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DESCRIPCION
Material compuesto poroso permeable
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a un material compuesto que contiene particulas de hierro y al menos un
componente funcional. Las particulas de los componentes funcionales estan bien distribuidas en un cuerpo de hierro
poroso permeable. La presente invencion también se refiere al método de fabricar el material compuesto, y al uso
del material compuesto para purificar fluidos. El material compuesto puede fabricarse en forma de polvo, forma de
granulo y otras diversas formas usando procedimientos metallrgicos de polvos.

Antecedentes de la invencion

Las sustancias inorganicas/organicas toxicas en diversas fuentes de agua tienen que reducirse por debajo de los
niveles regulados antes de que el agua vaya a los sistemas de agua potable o se libere en recipientes.

El nitrato (NOg) es el contaminante inorganico mas comun encontrado en el agua subterrdnea en las areas en las
que las se producen actividades agricolas en gran medida. Los nitratos habitualmente provienen de fertilizantes,
usados en agricultura y jardineria para proporcionar a las plantas y los arbustos nutrientes.

Otros contaminantes que pueden generarse a partir de tales actividades son fosfatos (PO43') y trazas de pesticidas
tales como atrazina. La acumulacion de fertilizantes es un problema ya que pueden atravesar el suelo y contaminar
los sistemas de agua subterrdnea. Tanto los pozos de agua poco profundos como los pozos de agua profundos
pueden verse afectados.

Los metales toxicos tales como arsénico (As), cromo (Cr), del cual su estado de oxidacion +6 (CrV') se considera
como el mas nocivo, plomo (Pb), mercurio (Hg), cadmio (Cd), selenio (Se), etc., otras sustancias como hidrocarburos
clorados y ofras sustancias organicas, a veces medidas como carbono orgénico total (COT) se generan o bien a
partir de origenes naturales o bien a partir de actividades industriales o agricolas.

Para alcanzar niveles aceptables de contaminantes en el agua potable, actualmente se usan muchos
procedimientos.

La 6ésmosis inversa se basa en el proceso de dsmosis. Esto implica el movimiento selectivo de agua desde un lado
de una membrana al otro. Una desventaja principal de la 6smosis inversa es la gran cantidad de agua residual
contaminada generada, que puede representar hasta del 50 al 90% del agua entrante. Con el tiempo, se produce la
obstruccion de los poros de la membrana ya que el hierro, las sales y bacterias se acumulan sobre la superficie de la
membrana. Esto no solo afecta al rendimiento del sistema de 6smosis inversa, sino que también puede provocar la
contaminacion bacteriana del agua. Esta técnica también consume mucha energia.

Los procedimientos de destilacién también se usan. El nitrato y otros minerales permanecen concentrados en el
tanque de ebullicion. Las desventajas de este proceso incluyen la cantidad de energia consumida (para hervir el
agua), la capacidad limitada y el mantenimiento constante.

Los procedimientos de intercambio i6nico percolan el agua a través de materiales de resina esférica de tipo perla
(resinas de intercambio i6nico). Los iones en el agua se intercambian por otros iones fijados en las perlas. Los dos
métodos de intercambio idnico mas comunes son el ablandamiento y la desionizacion. Las técnicas de intercambio
i6nico también generan residuos de salmuera peligrosos que necesitan depositarse. Los sistemas de desionizacion
(DI) eliminan iones de manera eficaz, pero no eliminan de manera eficaz la mayoria de los compuestos organicos o
microorganismos. Los microorganismos pueden unirse a las resinas, proporcionando medios de cultivo para el
rapido crecimiento bacteriano y la posterior generacion de pir6genos. Esta técnica tiene una baja inversion de capital
inicial pero un alto coste operacional a largo plazo.

La publicacion de patente estadounidense n.° 2007/0241063A1 describe un procedimiento para tratar agua
contaminada con un compuesto organico volatil con granulos de polvo de hierro que contienen hierro, carbono y
oxigeno. La adicién de carbono a los granulos de polvo de hierro en el documento US2007/0241063A1 se realiza
durante el procedimiento de atomizacion y no se somete a ningun procedimiento de mezclado. Esto se conoce
comunmente como un procedimiento de “aleado previo” en el campo de la metalurgia de polvos.

La patente estadounidense n.® 5534154 describe un procedimiento para tratar agua contaminada haciendo pasar el
agua que contiene el contaminante en disolucion a través de un cuerpo permeable de material de tratamiento que
comprende particulas de un material adsorbente mezclado fisicamente con particulas de metal. Las particulas de
metal de hierro mencionadas en la patente son rellenos de hierro generalmente en forma granular sélida. El
procedimiento requiere un voltaje Eh negativo que a su vez exige la exclusién de oxigeno.
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El documento US6827757 describe un material compuesto basado en hierro de magnetita con tamaro de particula
promedio muy pequefio de 0,05 - 10 um.

El documento EP1273371A2 describe un polvo de hierro adaptado para remediar medios seleccionados mediante la
deshalogenacién de hidrocarburos halogenados en los medios que comprenden particulas de polvo de hierro y
compuestos inorganicos. Dichos compuestos inorganicos deben tener una resistividad eléctrica muy baja,
preferiblemente seleccionada del grupo que consiste en Ca, Ti, V y Cr. Dichos compuestos inorganicos deben estar
presentes en al menos una parte de la superficie de cada particula.

La publicacién de Slesar et al.: “MICROSTRUCTURE FORMATION AND FRACTURE PROCESSES IN Fe-C
SYSTEMS SINTERED IN NITROGEN”, POWDER METALLURGY PROGESS, vol. 2, n.? 4, 2002, paginas 199-210,
da a conocer un material compuesto poroso e impermeable caracterizado porque dicho material compuesto
comprende un cuerpo de particulas de hierro de 45-150 um y el 0,8% en peso de grafito en forma libre, distribuido y
bloqueado en los poros y las cavidades del cuerpo de hierro mezclado mediante una mezcladora de tambor y
compactado a 600 MPa.

El documento JP2004058051 describe un método para tratar suelo o agua subterranea usando particulas de hierro
que comprende una fase mezclada de fase de a-Fe y fase de FesOas.

Sumario de la invencion

Un objeto de la invencién es proporcionar materiales compuestos porosos permeables que comprenden un cuerpo
de hierro adecuado para la purificacion contaminante de fluidos, especialmente liquidos tales como agua. Los
materiales compuestos pueden aplicarse en tratamientos de fluidos tales como tratamiento de agua potable,
tratamiento de agua residual tal como municipal y tratamiento de agua residual industrial, y también para la
remediacion de suelos. Ademas, el material compuesto poroso permeable tiene componentes funcionales en su
forma libre bien distribuidos y bloqueados en los poros de un cuerpo de hierro. El término ‘bloqueado en’ se refiere al
efecto de la uniéon de particulas de componente funcional al cuerpo de hierro de tal manera que el fluido no las
retirard del cuerpo de hierro durante el procedimiento de purificacion. Otro objeto de la invencion es proporcionar el
método de fabricacion del material compuesto basado en hierro.

Aln otro objeto de la invencién es proporcionar un método para purificar liquidos, tales como agua, de
contaminantes sin la generacién de productos residuales peligrosos.

Aun otro objeto preferido de la invencion es proporcionar un producto y un método para reducir nitratos en agua,
especialmente agua que va a usarse como agua potable.

La presente invencién se refiere a un material compuesto poroso e impermeable para el tratamiento de fluidos
contaminados caracterizado porque dicho material compuesto comprende un cuerpo de particulas de hierro poroso
obtenidas mediante reduccién con CO o reduccion con Hy de éxidos de hierro, que tienen un intervalo de tamafio de
particula entre 45 um y 2 mm, un contenido de Fe por encima del 90% en peso y el 0,01-10% en peso de un
componente funcional que es carbono activado, distribuido y bloqueado en los poros y las cavidades del cuerpo de
hierro. Un cuerpo de particulas de hierro debe interpretarse como un cuerpo de particulas, como estan en el estado
original o las particulas de hierro se han formado en una forma diferente (un cuerpo de hierro).

Opcionalmente, pueden seleccionarse componentes funcionales adicionales fuera del grupo mencionado,
dependiendo del contaminante que va a procesarse. Todos los componentes funcionales deben bloquearse en y
estar bien distribuidos en el cuerpo de hierro poroso permeable.

La presente invencion también se refiere a métodos de fabricacién de un material compuesto poroso permeable, por
ejemplo para el tratamiento de agua. Dicho material compuesto puede fabricarse en diversas formas, tales como
polvo, viruta, laminilla, bloque o granulo, usando tecnologias metallrgicas de polvo comunes.

Un método para fabricar un material compuesto poroso e impermeable para el tratamiento de fluidos contaminados,
que comprende las etapas de; mezclar de manera mecanica particulas de hierro poroso que representan un cuerpo
de hierro obtenido mediante reduccion con CO o reduccion con Hz de 6xidos de hierro, que tiene un contenido de Fe
por encima del 90% en peso y que tiene un intervalo de tamafo de particula entre 45 um y 2 mm, con un
componente funcional, que esta presente en una cantidad del 0,01-10% en peso, hasta que el componente funcional
se distribuye mediante fuerzas mecanicas en el cuerpo de hierro y se bloquea. Opcionalmente, el método puede
incluir: tratar con calor el cuerpo de hierro, con o sin dicho componente funcional, a una temperatura de entre 300 y
1200°C en una atmosfera inerte o reductora; opcionalmente compactar el cuerpo de hierro, con o sin dicho al menos
un componente funcional, en un cuerpo compactado que tiene una densidad en verde igual a o por debajo de 7,0
g/cm?; y/o opcionalmente dimensionar dicho cuerpo de hierro, con o sin dicho al menos un componente funcional, en
el que dichas etapas pueden llevarse a cabo en un orden opcional.

La presente invencion también se refiere al uso de un material compuesto poroso permeable para reducir el
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contenido de contaminantes en un fluido, en el que se deja pasar dicho fluido a través del material compuesto
permeable. Dicho fluido puede ser un fluido que contiene agua, preferiblemente agua subterranea, agua de rio, agua
residual industrial, agua residual urbana y/o agua superficial. Dicho fluido puede usarse como agua potable después
del tratamiento de purificacion segln la presente invencién. Dichos contaminantes pueden seleccionarse del grupo
que consiste en nitrato, nitrito, metales pesados, tales como As, Pb, Hg, Cd, Se, Cr y Cr hexavalente, otras
sustancias inorganicas téxicas y compuestos organicos téxicos; o combinaciones de los mismos; preferiblemente
nitrato y/o nitrito.

Descripcion detallada de la presente invencion

El material compuesto permeable y poroso segun la presente invencion comprende una mezcla de particulas de
hierro poroso obtenida mediante reduccién con CO o reduccion con H, de éxidos de hierro, y el 0,01-10%,
preferiblemente el 0,05-8%, preferiblemente el 0,1-5% en peso de un componente funcional que es carbono
activado. Dependiendo del tamarfo del poro y de la cavidad del hierro poroso permeable, el componente funcional
puede tener en algunas realizaciones de la invencion un tamano de particula de menos de 20 um, preferiblemente
de menos de 10 um, en otras realizaciones el tamano de particula de los componentes funcionales puede ser de
menos de 10 um, preferiblemente de menos de 5 um. El tamafo de particula estd por encima de 0,01,
preferiblemente de 0,02 um.

Las particulas de hierro o el polvo se mezcla(n) con el componente funcional dando como resultado un material
compuesto segln la invencion. Ademas, el polvo de hierro puede mezclarse con el/los componente(s) funcional(es)
antes de compactarse y/o tratarse con calor, opcionalmente seguido por el dimensionamiento en un tamafno
deseado. Alternativamente, el polvo de hierro puede compactarse y/o tratarse con calor, opcionalmente seguido por
el dimensionamiento en un tamafo deseado, antes de mezclarse con el/los componente(s) funcional(es).

Todos los componentes funcionales deben bloquearse en y distribuirse bien en la estructura de hierro o el cuerpo de
hierro porosos permeables. Los componentes funcionales estan en forma libre, es decir todavia en su estado
original, y por tanto no alterados de ninguna manera tal como aleados o recubiertos en el cuerpo de hierro. Ademas
de obtener un efecto técnico combinado de la capacidad de adsorcién del componente funcional y la capacidad
redox del hierro poroso, se obtiene un efecto sinérgico cuando se combina el hierro poroso con el componente
funcional bloqueado en los poros del hierro. EIl componente funcional de carbono activado potencia la purificacién de
fluidos, proporcionando un efecto sinérgico con las particulas de hierro. Este efecto sinérgico es evidente por la alta
eficacia notable del nuevo material compuesto poroso permeable para la eliminaciéon de multiples contaminantes, por
ejemplo nitrato y arsénico en combinacion en agua. Una ventaja adicional con el método para reducir contaminantes
en fluidos segun la presente invencién es que, a diferencia de métodos tales como el intercambio ionico
convencional, no se generan residuos peligrosos mediante el método.

El polvo de hierro tiene un contenido de Fe de mas del 90% de hierro, preferiblemente mas del 95%.

El componente funcional se afade al cuerpo de hierro, por ejemplo particulas de hierro o una estructura de
particulas de hierro, en una cantidad de con el 0,01%-10%, preferiblemente el 0,05-8%, preferiblemente el 0,1-5%
en peso de al menos un componente funcional. El tamafio de particula de los componentes funcionales puede ser
de menos de 20 um, preferiblemente de menos de 10 um, y en algunos casos también preferiblemente de menos de
5 um, por ejemplo preferiblemente de 0,01-20 um, preferiblemente de 0,01-10 um, preferiblemente de 0,02-10 pum,
preferiblemente de 0,02-5 um.

El mezclado del polvo de hierro o de las particulas con el componente funcional se realiza mediante mezclado
mecanico de tal manera que las pequefnas particulas funcionales se introducen en la porosidad interna de la
estructura de particulas de hierro permeable y se bloquean en la estructura.

La etapa de mezclado puede realizarse en una mezcladora ordinaria, tal como un mezcladora de paletas en Z,
mezcladora de cono, mezcladora de cinta 0 mezcladora de alta velocidad durante un periodo de tiempo de entre 0,5
min y 8 horas, preferiblemente de 1 minuto a 5 horas o de 30 min a 3 horas.

Las siguientes realizaciones (1)-(7) no son segun la invencion:

(1) Se mezclan de manera mecanica particulas de hierro poroso reducidas quimicamente que tienen un intervalo de
tamano de particula entre 10 mm y 10 um con al menos un componente funcional. El tamafo de particula de los
componentes funcionales puede ser de menos de 10 um, preferiblemente de menos de 5 um. el mezclado mecéanico
se realiza de tal manera que las pequefas particulas se introducen en la porosidad interna de las particulas de
hierro poroso, tales como polvo de hierro reducido de tipo esponja, y se bloquean en la estructura.

(2) Se someten particulas de polvo de hierro que tienen un intervalo de tamafo de particula entre 2 mm y 1 um,
preferiblemente entre 1 mm y 1 um, y preferiblemente 0,5 mm y 1 um, a tratamiento térmico a 300-1200°C,
dependiendo del tamafio de particula, los tipos de polvo de hierro y componentes funcionales, en una atmédsfera
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inerte o reductora. Después del tratamiento térmico, la torta de polvo resultante se dimensiona para dar polvo de
hierro poroso con un tamafo deseado. Luego, el polvo tratado con calor y dimensionado se mezcla de manera
mecanica con el 0,01-10% en peso de al menos un componente funcional. El tamafio de particula de los
componentes funcionales puede ser de menos de 10 um, preferiblemente de menos de 5 um. El mezclado mecéanico
se realiza de tal manera que las pequefas particulas funcionales se introducen en la porosidad interna de las
particulas de hierro, y se bloquean en la estructura.

(3) Se mezclan particulas de hierro que tienen un intervalo de tamaro de particula entre 10 um y 10 mm con el 0,01-
10% en peso de al menos un componente funcional. Siendo el tamafio de particula de los componentes funcionales
de menos de 20 um, preferiblemente de menos de 10 um. Dicha mezcla se somete a compactacién a presiones por
debajo de 1000 MPa, preferiblemente por debajo de 600 MPa, para lograr una densidad compactada de entre 2,5-
7,0 g/cm®, preferiblemente de 4-6 g/cm® dependiendo del tipo de polvo de hierro usado, en las formas deseadas
tales como bloques, granulos o aglomerados. El material compuesto compactado puede dimensionarse
alternativamente en el tamafio deseado. El procedimiento de compactacién fuerza a las particulas funcionales mas
pequerias libres a bloquearse dentro del cuerpo de hierro poroso. Un polvo de hierro que tienen una forma irregular y
una estructura porosa puede proporcionar una alta resistencia en verde al material compuesto poroso permeable,
permitiéndose asi una menor densidad que promueve una mayor permeabilidad.

(4) Se mezclan particulas de hierro que tienen un intervalo de tamafo de particula por encima de entre 10 mm y 10
um, preferiblemente de entre 5 mm y 20 um y lo mas preferiblemente de entre 2 mm y 45 um con el 0,01%-10%,
preferiblemente el 0,1-5% en peso de al menos un componente funcional. Siendo el tamafio de particula del
componente funcional de menos de 20 um, preferiblemente de menos de 10 um. Dicha mezcla se somete a
tratamiento térmico a 300-1200°C en una atmoésfera inerte o reductora. Después del tratamiento térmico, la torta de
polvo resultante se dimensiona en el tamafio deseado. El procedimiento de tratamiento térmico fuerza a las
particulas mas pequenas libres a bloquearse dentro del cuerpo de hierro poroso.

(5) Se mezclan particulas de hierro que tienen un intervalo de tamafio de particula por encima de entre 10 mm y 10
um con el 0,01%-10% en peso de al menos un componente funcional. Siendo el tamafo de particula del
componente funcional de menos de 20 um, preferiblemente de menos de 10 um. Dicha mezcla se somete a
compactacnon de polvo a presiones por debajo de 1000 MPa para lograr una densidad compactada de menos de 7,0
g/cm para formar las formas deseadas, tales como bloques, granulos o aglomerados. El procedimiento de
compactacion fuerza a las particulas mas pequefas libres a bloquearse dentro del cuerpo de hierro. Luego, dicho
compacto se somete a tratamiento térmico a 300-1200°C, dependiendo del tamafo de particula, de los tipos de
polvo de hierro y de los componentes funcionales usados, en una atmoésfera inerte o reductora. La temperatura del
tratamiento térmico debe elegirse de manera que el componente funcional se mantenga en su estado original, por
ejemplo que no se difunda en la estructura de hierro. El material compuesto compactado y tratado con calor puede
dimensionarse alternativamente en el tamafio deseado.

(6) Se someten a compactacion particulas de hierro que tienen un intervalo de tamarfio de particula entre 2 mm y 1
um, preferiblemente entre 1 mmy 1 um,y preferlblemente 0,5 mm A 1 um a presiones por debajo de 1000 MPa para
lograr una densidad compactada de entre 2,5-7,0 g/cm 0 4-6 g/cm dependiendo del tipo de polvo de hierro usado,
para formar las formas deseadas, tales como bloques, granulos o aglomerados. Luego, el cuerpo compactado se
dimensiona en particulas que tienen un intervalo de tamano de particula entre 10 mm y 10 um. El material
dimensionado se mezcla de manera mecanica con el 0,01%-10% en peso de al menos un componente funcional. El
tamafo de particula del componente funcional puede ser de menos de 10 um, preferiblemente de menos de 5 um. El
mezclado mecanico se realiza de tal manera que las particulas funcionales pequefas se introducen en la porosidad
interna de las particulas de hierro poroso y se bloquean en la estructura.

(7) Se someten a compactacion particulas de hierro que tienen un intervalo de tamario de particula entre 2 mm y 1
um, preferiblemente entre 1 mmy 1 um, y preferlblemente 0,5 mm y 1 um a presiones por debajo de 1000 MPa para
lograr una densidad compactada de entre 2,5-7,0 g/cm®, 0 4-6 g/cm® dependiendo del tipo de polvo de hierro usado,
para formar las formas deseadas, tales como bloques, granulos o aglomerados. El cuerpo compactado se somete a
tratamiento térmico a 300-1200°C, dependiendo del tamafio de particula, de los tipos de polvo de hierro y de los
componentes funcionales usados, en una atmésfera inerte o reductora. Luego, el material tratado con calor se
dimensiona en particulas que tienen un intervalo de tamafo de particula entre 10 mmy 10 um, preferiblemente entre
5 mm y 20 um, y lo méas preferiblemente entre 2 mm y 45 um. El material dimensionado se mezcla de manera
mecanica con el 0,01%-10% en peso de al menos un componente funcional. El tamafio de particula del componente
funcional puede ser de menos de 10 um, preferiblemente ser de menos de 5 um. El mezclado mecénico se realiza
de tal manera que las particulas funcionales pequefias se introducen en la porosidad interna de las particulas de
hierro poroso y se bloquean en la estructura.

Un método para producir un material compuesto poroso e impermeable implica particulas de hierro poroso obtenidas
mediante reduccion con H. de o6xidos de hierro, que tienen un intervalo de tamafo de particula entre 45 um y
850 um en tamanfo, y que tienen un contenido de Fe de al menos el 90% en peso del polvo de hierro que se mezcla
de manera mecanica con un componente funcional elegido entre carbono activado, en el que el componente
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funcional se bloquea en los poros de las particulas de hierro poroso. El material compuesto comprende un cuerpo de
particulas porosas obtenido mediante reduccién con Hx de 6xidos de hierro, que tienen un intervalo de tamafo de
particula entre 45 um y 850 um en tamarfio y que tienen un contenido de Fe de al menos el 90% en peso del polvo
de hierro, y el componente funcional es carbono activado.

En una realizacién de la invencion, se da a conocer un método para reducir el contenido de contaminantes en fluidos
que comprende las etapas de obtener un material compuesto poroso permeable tal como se describié anteriormente
y permitir al fluido contaminado pasar a través del material compuesto permeable, reduciéndose asi el contenido de
los contaminantes.

El material compuesto poroso permeable puede colocarse dentro de un recipiente conectado al sistema de
alimentacion del fluido que va a tratarse. Tales recipientes pueden colocarse en serie o en paralelo, y conectarse a
recipientes adicionales que contienen otras sustancias conocidas para reducir el contenido de sustancias nocivas en
el fluido. El material compuesto segun la invencion preferiblemente tiene un area superficial especifica por encima
de 0,2, preferiblemente por encima de 0,5 y lo mas preferiblemente por encima de 1 m2/g tal como se midié
mediante BET (Brunauer, Emmett y Teller, 1938).

El material compuesto poroso permeable segun la presente invencion debe tener una permeabilidad, expresada
como porosidad que oscila desde el 11 hasta el 68%, preferiblemente del 23-50%, independientemente de la
realizacion.

En una realizacion de la presente invencion, el material compuesto poroso permeable comprende preferiblemente el
0,1-5% en peso del componente funcional.

En una realizacion de la invencion, se aplica el material compuesto para el tratamiento de agua potable, el
tratamiento de agua residual (municipal e industrial) y la remediacién de suelos. El material compuesto poroso
permeable segun la invencién se disena para el tratamiento éptimo de nitratos y nitritos y contaminantes inorganicos
y organicos téxicos.

No se generan productos de desecho peligrosos directos cuando se usa el material compuesto poroso permeable
segun la invencién para el tratamiento de agua.

El subproducto generado, es decir el material compuesto poroso usado, puede usarse en otras industrias, por
ejemplo como material de partida para la industria del acero. El material compuesto segun la invencién demuestra
un rendimiento mayor y mas consistente en la eliminacién de nitrato y otros contaminantes durante el tratamiento de
agua y no da como resultado residuos peligrosos directos.

Dibujos

La figura 1 muestra un dibujo esquematico de materiales compuestos porosos permeables segun la invencién y
formas diferentes en las que puede fabricarse el material compuesto.

La figura 2 muestra un dibujo esquematico de una columna usada para evaluar el rendimiento del material
compuesto poroso permeable segun la invencion.

La figura 3 muestra un dibujo esquematico de un aparato usado para evaluar la permeabilidad del material
compuesto poroso permeable segln la invencion. Usando una presion de aire minima para ayudar al agua superar
la tension superficial del agua en el material compuesto para determinar la densidad permeable (porosidad) max.
(min.). El material compuesto se compacté en diferentes densidades (porosidades). Medicion de la cantidad de agua
pasada a través del material compuesto con el tiempo bajo presién o sin presion.

Figura 4: ejemplos de métodos de produccion

Figura 5: imagen de particula de hierro poroso

Figura 6: imagen de particula de hierro sélida

Figura 7: imagen que muestra componentes funcionales (en el presente documento particulas de carbono activado
(CA)) en forma libre bloqueados en los poros de las particulas de hierro poroso a través del procedimiento de
mezclado de manera mecanica. La estructura de la particula de hierro poroso tiene un color méas claro que las
particulas de CA encerradas.

Ejemplos

Se usaron los siguientes materiales como materiales funcionales;
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Tabla 1.

Nombre % en peso del|Tamaro de particula|Area superficial
constituyente promedio D50, um |especifica
principal (BET) m%g

Carbono activado, CA [95,4% de C 3,8 680

Grafito A 99,4% de C 2,71 250

Grafito B 99,0% de C 55 10

Oxido férrico 99,1% de Fex03 [0,75 5

Componentes funcionales usados

Ejemplo 1

Se us6 una muestra de agua que se produce de manera natural, agua subterranea de Martinsberg, PA, EE.UU. El
andlisis quimico se muestra en la tabla 2. La prueba se realiz6 bombeando el agua a una columna que tiene un
material de prueba, tal como se muestra en la figura 3. El tiempo de contacto en lecho vacio, EBCT, fue de
25 minutos. Se analiz6 el agua efluente con respecto a contaminantes después de intervalos de tiempo
determinados. El contenido de contaminantes a las 0 horas es igual al contenido en el agua no tratada (afluente).

Tabla 2
Nitrato (como N) [mg/I] 22,7
pH 7,33
Alcalinidad [mg/l] 220
Acidez [mg/I] <1,0
Dureza total [mg/l] 531
Conductividad [mS/cm] 2680

Se sometieron a prueba diferentes materiales como materiales permeables en referencia a su capacidad para
reducir la concentracion de nitrato en la disolucion. Se sometieron a prueba los siguientes materiales;

Material 1; un carbono actlvado granular disponible comercialmente, CA, 0,6 x 2,4 mm de tamafo que tiene un area
superficial especifica de 600 m /g tal como se midié6 mediante el método de BET.

Material 2; un polvo de hierro atomizado no poroso solido disponible comercialmente, que tiene un tamafo de
particula de menos de 200 um, que tiene un contenido de carbono de menos del 0,1% en peso disuelto en la matriz
de hierro y un area superficial especifica de menos de 0,1 m?/g tal como se midié segiin BET.

Material 3; agregado de hierro no poroso sélido disponible comercialmente que tlene un contenido de carbono del
3% en peso disuelto en la matriz de hierro, un area superficial especifica de 1,2 m?/g tal como se midié segin BET y
un tamarno de 0,3 x 5 mm.

Materlal 4 no segun la invencion; material compuesto poroso permeable que tiene un area superficial especifica de
2,7m /g tal como se midié segun BET. El material compuesto que se produce mezclando grafito A con un polvo de
hierro reducido con hidrégeno poroso que tiene un tamafio de particula entre 10-850 um, un tamafio medio de
particula de aproximadamente 250 um durante un periodo de 30 min. hasta que el grafito se introdujo en los poros
del polvo de hierro. La cantidad de grafito A en dicho material compuesto fue del 1% en peso del material
compuesto.

Materlal 5 no segun la invencion; material compuesto poroso permeable que tiene un area superficial especifica de
6,7 m*/g tal como se midié segin BET. El material compuesto que se produce mediante aliimina activada con un
polvo de hierro reducido con hidrégeno poroso que tiene un tamafo de particula entre 10-850 um, un tamafio medio
de particula de aproximadamente 250 um durante un periodo de 30 min. hasta que la alimina se introdujo en los
poros del polvo de hierro. La cantidad de alumina activada en dicho material compuesto fue del 4% en peso del
material compuesto.

Materlal 6 no segun la invencion; material compuesto poroso permeable que tiene un area superficial especifica de
20m /g tal como se midié segun BET. El material compuesto que se produce mediante zeolita con un polvo de
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hierro reducido con hidrégeno poroso que tiene un tamafio de particula entre 10-850 um, un tamafio medio de
particula de aproximadamente 250 um durante un periodo de 30 min. hasta que la zeolita se introdujo en los poros
del polvo de hierro. La cantidad de zeolita en dicho material compuesto fue del 4% en peso del material compuesto.

La prueba se llev6 a cabo de manera continua durante un periodo de 72 horas para cada material. La siguiente tabla
muestra la concentracién de iones nitrato en el efluente para cada material. La concentracién de nitrato se midié

mediante un electrodo selectivo de iones y se expres6 como contenido de nitrégeno en mg/l.

Tabla 3
Horas |Material 1 -|Material 2 -|Material 3 -|Material 4 -|Material 5 -|Material 6 -
ejemplo ejemplo ejemplo material material material
comparativo comparativo comparativo compuesto compuesto compuesto
poroso poroso poroso
permeable permeable permeable
(grafito A) (alumina (zeolita)
activada)
mg/l | % de |mg/l|% de |mg/l | % de |mg/l | % de |mg/l|% de |mg/l | % de
reduccion reduccion reduccion reduccion reduccion reduccion
0 22,410 22,410 22,410 22,410 22,610 22,610
3 12,3451 21,016,3 22,810 3,6 83,9 16,8(25,7 21,315,8
6 15,6 30,4 22,510 22,410 1,9 |915 13,1(42,0 19,7(12,8
9 18,4117,9 22,910 22,011,8 1,2 |94,6 12,4(45,1 12,3(45,6
12 20,214,6 22,610 22,111,3 0,9 96,0 3,6 84,1 7,6 166,5
24 21,314,9 21,713,1 21,812,7 1,2 |94,6 2,6 88,3 6,5 |71,3
28 22,111,3 22,410 20,418,9 0,9 96,0 2,2 190,1 5,0 |77,8
32 21,5141 21,4145 20,0110,7 0,7 96,9 1,8 (91,9 29 |87,2
48 22,410 22,310,4 19,2(14,3 0,9 96,0 2,0 191,83 2,2 90,1
52 22,410 21,613,6 16,7 (25,4 1,1 95,1 1,7 (92,5 2,0 |91,3
56 22,410 21,912,2 16,3(27,2 1,9 |915 1,7 (92,5 1,9 (91,8
72 22,410 22,0(1,8 13,0141,9 1,8 192,0 1,8 91,9 1,8 191,9

Tal como puede observarse a partir de la tabla 3 anterior, los materiales compuestos porosos permeables pueden
reducir el contenido de nitrato durante el periodo de prueba completo y por encima del 90% de entre 3 y 48 horas de
funcionamiento, dependiendo del componente funcional usado. El material 1 reduce la concentracion de nitrato con
aproximadamente el 18-45% hasta las 9 horas. El material 2 apenas muestra ningun efecto reductor y el material 3
reduce el contenido de nitrato menos del 50% durante el periodo de prueba y s6lo comienza a funcionar después de
un periodo de tiempo sustancial.

Ejemplo 2

Se sometieron a prueba diversos materiales compuestos porosos permeables segin el método descrito en el
ejemplo 1, con respecto a su capacidad de reducir nitratos. El agua que va a usarse se tom6 de la misma fuente.
Los materiales compuestos porosos permeables se prepararon mezclando diferentes componentes funcionales con
un polvo de hierro poroso obtenido mediante reduccion con hidrogeno de 6xidos de hierro y que tiene un tamafo de
particula entre 10-850 um, un tamafio medio de particula de aproximadamente 250 um durante un periodo de 30
minutos hasta que el componente funcional estaba bien distribuido y bloqueado en los poros del hierro poroso
permeable.

En el material compuesto 1, se usé el 1% en peso de CA como componente funcional. El area superficial especifica
del material compuesto 1 fue de 5,7 m2/g tal como se midié6 mediante BET.

En el material compuesto 2, se usé el 2% en peso de CA como componente funcional. El area superficial especifica
del material compuesto 2 fue de 12,8 m?/g tal como se midié mediante BET.

En el material compuesto 3 no segun la invencién, se us6 el 1% en peso de grafito A como componente funcional. El
area superficial especifica del material compuesto 3 fue de 2,7 m%g tal como se midié mediante BET.
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En el material compuesto 4 no segun la invencién, se usaron el 2% en peso de grafito B y el 3% en peso de éxido
férrico, Fe>Os, como componentes funcionales. El area superficial especifica del material compuesto 4 fue de 0,6
m?/g tal como se midié6 mediante BET.

La concentracion de nitrato se midi6 mediante un electrodo selectivo de iones y se expresé como contenido de
nitrégeno en mg/I.

Tabla 4

Horas | Material Material Material Material
compuesto 1 -[compuesto 2 -|compuesto 3 compuesto 4
.segl’m_, la _segl’m” la
invencién invencién
N % de (N % de (N % de [N % de
mg/! | reduccion [ mg/I | reduccion [mg/l | reduccion | mg/l | reduccion

0 22,4(0 22,410 22,410 22,7(0

3 13,1(41,5 12,0 (46,4 13,6 (39,3 21,4157

6 11,8147,3 9,8 |56,3 1,9 |91,5 20,4110,1

9 7,8 |65,2 5,7 |74,6 1,2 |94,6 19,6 (13,7

12 1,7 (92,4 1,3 (94,2 0,9 (96,0 17,6122,5

24 1,6 (92,9 1,0 195,5 1,2 |94,6 9,6 (57,7

28 2,2 (90,2 1,5 193,3 0,9 (96,0 7,3 (67,8

32 2,2 190,2 1,2 (94,6 0,7 |96,6 6,5 (71,4

48 2,5 (88,8 1,0 195,5 0,9 [96,0 4,1 181,9

52 2,1 (90,6 0,9 (96,0 1,1 95,1 4,1 181,9

56 2,2 (90,2 1,7 (92,4 1,9 |91,5 6,3 |72,2

72 1,3 (94,2 1,0 195,5 1,8 192,0 9,1 (59,9

Tal como puede observarse a partir de la tabla 4, los materiales compuestos porosos permeables 1-3 tienen una
capacidad de eliminacion de nitrato con mas del 90% después de 9-12 horas. El material compuesto 4 reduce el
contenido de nitrato hasta un nivel de aproximadamente el 70% después de 32 horas y hasta las 56 horas de
prueba.

Ejemplo 3

Este ejemplo muestra la capacidad de un material compuesto poroso permeable segln la invencién para reducir
multiples contaminantes en agua subterranea. La prueba ge realizé segun el ejempl<\)”1 con la excepcion de que se
hicieron adiciones conocidas de arsénico, As, fosfato, PO4~ y cromo hexavalente, Cr', , al agua antes de someterla
a prueba.

El material permeable fue el material compuesto poroso permeable n.® 2 usado en el ejemplo 2.

La concentracion de nitrato se midi6 mediante un electrodo selectivo de iones y se expresé como contenido de
nitrogeno en mg/l. La concentraciéon de fosfato y Cr hexavalente se midié mediante un método colorimétrico y la
concentracion de arsénico mediante un analizador de absorcidon atémica, AAS. La concentracion de fosfato se
expresd como mg/l de P. Las concentraciones de As y Cr también se expresan en mg/l.

Tabla 5
Horas |Nitrato As mg/l PO* cr”
(N) % de|mg/l |% de|(P) |% de|mg/l |% de
mg/l [reduccion reduccion [mg/l |reduccion reduccion
23,110 1,260 |0 0,285(0 0,273|0
3 5,01178,3 0,007 (99,4 0,064 (77,5 0,031 (88,6
2,30190,0 0,007 (99,4 0,053 (81,4 0,021 (92,3
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9 1,44 (93,8 0,002199,8 0,053 (81,4 0,027 (90,1
12 1,46 (93,7 0,003]99,8 0,048 (83,2 0,023 91,6
24 0,49197,9 0,006 99,5 0,058 (89,6 0,013]95,2
28 0,61197,4 0,009199,3 0,061(78,6 0,012]95,6
32 0,80196,5 0,008 (99,4 0,059(79,3 0,011]96,0
48 1,00(95,7 0,007 99,4 0,073(74,4 0,014]94,9

Tal como puede observarse a partir de la tabla 5, el material compuesto poroso permeable segun la invencién tiene
la capacidad de eliminar multiples combinaciones de contaminantes.

Ejemplo 4

Este ejemplo muestra la capacidad de un material compuesto poroso permeable segun la invencién, el material
compuesto 2 en el ejemplo 2, para reducir multiples contaminantes en agua subterranea en comparaciéon con el
material 3 en el ejemplo 1.

La prueba se realiz6 segun el ejemplo 1 con la excepcion de que se hicieron adiciones conocidas de arsénico, As, ,
al agua antes de someterla a prueba.

La concentracion de nitrato se midi6 mediante un electrodo selectivo de iones y se expresé como contenido de
nitrégeno en mg/l y la concentracion de arsénico se midié mediante AAS.

Tabla 6

Horas | Polvo de hierro no poroso + el 3% |Material compuesto 2 - segun la
de grafito - ejemplo comparativo invencion
Nitrato | % de|As % de [Nitrato [% de[As % de
(N) reduccion [mg/l [reduccion | (N) reduccion |mg/l [reduccién
mg/| mg/|

0 22,5 |0 5,300/0 23,0 |0 5,400|0

3 21,1 |6,2 0,022]99,6 3,9 83,0 0,014]99,7

6 20,8 |7,6 0,013]99,8 3,0 87,0 0,007]99,9

9 21,1 16,2 0,020]99,6 4,5 80,4 0,083]98,5

12 22,5 |0 0,033(99,4 3,6 84,3 0,024 (99,6

24 18,1 19,6 0,458(91,4 3,0 87,0 0,019(99,6

28 22,0 |2,2 0,460(91,3 2,7 88,3 0,011(99,8

Tal como resulta evidente a partir de la tabla 6, el material compuesto poroso permeable segun la invencion tiene a
la larga una mayor capacidad de eliminacion de arsénico en comparacion con el ejemplo comparativo. Después de
24 horas, la capacidad del material comparativo para reducir el As va disminuyendo mientras que tal tendencia no se
aprecia para el material compuesto segun la invencién. La capacidad de eliminacion de nitrato es de
aproximadamente el 80-90% para el material de la invenciéon mientras que el polvo de hierro no poroso que tiene un
contenido de carbono del 3% en peso disuelto en la matriz de hierro elimina el nitrato hasta un grado limitado.

Ejemplo 5 no segun la invencién

Este ejemplo muestra cémo determinar el grado de bloqueo para un material compuesto poroso permeable.

Se mezcld un polvo de hierro poroso con diferentes componentes funcionales, el 2% en peso de CA, el 1% en peso
de grafito A y el 2% en peso de grafito B, respectivamente, durante 20 minutos. Se realizaron andlisis de tamiz
convencionales sobre el material compuesto poroso permeable y se midié el contenido de carbono en las diferentes
fracciones. Cuando el componente funcional més fino esta bien distribuido y bloqueado en los poros del hierro
poroso, el contenido relativo de componente funcional en las diferentes fracciones deben ser lo mas cercano posible
al porcentaje del material total en las fracciones. Dividiendo el contenido de material funcional en un intervalo de
tamiz con el contenido total de componente funcional, se obtiene una medicion del grado de distribucién y bloqueo.
Para lograr una distribucién y un bloqueo suficientes del componente funcional en esta medicion, la distribucion
relativa debe estar entre 1,50 y 0,50 para los intervalos que contienen mas del 5% en peso del material compuesto
poroso permeable. Ademas, la cantidad de material funcional en la fraccién mas fina, menos de 0,075 mm, no debe
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exceder el 30%, preferiblemente no exceder el 20% de la cantidad total de material funcional.

El polvo de hierro poroso usado tenia un contenido de Fe de minimo el 97% en peso, un contenido de carbono por
debajo del 0,1% en peso, una densidad aparente de 1,3 g/cms. El 46,8% en peso estaba por encima de 0,250 mm,
el 30,9% en peso por encima de 0,150 mm, el 13,8% en peso por encima de 0,075 mm vy el resto, el 8,5% en peso,
por debajo de 0,075 mm.

La siguiente tabla 7 muestra el andlisis de tamiz de los diferentes materiales compuestos porosos permeables y
también el contenido de carbono en las diferentes fracciones de tamiz.

Tabla 7
2% de CA anadido 1% de grafito A afadido 1% de grafito B afadido
% en|% Distrib. de [Distrib. |% en|% de |Distrib. de |Distrib. |% en|% de |Distrib. de | Distrib.
peso |de C|C en |relativa [peso |C en|C en |relativa [peso [C en|C en [relativa
de en |[fracciones|de C |de peso |fracciones|de C |de peso |fracciones|de C
comp. | peso | % comp. % comp. %
Total [100 [1,91 [100,0 1 100 10,98 |100 1 100 |1,99 |100,0 1
+0,250148,6 1,59 [40,5 0,83 47,6 10,88 (42,7 0,89 47,3 (1,55 |36,9 0,78
mm
+0,150128,5 |[2,06 [30,7 1,08 27,7 10,96 (27,2 0,98 29,4 (2,23 |32,9 1,12
mm
+0,075114,2 2,36 [17,5 1,23 142 |1,15 |16,8 1,18 14,9 |2,54 |19,0 1,28
mm
-0,075 |8,7 2,48 111,3 1,30 10,5 |1,24 |13,3 1,27 8,4 2,65 11,2 1,33
mm

Ejemplo 6 no segun la invencién

Preparacién del material compuesto poroso permeable

Este ejemplo muestra como diversos tipos de polvos de hierro pueden usarse para la produccién del material
compuesto poroso permeable, dependiendo del método de preparacion. Los polvos de hierro usados y el método de
produccion deben elegirse de manera que el material compuesto poroso permeable tendra menos del 20% en peso
por debajo de 75 um, preferiblemente menos del 10% en peso por debajo de 75 um ya que las particulas de hierro
poroso mas finas pueden arrastrarse facilmente con el flujo de agua. Se us6 el 2% de CA como componente
funcional.

Se prepararon diferentes tipos de materiales compuestos porosos permeables;

(1) compactando un polvo de hierro para dar barras de TRS (resistencia a la ruptura transversal) seguido por el
dimensionamiento, moliendo suavemente para dar el tamafo deseado, posteriormente mezclado con el componente
funcional, - CSM

(2) compactando un polvo de hierro para dar barras de TRS seguido por el tratamiento térmico en una atmésfera de
nitrégeno seguido por el dimensionamiento, moliendo suavemente para dar el tamafo deseado, posteriormente
mezclado con el componente funcional, - CHSM

(3) mezclando el componente funcional con un polvo de hierro, compactando la mezcla para dar barras de TRS
seguido por el dimensionamiento, moliendo suavemente para dar el tamafno deseado, - MCS

(4) mezclando el componente funcional con un polvo de hierro, compactando la mezcla para dar barras de TRS,
seguido por el tratamiento térmico en una atmdsfera de nitrégeno seguido por el dimensionamiento, moliendo para
dar el tamafno deseado, - MCHS

Después de la compactacion, se midieron la densidad en verde, porosidad y resistencia en verde. La resistencia en
verde también se midi6 después del tratamiento térmico. Después de que las muestras se dimensionaran hasta el
tamafio deseado, se midieron la distribucion de tamafo de particula y la densidad aparente en los polvos
dimensionados obtenidos.

La densidad en verde (GD) se midié dividiendo el peso de la muestra entre el volumen calculado.

11
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La resistencia en verde (GS), que expresa la resistencia de la estructura porosa del material compuesto fabricado,
se midié segun la norma ASTM B 312-1SO 3995

La porosidad se midi6 basandose en las mediciones de densidad en verde y densidad especifica (la densidad sin la
porosidad) del material.

La densidad aparente (DA) se midié usando un medidor Hall Flow. El &rea superficial especifica (SSA) se midid
segun el método de BET.

Tabla 8. Preparacion de los diferentes tipos de materiales compuestos y su eficacia en la reduccion de nitrato

Etapa del[método  de|1-CSM 3-MCS 2-CHSM |4-MCHS |[2-CHSM |4-MCHS |[2-CHSM |4-MCHS
procedimiento produccion
Material de hierro | Polvo de | Poroso Poroso Poroso Poroso Poroso Poroso No poroso |No poroso
de partida hierro
% de Fe min. 97 min. 97 min. 97 min. 97 min. 98 min. 98 min. 99 min. 99
% de C max. 0,1 |méx. 0,1 |max.0,1 |max.0,1 |max.0,1 |méax.O0,1 max. 0,1 |méax. 0,1
DA g/cm® 1,3 1,3 1,8 1,8 2,4 2,4 3 3
% en peso|0 0 0 0 0 0 0 0
+0,850 mm
% en peso|46,8 46,8 0 0 0 0 0 0
+0,250 mm
% en peso|30,9 30,9 4,9 4,9 1,3 1,3 7,6 7,6
+0,150 mm
% en peso|13,8 13,8 50,2 50,2 45,3 45,3 37,2 37,2
+0,075 mm
% en peso -|8,5 8,5 44,9 44,9 53,4 53,4 55,2 55,2
0,075 mm
SSA m%g 0,23 0,23 0,2 0,2 0,12 0,12 0,05 0,05
Procedimiento de |% de CA 0 2 0 2 0 2 0 2
mezclado Tiempo min. |0 20 0 20 0 20 0 20
Compactaciéon —|Presién  de |25000/172 [ 25000/172 | 30000/206 [ 30000/206 | 30000/206 | 30000/206 |30000/206 | 30000/206
procedimiento y | compactacion
material psi/MPa
GD g/lecm® 4,68 4,42 4,96 4,86 5,42 5,35 5,76 5,70
% de 40,5 43,8 37,0 38,2 31,1 32,0 26,8 27,6
Porosidad
GS 4300/30,1 |3810/26,7 |1500/10,5 |1100/7,7 |1600/11,2 |580/4,1 900/6,3 580/4,1
psi/N/mm?
Tratamiento Temperatura |21 21 538 900 538 900 538 900
térmico —|°C
rocedimiento ,
%aterial y GS después
del
tratamiento
térmico
psi/N/mm? 4300/30 |3810/26 |3960/27,7 |4660/32,6 [3120/21,8 |990/6,9 2890/20,2 |930/6,5
Procedimiento de
dimensionamiento | Molienda Si si si si si si si si
Procedimiento de | % de CA 2 0 2 0 2 0 2 0
mezclado Tiempo min. |20 0 20 0 20 0 20 0
Producto final —|material poroso poroso poroso poroso poroso poroso poroso poroso
material compuesto
dimensionado o " c 2 2 2 2 2 2 2 2
DA g/cm® 1,29 1,37 1,56 1,48 1,98 1,88 2,78 2,88
% en peso|72 68 73,4 91,1 51,9 63,7 66,2 56
+0,250 mm
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% en peso|14,1 17,2 3,3 1,9 5,4 8,1 6 10,2
+0,150 mm
% en peso|12,4 10,3 15,8 5 29,9 22,6 18,6 23,7
+0,075 mm
% en peso -[1,5 45 7,5 2 12,3 5,6 9,2 10,1
0,075 mm
SSA m?/g 12,8 12,8 12,8 12,8 12,8 12,8 12,8 12,8
Pruebas de |Horas nitrato (N) mg/|
eficacia 0 22 4 22 4 22 4 22 4 22 4 204 204 204
(reduccién de ’ ’ ’ ’ ’ ’ ’ ’
nitrato) 6 9,6 10,1 12,2 10,5 9,8 11,0 13,5 12,7
12 1,7 2,3 1,5 1,6 2,0 2,1 2,5 2,4
24 1,2 1,0 1,1 1,2 0,9 1,5 1,4 1,6

La tabla 8 muestra que pueden producirse materiales compuestos porosos permeables segin diversos métodos.

Por ejemplo, un polvo de hierro no poroso puede convertirse en un material compuesto poroso permeable que tiene
una porosidad por encima del 25%, ofreciendo una permeabilidad suficiente al liquido o fluido contaminado. Por
ejemplo, un polvo de hierro no poroso también puede convertirse en un polvo o estructura de hierro poroso.

También puede usarse polvo de hierro mas fino para producir el material compuesto poroso permeable con una
distribucion de tamarfio de particula de sustancialmente menos del 20% en peso que es de menos de 75 um. Si mas
del 20% en peso del material compuesto poroso permeable es de menos de 75 um, el material compuesto sera
menos eficaz ya que la fraccion mas fina tiende a ser arrastrada por el liquido.

Para no desintegrarse después del procesado, se cree que la resistencia en verde del material compactado debe
exceder los 500 psi, un criterio que se satisface por todos los ejemplos del ejemplo 6.

Ejemplo 7 no segun la invencién

Este ejemplo muestra como se midié la porosidad minima requerida para el material compuesto poroso permeable.
Se usaron tres polvos de hierro diferentes adecuados para producir el material compuesto poroso permeable, y se
sometieron a prueba dos materiales compuestos porosos permeables diferentes. El equipo de prueba es segun la
figura 3.

Los polvos de hierro y los materiales compuestos se compactaron en diferentes densidades en verde. Los
materiales compuestos porosos permeables se fabricaron segun la realizacién (3) dada a conocer anteriormente.

Los materiales que van a someterse a prueba se colocaron en la columna y se hizo pasar agua. Se midié la cantidad
de agua que penetra a través del material de prueba como ml de agua después de 5 minutos.

La siguiente tabla 9 muestra que la porosidad del material compuesto poroso permeable tiene que ser mas de
aproximadamente el 11%. Esto resulta evidente para las pruebas 1 y 2. A una porosidad del 9,7%, el agua no pasa a
través del material compuesto a ninguna presion aplicada (prueba 2). A una porosidad del 12,8%, el agua pasa a
través del material compuesto a una presion minima de 5 psi (0,03 MPa), por tanto la porosidad necesaria tiene que
estar por encima de aproximadamente el 11%.

Tabla 9

Prueba 1 |Prueba 2 | Prueba 3 [Prueba 4 |Prueba 5 |Prueba 6

Polvo de No No Poroso |Poroso Poroso |Poroso
hierro poroso  |poroso

%deFe [min.99 |min.99 |[min.98 |min.97 [min.97 |min.97

% de C max. 0,1 |max. 0,1 |max. 0,1 |max. 0,1 |max. 0,1 |max. 0,1

DA g/cm® |3 3 2,4 1,3 1,3 1,3
% en|0 0 0 0 0 0
peso

+0,850

mm
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% en|0 0 0 46,8 46,8 46,8
peso
+0,250
mm
% en|7,6 7,6 1,3 30,9 30,9 30,9
peso
+0,150
mm
% en|37,2 37,2 45,3 13,8 13,8 13,8
peso
+0,075
mm
% en|55,2 55,2 53,4 8,5 8,5 8,5
peso -
0,075 mm
SSA m®g 0,05 0,05 0,12 0,23 0,23 0,23
1% de|1% de
mezclado |no no no no CA grafito A
Material densidad,
compactado g/cm3 6,86 7,11 5,96 4,77 4,94 5,00
porosidad,
% 12,8 9,7 24,3 39,4 37,2 36,5
Prueba de |tiempo,
permeabilidad | min. 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0
ml de |ml de |ml de |ml de |ml de[ml de
agua agua agua agua agua agua
presion de |después |después |después |[después |después |después
aire, de 5|de 5|de 5|de 5|de 5|de 5
psi/MPa  |minutos |minutos [minutos [minutos |minutos [minutos
0/0 0 0 0 0 0 0
5/0,034 1 0 3 2 2 2
10/0,069 |2 0 5 4 4 4
20/0,138 |3 0 11 9 6 7

14
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REIVINDICACIONES

Material compuesto poroso e impermeable para el tratamiento de fluidos contaminados caracterizado
porque dicho material compuesto comprende un cuerpo de particulas de hierro poroso obtenidas mediante
reduccion con CO o reduccién con Hz de éxidos de hierro, que tiene un intervalo de tamafno de particula
entre 45 um y 2 mm, que tiene un contenido de Fe por encima del 90% en peso; y el 0,01-10% en peso de
un componente funcional que es carbono activado, en forma libre, distribuido y bloqueado en los poros y las
cavidades del cuerpo de hierro.

Material compuesto segun la reivindicacién 1, en el que el componente funcional tiene un tamafo de
particula por debajo de 20 um, preferiblemente 0,01-20 um, preferiblemente 0,01-10 um, 0,02-10 um,
preferiblemente 0,02-5 um.

Material compuesto segun la reivindicacion 1 6 2, en el que dicho material compuesto tiene un area
superficial especifica por encima de 0,2, preferiblemente por encima de 0,5 y lo méas preferiblemente por
encima de 1 m2/g tal como se midié mediante BET.

Material compuesto segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que la cantidad total del
componente funcional esta entre el 0,05-8% en peso, preferiblemente entre el 0,1-5% en peso.

Material compuesto segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que dicho material compuesto
comprende un cuerpo de polvo de hierro reducido con Hz de particulas porosas que tienen un intervalo de
tamano de particula entre 45 um y 850 um en tamano y que tiene un contenido de Fe de al menos el 90%
en peso del polvo de hierro.

Método para fabricar un material compuesto poroso e impermeable para el tratamiento de fluidos
contaminados, que comprende las etapas de: mezclar de manera mecanica particulas de hierro poroso que
representan un cuerpo de hierro obtenido mediante reduccién con CO o reduccién con Hy de 6xidos de
hierro, que tienen un contenido de Fe por encima del 90% en peso y que tienen un intervalo de tamano de
particula entre 45 um y 2 mm, con un componente funcional que es carbono activado, en forma libre, que
esta presente en una cantidad del 0,01-10% en peso, hasta que el componente funcional se distribuye
mediante fuerzas mecanicas en el cuerpo de hierro y se bloquea.

Método segun la reivindicacién 6, en el que las particulas de hierro son particulas de polvo de hierro poroso
reducidas con Hz que tienen un intervalo de tamano de particula entre 45 um y 850 um en tamafio.

Uso de un material compuesto segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-5, para reducir el contenido
de contaminantes en un fluido, en el que se deja pasar dicho fluido a través del material compuesto
permeable.

Uso de un material compuesto segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-5, para reducir el contenido
de contaminantes en un fluido, en el que dicho fluido es un fluido que contiene agua, preferiblemente agua
subterranea, agua de rio, agua residual industrial, agua residual urbana y/o agua superficial.

Uso de un material compuesto segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-5, para reducir el contenido
de contaminantes seleccionados del grupo que consiste en nitrato, nitrito, metales pesados, tales como As,
Pb, Hg, Cd, Se, Cr y Cr hexavalente, otras sustancias inorganicas téxicas y compuestos organicos toxicos;
o0 combinaciones de los mismos; preferiblemente nitrato y/o nitrito.

Uso de un material compuesto segin una cualquiera de las reivindicaciones 1-5, en el que dicho fluido va a
usarse como agua potable.
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Figura 1
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Figura 2

efluente

Columna: $25xH200 mm
Material

compuesto: 100 g

EBCT: 30 min

columna

Medios
de prueba

afluente j’

bomba

17



ES 2748 150 T3

Figura 3
mandmetro
a0 Aj
ire

Columna: ¢25xH200 mm Qj
Material $25xH20 mm il
compuesto:
agua: oom- columna
presidndeaire:0 y 0.035 MPa RRRRY

ikl agua

.:.:.:.:.:.'/ 9

''''' o

onnsl matenal

EEEEEH compuesto

agua

18



ES 2748 150 T3

Figura 4. Ejemplos de realizaciones segun la invencion

Método

Etapas del procedimiento

(1)

Mezclado
[Polvo de Fe reducido quim. (10 mm-10 um) +
Componente funcional (<20 um, pref. <10 pm)]

(2)

Tratamiento térmico
[Polvo de Fe (2 mm-1 um, pref. 1 mm-1 um, lo mas pref. 0,5 mm-1 um),
300-1200°C]

!

Dimensionamiento
[hasta un polvo poroso mas grueso]

l

Mezclado
[Polvo de Fe poroso + Componente funcional (<10 um, pref. <5 um)]

(3)

Mezclado

[Polvo de Fe (10 mm-10 um) +

Ciomponente funcional (<20 um, pref. <10 um)]

Compactacién

[<1000 MPa, pref. <600 MPa hasta un cuerpo compactado (bloques,
granulos, aglomerados) (2,5-7 g/cm?, pref. 4-6 g/cm?3)

l

Dimensionamiento (opcional)
[hasta el tamafno deseado]

(4)

Mezclado
[Polvo de Fe (10 mm-10 um, pref. 5 mm-20 um, lo mas pref. 2 mm
-45 um)+ Componente funcional (<20 um, pref. <10 um)]

l

Tratamiento térmico
[300-1200°C]

l

Dimensionamiento
[hasta el tamafio deseado]
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Mezclado

[Polvo de Fe (10 mm-10 um) + Componente funcional (<20 um, pref.
<1i0um)]

Compactacion

[<1000 MPa, pref. <600 MPa hasta un cuerpo compactado (bloques
granulos, aglomerados) (<7g/cm3)

l

Tratamiento térmico
[300-1200°C]

J

Dimensionamiento (opcional)
[hasta el tamaifio deseado]

Compactacién
[Polvo de Fe (2 mm-1 um, pref. 1 mm-1 um, lo mas pref. 0,5 mm-1 um),
<1000 MPa, hasta un cuerpo compactado (bloques, granulos,
aglomerados) (2,5-7 g/lcm?® o0 4-6 g/cm?)

1

Dimensionamiento
[hasta particulas de 10 mm-10 um]

!

Mezclado
[Material dimensionado + Componente funcional (<10 um, pref. <5 um)]

Compactacion

[Polvo de Fe (2 mm-1 um, pref. 1 mm-1 um, lo mas pref. 0.5 mm-1 um),
<1000 MPa hasta un cuerpo compactado (bloques, granulos,
aglomerados) (2,5-7 g/cm?3, 0 4-6 g/cm?3)

l

Tratamiento térmico
[300-1200°C]

l
Dimensionamiento

[hasta particulas de 10 mm-10 um, pref. de 5 mm-20 um, lo mas pref. de
2mm-45um]
i

Mezclado
[Material dmensionado + Componente funcional (<10 um, pref. <5 um)]
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Figura 5: particula de hierro poroso
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Figura 6: particula de hierro sélido
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Figura 7: Componentes funcionales (en el presente documento particulas de
carbono activado (CA)) en forma libre bloqueados en los poros de las particulas
de hierro poroso através de un procedimiento de mezclado de manera mecanica
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