terminal del
metabolismo de proteinas en el hombre y en los demas mamiferos. La orina

humana contiene unos 209 por litro.

Aproximadamente el 83% del amoniaco se utiliza como fertilizantes o sales,
soluciones o anhidridos. Cuando se aplica en suelo, ayuda a incrementar
el rendimiento de los cultivos como el maiz y el trigo. EI 30 % del nitrégeno
agricultural usado es en forma de anhidrido.

El amoniaco sirve, actualmente, como materia prima para la formacién de,

fertilizantes agropecuarios, cremas humectantes y polimeros.

La utilizacién de fertilizantes de amoniaco y fosfatos permite que las
plantaciones se vuelvan mas fuertes y pueden sobrellevar, con la ayuda de
los productos agroquimicos necesarios, distintos tipos de insectos,
bacterias y virus que pueden llegar a afectarlas durante el tiempo que dure

la maduracién de sus frutos.

Tradicionalmente el NH3 se obtiene por el método denominado
procedimiento Haber-Bosch. El procedimiento consiste en la reaccion
directa entre el nitrdgeno y el hidrégeno gaseosos.
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Por otra parte, es conocida la sintesis de amoniaco a nivel industrial (a base
de hidrocarburos) que se realiza a partir del cracking para obtener

amoniaco (NHa) liquido y anhidrido carbénico (COz2) gaseoso

N2(g) + 3H2(g) — 2NHj3(g)
Estos valores se obtienen por medio de la ecuacion de Van't Hoff. Es una
reaccion muy lenta, puesto que tiene una elevada energia de activacion,
consecuencia de la estabilidad del Na.

El método de Haber-Bosch utiliza dos materias primas: hidrégeno vy
nitrégeno. El hidrégeno necesario es producido a partir de la reformacion
de gas natural, de GLP o de nafta con vapor de agua, siendo el gas natural

la alimentacion mas usual.

Luego de la metanacién, el gas circulante se compone de aire, metano y
vapor de agua, los cuales reaccionan con catalizador de hierro para formar

amoniaco en estado gaseoso segun:
7 CHs+10H20 +8N2+2 02> 16 NHz + 7 CO2

El amoniaco gaseoso se condensa por enfriamiento y se separa del gas
para almacenarlo. El amoniaco gaseoso remanente es recirculado al loop

de sintesis.

EXPLICACION DE LA INVENCION

El procedimiento para la obtencion/ recuperacion de nitrégeno N2 en forma
de amoniaco organico NH3 (Bio amoniaco) que la presente invencién
propone se configura, en cambio, como una destacable novedad dentro de
su campo de aplicaciéon, aportando ventajas y caracteristicas que lo
distinguen y mejoran respecto del procedimiento conocido antes descrito,
las cuales se hallan convenientemente recogidas en las reivindicaciones

finales que acompanan a la presente memoria descriptiva.

Conviene mencionar, en primer lugar, que “la materia prima utilizada” por
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esta invencion proviene de “biomasas” (animales/ vegetales) por ejemplo:

purines.

Las diferencias mas importantes a tener en cuenta sobre otras materias

primas, productos obtenidos y efluentes son:

Las materias primas involucradas en la obtencion/ recuperacion del

Nitrégeno Nz en forma de amoniaco organico (NH3) Bio amoniaco:

. De origen animal, tal como los excrementos (purines) de porcinos,
aviar, vacunos, lanares, la sangre de estos animales citados, los pelajes o

los componentes organicos de los mismos tal como las visceras.

. De origen vegetal tal como la pinaza mediterranea, las hojas de
arboles y arbustos, las verduras, las frutas, u otros componentes derivados
de los bosques tal como las cortezas o los pifiones.

. De excreciones humanas y otros residuos organicos de plantas de

tratamiento de aguas urbanas.

Una de las ventajas derivadas del procedimiento es, pues, la optimizacién
de las ganaderias de cria intensiva que utilizaran los purines como materia
prima para este fertilizante bio y ademas sus efluentes podran utilizarse
como fertirriego ya que tendran los niveles amoniacales adecuados a la

normativa de la UE.

El agua que se obtiene del procedimiento de la invencidén se ajusta a la
normativa para fertirriego de la UE en lo referente a los niveles de nitratos
y evita la eutrofizacion por nitratos de la cuenca acuifera de las zonas

vulnerables.

El compost final posee un bajisimo contenido amoniacal para su utilizacién

como compost activo, no dafino para el medio ambiente.

En definitiva, el procedimiento supone una gran ventaja en cuanto a la
aportacion de impactos positivos indirectos para el medio ambiente natural
que provienen del uso adecuado de las biomasas vegetales y animales;
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ademas la fabricacién de fertilizantes en base organica que permiten
intensificar la agricultura en los terrenos existentes, reduciendo la
necesidad de expandirla hacia otras tierras que puedan tener usos
naturales o sociales distintos.

Ademas, se reducen sustantivamente los impactos ambientales negativos
que de la produccién de fertilizantes con base de hidrocarburos suelen ser
severos. Las aguas residuales no constituyen un problema. Al haber sido
tratadas como parte del procedimiento son levemente acidas (dependiendo
del tipo de planta), y su contenido de sustancias téxicas son minimos
(concentraciones de: amoniaco o los compuestos de amonio, urea, cadmio,

arsénico, fluoruros y fosfato).

El equipo realiza en su ultima etapa un tratamiento de la fraccién liquida de
los purines como agente activo en la obtencién de nitrégeno en forma de
amoniaco organico (Bio amoniaco). Este tratamiento es la causa de que
sus efluentes, sélidos totales suspendidos, nitrato y nitrégeno organico,
fésforo, potasio, y (como resultado), estén dentro de los parametros
normales para fertirriego en DBO (demanda biologica de oxigeno) y DQO
(demanda quimica de oxigeno), conductividad eléctrica, pH, etc.

El procedimiento de recuperacién/ obtenciéon de nitrégeno en forma de
amoniaco, a partir de material organico de desecho con fase liquida,

comprende:

Una separacion de fases en una separadora, con decantacién previa

si se considera necesario. Puede ser una centrifugadora de flujo continuo.

La derivacién de la fase liquida a un reactor de evaporacién, con un
espacio libre superior donde se crea una baja presion, y un agitador que

genera un régimen turbulento.

La derivacién del amoniaco evaporado del espacio libre es obligado
a pasar por una trampa de agua para capturar los vapores de agua que se
pueden liberar de la fraccion humeda de los purines.
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La introduccion del amoniaco deshumidificado en un borboteador de
gas que contiene agua destilada desmineralizada a baja temperatura (por

ejemplo, a 42C) para la produccion de hidréxido de amonio disuelto.

Preferiblemente, la fase solida se deriva de la separadora (y de cualquier
otra hipotética etapa similar) a una estacién de compostaje.

Es posible realizar la adicién de una base en el reactor, o modificar su
temperatura para que sea de entre 45 y 55 °C. Por su parte, se recomienda
que el borboteador de gas esté refrigerado para mejorar la solubilidad del

amoniaco en el agua.

La depuracion de la fase liquida tras la evaporacién del amoniaco en el

reactor se realiza preferentemente, de forma consecutiva, mediante:

Un filtro fisico (centrifuga rotativa de flujo continuo, por ejemplo)
preferiblemente de malla variable, donde la fraccion sélida separada

se composta.
Un ozonificador.

Un equipo de electrocoagulacién con electrodos de aleacion de plata

y cobre.
Un filtro de carboén activado y zeolita.
Un filtro UV (Ultravioleta).

Toda la torta que se retira durante los procesos de filtrado y

recirculacion se llevan a la estacién de compostaje.

Un dispositivo de ésmosis inversa, donde la torta que se retira de la

membrana también se lleva a la estacién de compostaje.

La invencion también se refiere al equipo de recuperacién/ obtencion de
nitrégeno en forma de amoniaco (Bio Amoniaco) que comprende todos

estos aparatos.
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DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

Para complementar la descripcion que se esta realizando y con objeto de
ayudar a una mejor comprensién de las caracteristicas de la invencién, se
acompana a la presente memoria descriptiva, como parte integrante de la
misma, de una hoja de planos en la que con caracter ilustrativo y no

limitativo se ha representado lo siguiente:

La figura nimero 1 y Unica.- Muestra una vista esquematica del equipo de
recuperacion/ obtencion de nitrégenos en forma de amoniaco en un primer
ejemplo de realizacién del objeto de la invencién, apreciandose las partes
y elementos que comprende y su disposicion.

REALIZACION PREFERENTE DE LA INVENCION

El procedimiento de la figura 1 es un procedimiento por lotes que comienza
con un deposito (1) de purines, generalmente una balsa de decantacién/
separacién. Si proviene de otro tipo de depédsito puede ser necesario una
decantacion (2), en una decantadora, para eliminar parte de los sélidos.

A continuacion, se introduce en una separadora (3) de fases, para derivar
la fase sélida (4) a una estacién de compostaje (5), y la fase liquida (6) al
reactor (7) cilindrico. La separadora (3) preferida es una centrifuga de
tornillo de flujo continuo y malla variable, como puede ser una rotativa de
rascador o tornillo con mallas de paso variable (preferiblemente 50, 100,
200, 300 y 500 micras). Segun la decantacién original, se puede reducir

esta fase solida (4) al 10% de los purines introducidos.

En el reactor (7) se introduce una cantidad de fase liquida (6), permitiendo
un espacio libore (71) superior para favorecer la evaporacién. Una
proporcién preferida deja un 25% del volumen del reactor (7) como espacio
libre (71). En el reactor (7) se produce un calentamiento hasta unos 45-55
°C (dependiendo del pH del purin, para optimizar la relacién agua-amoniaco
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en la fase gaseosa) mediante un calefactor (72), como pueden ser un
serpentin de agua caliente y también se realiza una bajada de la presion
en el interior del reactor (7). En ambos casos para seguir favoreciendo la

evaporacion.

En el reactor (7) se produce una circulacion forzada por medio de un
agitador (73) (hélice de impulsion por ejemplo a 150 r.p.m.) que
preferiblemente lleva el purin a un régimen turbulento, aumentando la
superficie de evaporaciéon del purin. Este régimen turbulento ayuda a la
evaporacién facilitando la ruptura del puente de hidrégeno entre las

moléculas del amoniaco presentes en el purin.

Si se desea, se puede modificar el pH anadiendo una base, como sosa
caustica. La cantidad dependera del pH de partida (caracterizacion del
purin) y del pH deseado, que preferiblemente sera de 11.

Todos los factores descritos provocan que en el interior del de la invencién
el gas NHs se evapore de la fase liquida del purin situandose en el espacio
libre (71) debido a su diferencia de densidad con el resto del purin liquido

y con el resto de los gases evaporados.

El gas NH3 y el vapor de agua se retiran mediante una bomba de vacio y

son llevados a una trampa de agua (8) para separar el vapor de agua.

Esta trampa de agua (8) nos permite visualizar si estamos evaporando
adecuadamente el NHs. Cuando la trampa de agua (8) acumula agua en su
interior, indica que nos estamos desviando de la curva de evaporacion
agua-amoniaco y perdemos eficiencia térmica (estamos sobrecalentando
la fase liquida (6)). Ademas, la trampa de agua (8) permite no arrastrar

impurezas que conlleva el vapor de agua de los purines

El gas NH3 deshumidificado se introduce en un borboteador de gas (9)
igualmente con un liquido en la parte inferior (agua destilada y
desmineralizada inicialmente) y espacio vacio superior. Las burbujas

producen una gran superficie de contacto entre el agua refrigerada y el
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amoniaco, aumentando la disolucion y acelerando la reaccion para hacer

hidréxido de amonio.
NH3 + H2O ~ NHs4*+ OH - NH4OH

En este caso, se prefiere que el borboteador de gas (9) esté refrigerado,
por ejemplo a 4 °C obteniéndose una solucion no saturada enfriada. De

esta forma se puede trabajar con el amoniaco en condiciones de seguridad.

El purin que permanece en el reactor (7) tras la evaporacion del amoniaco
se debe tratar, para lo que pasa primero por un filtro fisico (10) y por un
ozonificador (11). El ozonificador (11) inyecta ese gas Oz por medio de un
Venturi hacia el flujo de purin a tratar, y se produce una remanencia en un
depdsito para dar tiempo a su actuacién. El ozono produce una importante
oxidacién y desinfectante de la fase liquida (6) del purin y de los
contaminantes oxidables y microorganismos. La capacidad del ozono para
producir “bromo libre” por la oxidacion del ion bromuro es una ventaja del
ozono en tratamiento de los purines. Con este tratamiento de ozono, se
tiene la capacidad de convertir materiales organicos refractarios en

materiales biodegradables.

Tras el ozonificador (11), preferiblemente con recirculacién la fase liquida
se traslada a un equipo de electrocoagulacion (12), también
preferiblemente con recirculacion. Este equipo de electrocoagulacion (12)
comprende un anodo y un catodo de sacrificio, por ejemplo de aleaciones
de cobre y plata, para ionizar la fase liquida (6) y terminar la desinfeccién.
La utilizacion de los ionizadores de plata/cobre permite controlar el &mbito
microbiolégico y prolongar la duracion de la fase liquida (6) del purin en
espacios confinados. El voltaje necesario es reducido (inferior a 12 V) y los

electrodos se pueden situar a cada lado del flujo del purin.

Al efecto desinfectante de la electrocoagulacion se suma la presencia de

iones de cobre en el flujo, que también tienen efecto desinfectante. La

10
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utilizacién de la ionizacion cobre- plata en la invencién logra una
desinfeccidén organica y mata la bacteria legionela (por ejemplo). Esta etapa
de filtrado- desinfeccion no elimina materia organica como restos de tejido,
pelos, etc. de la fase liquida (6) del purin. Esta fase liquida (6) puede tener
un pH basico, si se us6 sosa caustica en el reactor (7), pero en todo caso
es recomendable que asi sea.

Tras el equipo de electrocoagulacion (12) se introduce la fase liquida (6) en
un filtro de carbo6n activado (13) y zeolita de granulometria variable. El purin
es obligado a recircular por el filtro de carb6n activado (13) y zeolita que,
debido a sus propiedades de absorcién, retiene el olor, el color y los restos
de amoniaco del Purin. El filtro de carb6on activado (13) y zeolita
proporciona la porosidad y superficie especifica combinada para lograr un
intercambio catidnico natural realizando ademas una importante filtracion,
eliminando las particulas contaminantes hasta 10 um y absorbiendo los
cationes en solucion como Fe, Mn, Cu, Zn, y metales pesados como Pb y
As.

Como penultimo paso, la fase liquida (6) remanente del purin atraviesa un
filtro UV (14) desinfectante.

Finalmente, y para lograr un agua resultante con calidad suficiente segun
la normativa, la fase liquida (6) se trata en un dispositivo de ésmosis inversa
(15). Preferiblemente con algun otro filtro fisico, opcional, previo. El
dispositivo de 6smosis inversa (15) elimina también cualquier resto de sosa
caustica. Si se prefiere, se puede neutralizar previamente afiadiendo algun
tipo de &cido para formar sales.

El material retirado de la fase liquida (6) en el filtro fisico (10) los dispositivos
de 6smosis inversa (15), ozonificador (11), equipo de electrocoagulacion,
filtro de carbdn activado (13) y cualquier valvula de purga se remite a la

estacién de compostaje (5).

1"
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para obtencién/recuperacion de nitrégeno en forma de
amoniaco a partir de biomasas animales y vegetales con fase liquida, que
comprende:
una separacion de fases en una separadora (3);
la derivacién de la fase liquida (6) a un reactor (7) de evaporacion,
con un espacio libre (71) donde se crea una baja presién, y un
agitador (73) que genera un régimen turbulento;
la derivacién del amoniaco y del agua evaporados en el reactor (7)
del espacio libre (71) a una trampa de agua (8) de captura de la
humedad;
la introduccion del amoniaco deshumedecido en un borboteador de
gas (9) refrigerado con agua destilada y desmineralizada a baja
temperatura para la produccion de hidréxido de amonio.

2.- Procedimiento, segun la reivindicacion 1, cuya fase sélida (4) se deriva

de la separadora (3) a una estacién de compostaje (5).

3.- Procedimiento, segun la reivindicacion 1, que comprende una

decantacion (2) previa.

4.- Procedimiento, segun la reivindicacion 1, que comprende la adicion de
una base en el reactor (7) si el pH es inferior a 7.

5.- Procedimiento, segun la reivindicacion 1, donde la temperatura en el
reactor (7) es de entre 45 y 55 °C.

6.- Procedimiento, segun la reivindicacion 1, cuya fase liquida (6) que se

retira del reactor (7) tras la evaporacion del amoniaco es tratada

12
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consecutivamente en:
un filtro fisico (10);
un ozonificador (11);
un equipo de electrocoagulacién (12) con electrodos de aleacién de
plata y cobre;
un filtro de carbén activado (13) y zeolita;
un filtro UV (14)
y un dispositivo de 6smosis inversa (15);

retirdindose cualquier material a la estacién de compostaje.

7.- Equipo para la obtencion/recuperaciéon de nitrbgeno en forma de
amoniaco (bio amoniaco) a partir de biomasas animales y vegetales con
fase liquida, que comprende:
una separadora (3) de fases; cuya derivacién de la fase liquida (6)
estd comunicada con
un reactor (7) de evaporacion, con baja presién y un agitador (73)
para generar un régimen turbulento; y que posee a derivacion del
amoniaco humedo evaporado a
una trampa de agua (8) de captura de la humedad; conectado a
un borboteador de gas (9) refrigerado para la produccion de

hidréxido de amonio.

8.- Equipo, segun la reivindicacién 7, que comprende una decantadora

previa.

9.- Equipo, segun la reivindicacion 7, cuyo reactor (7) posee una salida de
la fase liquida (6) conectada consecutivamente a:

un filtro fisico (10);

un ozonificador (11);

un equipo de electrocoagulacién (12) con electrodos de aleacién de

13
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plata y cobre;
un filtro de carbén activado (13) y zeolita;
un filtro UV (14);
y un dispositivo de ésmosis inversa (15).
5 retirandose cualquier material a la estacién de compostaje

14
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A Buenas practicas ganaderas para reducir la carga de patdégenos en purines. Instituto de 1-9
Investigaciones agropecuarias, Gobierno Regional de Los Lagos, BOLETIN INIA N° 313.2015 [en
linea][recuperado el 20/02/2018]. Recuperado de Internet:
http://www?.inia.cl/medios/biblioteca/boletines/NR40316.pdf. Paginas 32-38.

A ES 2194583 Al (ROS ROCA SA) 16/11/2003, 1-9
columna 2, lineas 21-35; columna 3, lineas 16-33; columna 4, lineas 15-36;
Columna 5, lineas 33-66; columna 6, linea 4 — columna 8, linea 2.

Categoria de los documentos citados

X: de particular relevancia O: referido a divulgacién no escrita

Y: de particular relevancia combinado con otro/s de la P: publicado entre la fecha de prioridad y la de presentacién
misma categoria de la solicitud

A: refleja el estado de la técnica E: documento anterior, pero publicado después de la fecha

de presentacion de la solicitud

El presente informe ha sido realizado
para todas las reivindicaciones ] para las reivindicaciones n°:

Fecha de realizacion del informe Examinador Péagina
28.02.2018 M. Gonzélez Rodriguez 1/3



http://www20.gencat.cat/docs/arc/Home/Ambits%20dactuacio/Quin%20residu/Excedents%20de%20dejeccions%20ramaderes/Guia%20de%20tractaments%20de%20les%20dejeccions%20ramaderes/guia_dejeccions_es.pdf�
http://www20.gencat.cat/docs/arc/Home/Ambits%20dactuacio/Quin%20residu/Excedents%20de%20dejeccions%20ramaderes/Guia%20de%20tractaments%20de%20les%20dejeccions%20ramaderes/guia_dejeccions_es.pdf�
http://www20.gencat.cat/docs/arc/Home/Ambits%20dactuacio/Quin%20residu/Excedents%20de%20dejeccions%20ramaderes/Guia%20de%20tractaments%20de%20les%20dejeccions%20ramaderes/guia_dejeccions_es.pdf�
http://www.mapama.gob.es/es/ganaderia/temas/ganaderia-y-medio-ambiente/evaluaciondetecnicasdegestiondedeyeccionesganaderas_tcm7-414251.pdf�
http://www.mapama.gob.es/es/ganaderia/temas/ganaderia-y-medio-ambiente/evaluaciondetecnicasdegestiondedeyeccionesganaderas_tcm7-414251.pdf�
http://www2.inia.cl/medios/biblioteca/boletines/NR40316.pdf�

OFICINA ESPANOLA
DE PATENTES Y MARCAS
N.° solicitud: 201731051

ESPANA Fecha de presentacion de la solicitud:

29.08.2017
Fecha de prioridad:

® 0

INFORME SOBRE EL ESTADO DE LA TECNICA

B} mt.c.:  Ver Hoja Adicional

DOCUMENTOS RELEVANTES

Categoria @ Documentos citados Reivindicaciones
afectadas
A FLOTATS, X. et al. Concentracion de deyecciones ganaderas mediante procesos térmicos. Actas del 1-9

Il Encuentro Internacional gestion residuos organicos. 2004, paginas 1-16. Paginas 8-15.

A GARCIA GONZALEZ, M.C. Estrategias tecnoldgicas para el tratamiento de las deyecciones 1-9
ganaderas. XXVII Jornadas de Ciencia y Tecnologia.12/05/2016 [en linea][recuperado el 16/02/2018].
Recuperado de Internet
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esca 2016.pdf. Tecnologias de tratamiento de la fraccion liquida.
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