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SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

E. s. D.

Referencia: solicitud de patente 02-021.258

MARIA VICTORIA HENAO, identificada con C.C 29.808.404, y titular de la tarjeta
profesional No. 22.057 del Consejo Superior de la Judicatura, obrando como
apoderada de la Sociedad “Corporaciéon para el Desarrollo de la Biotecnologia,
COPRORACION BIOTEC, domiciliada en Cali, Valle del Cauca, Colombia, para la
creaci6n denominada “BIOFILTRO EMPAQUETADO CON BAGAZO DE CANA
PARA LA REMOCION DE ACIDO SULFHIDRICO EN CORRIENTE GASEOSA Y
PROCESO QUE EMPLEA DICHO BIOFILTRO", me permito dar respuesta al
oficio No. 15748, de conformidad con lo establecido en el articulo 45 de la
Decisién 486 de la Comunidad Andina de Naciones, en los siguientes términos.

1. Me refiero al auto dictado por ese Despacho notificado por fijacién en lista de
6 de Diciembre de 2007.

2. El sefior Examinador objeta la claridad de la presente solicitud, con base en
los siguientes argumentos:

CLARIDAD DE LA SOLICITUD

El sefior Examinador establece que “Asf las cosas se concluye que el elemento
verdaderamente novedoso del presente desarrollo (no divulgado en el
estado del arte) y que es responsable de los resultados sorprendentes (alta
remocion del contaminante a escala industrial, resistencia a condiciones de
operacién corrosivas, etc.) lo constituye el reactor o biofiltro empaquetado
con bagazo de cafia. Es por ello que debe ser el objeto central de
reclamacién en las reivindicaciones indicando sus caracteristicas técnicas
propias, por ejemplo, las divulgadas en la descripcién, pagina 8, parrafo 3
(pH, densidad, porosidad, etc....) y sus parimetros de operacién especificos
(capacidad, T°, presion, etc..)”.

Sobre este particular, atentamente me permito manifestar al sefior Examinador
que, atendiendo sus sugerencias y recomendaciones, se ha modificado levemente
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el capitulo reivindicatorio para proteger en primera instancia el novedoso biofiltro
empacado con bagazo de cafia de azucar; y en segunda instancia, el proceso
para remocién de acido sulfhidrico que emplea dicho biofiltro, el cual se constituye
como el elemento esencial y novedoso de la presente invencién. De la misma
manera, las reivindicaciones dependientes incluyen las condiciones y
especificaciones técnicas que caracterizan ain mas el biofiltro y el proceso
reivindicados, tal y como lo recomienda el sefior Examinador. De conformidad con
esta modificacion, me permito presentar nuevo resumen de la invencién para
reemplazar el presentado actualmente con el fin de proteger los dos objetos ahora
reivindicados, para que de esta manera toda la solicitud sea consistente.

En conexién con la anterior modificacién, atentamente me permito manifestar al
seftor examinador que se ha modificado levemente el titulo de la invencién para
que sea consistente con el texto de las reivindicaciones ahora modificadas. Por
consiguiente, debidamente autorizado por mi Representado, el titulo se ha
modificado para que quede como sigue:

“BIOFILTRO EMPAQUETADO CON BAGAZO DE CANA PARA LA REMOCION
DE ACIDO SULFHIDRICO EN CORRIENTE GASEOSA Y PROCESO QUE
EMPLEA DICHO BIOFILTRO"

En consecuencia, el Examinador puede notar que el texto de las reivindicaciones
propuesto en el presente escrito atiende las sugerencias y recomendaciones
propuestas en su concepto previo y el actual concepto No. 2393. Ademas, el
examinador podra notar que las nuevas reivindicaciones tienen claro sustento a
través de todo el contexto de la descripcion, particularmente de las paginas 8 a 10.
Por consiguiente, atentamente le solicito se sirva aceptar el texto de las
reivindicaciones, el resumen y el titulo propuesto mediante el presente escrito.

3. Adicionalmente, el Examinador establece que “La publicacién adjuntada
con la respuesta del 15 de febrero de 2007, tiene fecha cierta de publicacién
de mayo de 2004; 2 afios més tarde que la presentacién de la solicitud en
estudio, consiste en una ampliacién de la materia divulgada inicialmente, y
por lo tanto no puede ser tenida en cuenta para el anélisis sustancial de la
presente solicitud.”

Sobre este particular, atentamente me permito manifestar al sefior Examinador
que la publicacién presentada mediante el memorial de Febrero 15 de 2007,
solamente constituye informacién tendiente a complementar el soporte del nivel
inventivo de la presente invenci6n, dado que corresponden a datos experimentales
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que sustentan las ventajas del biofilttro y el proceso reivindicados. Estos datos
experimentales corresponden a resuitados obtenidos en la remocion eficiente de
acido sulfhidrico. En ningiin momento, el solicitante ha pretendido o sefialado que
dicha informacion sea incluida dentro del texto de la solicitud, como
aparentemente lo entiende el Examinador. De hecho, de ser asi, se habrian

presentado nuevas hojas de la descripcién en las que se hubieran incluido tal
informacién.

Por consiguiente, atentamente solicito al sefior Examinador se sirva aceptar la
publicacion presentada mediante el memorial de 15 de Febrero de 2007
solamente como informacion ilustrativa de las ventajas de la invencion
reivindicada, no como contenido adicional para la descripcion.

ANALISIS DE PATENTABILIDAD

4. De otra parte, el Examinador establece que “considerando que la nueva
reivindicacién reclama un proceso para la remocién de H2S, que comprende
las mismas etapas de la reivindicacion 1 original, estudiada en el concepto
técnico 894 se encuentra que las objeciones de Nivel inventivo efectuadas
en el concepto seguirdn vigentes, mientras no se modifique el objeto
reclamado. Por lo anterior se recomienda atender las sugerencias de
modificacién de las reivindicaciones ejecutadas en el numeral 3.1.”

Sobre este particular, me permito manifestar al sefior Examinador que se han
modificado las reivindicaciones, atendiendo sus recomendaciones del numeral 3.1.
De esta manera, las reivindicaciones, como han sido modificadas, superan las
objeciones de nivel inventivo vigentes.

M4as aln, resulta completamente claro que los objetos reivindicados en las
reivindicaciones ahora modificadas exhiben el nivel inventivo requerido con
respecto a los tres documentos citados, esto es, CA2312557 (D1), JP02126917
(D2) y US5747331 (D3), o cualquier otro documento del estado de la técnica.

Sobre este particular, me pemito resaltar al sefior Examinador la urgente
necesidad que existia para la remocién efectiva de los contaminantes en las
corrientes gaseosas que incluyera el manejo de los sub-productos lixiviados, bajos
costos de operacién; y buena aplicaciéon a nivel industrial. Es bien sabido que a
nivel industrial las capacidades de remocién de estos contaminantes es muy baja
(> 14 ¢/m3h1), y la operacién es complicada y costosa. En este orden de ideas, la
presente invencion constituye una solucion alternativa para esta gran necesidad.
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Asl las cosas, la presente invencién proporciona un novedoso biofiltro y proceso
para la remocién de &cido sulfhidrico y conversion microbiol6gica en una corriente
gaseosa, a partir de un soporte fijo o empaque de bagazo de cafia. De
conformidad con estos objetos, la presente invencién se constituye en una
novedosa alternativa para remover componentes olorosos de azufre a bajos

costos de operacién, con mayor eficiencia y con un aparato simple y versatil que
suple las necesidades del consumidor.

Y entonces, el nivel inventivo de la presente invencién radica en el hecho de que
no habria podido ser obvia o evidente para la persona versada en la materia, dado
que ninguno de los documentos citados por el Examinador, ya sea solos 0 en
combinacién, podrfan conducir a una persona versada en la materia de manera
evidente al objeto de la presente invenciébn. Y como bien lo reconoce el

Examinador, los documentos citados no revelan un elemento técnico esencial
de la presente invencién, como lo es el biofiltro empacado con bagazo de
caiia de azicar como soporte para el desarrollo del novedoso proceso de
remocién del dcido sulfhidrico H2S, y son estos elementos los que dispuestos
de manera especifica le proporcionan el nivel inventivo al proceso y aparato
revelados en la presente invencién, pdrque en virtud de estos elementos es
posible la remocién efectiva de hasta un 99.9% del H2S, lo cual no habia sido

posible hasta el momento en el estado de la técnica.

Adicionalmente, el sefior Examinador puede revisar los resultados contenidos en
la publicacion allegada mediante el memorial de Febrero 15, la cual se pone a su
disposicién solamente a manera ilustrativa para sustentar las ventajas y beneficios
de la presente invencién en la remocién efectiva de los componentes

contaminantes que contienen azufre representadas por los datos experimentales:

llevados a cabo por los inventores’. En este sentido, es claro que el proceso de la
presente invenciéon si constituye una verdadera alternativa porque con esta
reduccibn efectiva de los componentes contaminantes, se reducen
significativamente los costos y es posible el desarrollo del proceso a escala
industrial.

En consecuencia, es claro que la presente invencién, tal como han sido
modificadas las reivindicaciones, es lo suficientemente clara, y cumple con el
requisito de NIVEL INVENTIVO requerido sobre las ensefianzas de las referencias

1 Chévez, Carlos H y colaboradores. “Biofiltracion de Acido Sulfhidrico (H2S), utilizando bagazo
de cafia &e azlcar y pledra pémez como material de soporte”. INGENIERA Y COMPETITIVIDAD.
Revista de Divulgacién del Desarrollo. Cientifico y Tecnoldgico. Facultad de Ingenieria-
Universidad del valle. Vol. 5, No. 2, Mayo 2004, paginas 7 a 15.







REIVINDICACIONES

1. Proceso para la remocion del acido sulfhidrico y conversién microbiol6gica,
en una corriente gaseosa, a partir de un soporte fijo o0 empaque de bagazo de
caiia que comprende:

- Inocular dicho bagazo antes de su disposicién en el reactor con poblacion
microbiana activa,

- Proveer una aspersion de agua y/o nutrientes en suspension al soporte
inoculado,

- Mantener una temperatura de entre 15y 30°C,

- Mantener una humedad del soporte de entre 50 y 75%,

- Controlar la variacién del pH del soporte de 7 hasta llegar a 2,

- Oxidar biolégicamente el acido sulfhidrico desprendido del soporte por parte de
un inoculo de poblacién microbiana activa,

- Neutralizar material lixiviado del soporte.

2, Proceso segln la reivindicacion 1 en el cual la poblacién microbiana
inoculada previamente al soporte de bagazo para oxidar el acido sulfhidrico, se
selecciona de microorganismos provenientes de biosdélidos aerébicos, en un medio
de cultivo suplementados con tiosulfato de sodio.

3. Proceso segun las reivindicaciones 1y 2 en el cual la poblacién microbiana
se inocula al bagazo en un 2% de su volumen dentro del reactor.

4. Proceso segun la reivindicacién 1 en donde la aspersion de agua y/o
nutrientes en suspensién provee una humedad controlada entre un 50 y 75% y
provee un arrastre del sulfato acumulado por la oxidacién biolégica del acido
sulfhidrico.
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La presents invencion se relaciona con un novedoso biofiltro empaquetado con
bagazo de cafia para la remocion eficaz de dcido sulfhidrico en corriente gaseosa
y el proceso que emplea dicho biofiltro para lograr dicho propésito. De esta
manera, la presente invencién proporciona una solucion alternativa para la
reconversion microbiolégica y la eliminacion de éciMna corriente
gaseosa sobre un soporte de bagazo de cafia inoculado previamente, y bajo
pardmetros de humedad, temperatura y recirculacion de depésitos sulfatados, los
cuales regenerarian el acido sulfhidrico al ingresar en un efluente liquido para lo

cual se prevén etapas de neutralizacién. Tanto el biofiltro como el procedimiento
de Ia presente invencion garantizan uﬁa remocion del acido sulfhidrico en un 99%.
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REIVINDICACIONES

1. Proceso para la remocién del 4cido sulfhidrico y conversién microbiolégica,

en una cormiente gaseosa, a partir de un soporte fijo 0 empaque de bagazo de
caia que comprende:

- Inocular dicho bagazo antes de su disposicién en el reactor con poblacién
microbiana activa,

- Proveer una aspersion de agua yfo nufrientes en suspension al soporte
inoculado,

- Mantener una temperatura de entre 15y 30° C,

- Mantener una humedad del soporte de entre 50 y 75%,

- Controlar la variacion del pH del soporte de 7 hasta llegar a 2,

- Oxidar biolégicamente el acido sulfhidrico desprendido del soporte por parte de
un inoculo de poblacién microbiana activa,

- Neutralizar material lixiviado del soporte.

2. Proceso segln la reivindicacion 1 en el cual la poblacidn microbiana
inoculada previamente al soporte de bagazo para oxidar el acido sulfhidrico, se
selecciona de microorganismos provenientes de biosolidos aerdbicos, en un medio
de cultivo suplementados con tiosulfato de sodio.

3. Proceso segun las reivindicaciones 1 y 2 en el cual la poblacién microbiana
se inocula al bagazo en un 2% de su volumen dentro del reactor.

4. Proceso segun la reivindicacién 1 en donde la aspersién de agua y/o
nutrientes/en suspension provee una humedad controlada entre un 50 y 75% y
provee un arrastre del sulfato acumulado por la oxidacién biolégica del acido
sulfhidrico.
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5. Proceso segtn las reivindicaciones 1 y 4 en donde la humectacion del
soporte provee un arrastre -del suifato acumulado por la oxidacién del acido
sulfhidrico, dicho sulfato en una concentracién inferior a 30 mg/g de bagazo.

6. Proceso segun la reivindicaciones 1, 4 y 5 en donde se libera agua de
arrastre bajo la forma de un lixiviado con altos niveles de sulfato que debe ser
neutralizado.

7. Proceso segun las reivindicaciones 1, 5 y 6 en el cual la neutralizacién del
lixiviado se hace a base de cal dentro de un agitador cuando el nivel de sulfato
sobrepasa los 5 mg/litro de agua, durante 30 minutos.

8. Proceso segun la reivindicacion 7, en donde la relacion de neutralizacion se
debe mantener en razén de 3 g de cal por cada litro de lixiviado.

9. Proceso seglin las reivindicaciones 1 y 4 donde el suifato acumulado es
sulfato de calcio, al cabo de cuatro horas de reaccién sobre un 95%.

10. proceso segun las reivindicaciones 1y 4 en donde los nutrientes de adicion
son del tipo N, P, K, Mg en escalas de entre 200 y 500 mg por litro para reactivar

las poblaciones microbianas inoculadas al soporte.

11. Proceso segun las reivindicaciones 1 a 6 en donde la adicion del inoculo de
la poblacién microbiana en el soporte de bagazo permite remover hasta un 99.9%
de 4cido sulfhidrico por oxidacion biolégica.

12. Un aparato o disposicién para el proceso a manera de un biofilitro que se
caracteriza por comprender:

- Una base recubierta con una capa de grava a manera de filtro,

12
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United States Patent 9
Berzaczy et al. -

{11] Patent Number: 4,968,622
451 Date of Patent: Nov. 6, 1990

[54] . PROCEDURE FOR MICROBIOLOGICAL
TRANSFORMATION OF SULPHUR
CONTAINING HARMFUL COMPONENTS
IN EXHAUST GASES

[75] Inventors: Ludwig Berzaczy, Vienna; Walter
Etzenberger; Lothar Kloimstein, both
of St. P6lten; Erwin Niedermayer;
Alfred Schmidt, both of Vienna;
Andreas Windsperger,
Maria-Anzbach, all of Austria

[73] Assignees: Waagner-Biro Aktiengesellschaft;
Glanzstoff Austria GesmbH, both of
Austria .

[21] AppL No.: 288,489 -
[22] Filed:  Oct. 17, 1988
[30] Foreign Application Priority Data

Oct. 19, 1987 [AT]  AUStIA coocvummemmesoserrsssssssrees. 2752/87
[511 - Int, CLY wcnsnseecnenenee BO1D 53/00; BO1D 53/36
[52] US.CL 435/266
[58] Field of Search 435/266
[56] References Cited

U.S. PATENT DOCUMENTS
2,200,581 5/1940 Pruss €t al. viceereserovssesrsuecears 435/266
4,662,900 3/1987 Ottengraf ........ wree 438/266
4,760,027 771988 Sablette ...cmrerericrsisessaresare 438/266

Primary Examiner—Sam Rosen
Attorney, Agent, or Firm—Steinberg & Raskin

{57 ABSTRACT

A biological conversion process is provided for degra-
dation of sulfur-containing pollutants such as H;S, CS3,
COS, and also organic surfur compounds such as thio-
alcohols, thio-ethers, and thiophenes in waste gas. A
packed reactor is provided which has packing material
covered with immobilized microorganisms of the fam-
ily of Thiobacillaceae and which are continuously kept
moist, so that metabolic productsof the microorganisms
are dissolved in the moisture and discharged continu-
ously. A continuous concentration gradient for sulfate
jons thereby results in the reactor or in the region of the
microorganisms, these sulfate ions being neutralized in a
second reactor by supplying lye (soda or potash lye)
forming readily-soluble salts. These readily-soluble salts
are transformed in a third reactor by addition of milk of
lime into crystals (gypsum crystals) which are poorly-
soluble in water and with formation.of lye for the sec-
ond reactor capable of being recirculated so that loss of
chemicals (lye) is principally minimized. The poorly-
soluble crystals from the third reactor can be discarded
or utilized. The low sulfate supernatant is then con-
veyed to the main canal, through a biological clarifica-
tion plant.

" 18 Claims, 1 Drawing Sheet
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were used, by varying both inlet ethand 'on(972w524gfm3)nndmﬂowrate
(1.59 x 1073 t0286x lO"m’/h)Ataloadmgmteof%'lyhm’ a steady-state was main-
tained for 300 h. Ethano] removal was complets, and 76.3% of the carbon consumed was found in
carbon dioxide. At an higher aeration rate (ethanol load = 153.8 g/hm?), the biofilter displayed an
average removal efficiency (RE) of 70%, and n climination capacity (EC) of 107.7g/hm®. Only
64.4% of the carbon consumed was used for CO; production. Acetaldehyde and ethy! acetate in the
outlet gas attained 7.86 and 20.4% in terms of carbon balance, respectively. In both cases, the tran-
sient phase was less than one day. At a high inlet ethanol concentration (52.4 g/m®), no steady-state
was observed and the process stopped during the third day. In the three cases, final biomass was
poor, ranging from 10.5 to 14.8 mg/g dm. Final pH 4.0-4.6, indicated that acidifying non-volatile
metabolites, such as acetate, accummlated in the reactor. © 2002 Blsevier Science B.V. All rights
reserved.

Keywords: Biofiltration; Candida utifis; Ethano}; Mass balance; Sugar cane bagasse
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1. Infreduction

Emissions of volatile organic compounds (VOCs) have become subject to strict regula-
tions, and processes using microorganisms have been largely studied in the past few years
to control these emissions [1-3]. Among the most common VOCs, ethanol is considered as
arelatively toxic pollutant, principally originating from bakeries, distilleries, and foundries
[4,5]. Most studies about ethanaol biotreatment used bacteria consortia from activated sludge
[6], sewage treatment plant [7], VOC treating biotrickling filter [8], or soil from petroleum
refinery [9]. As an example of industrial achicvement, an ethanol biofilter constituted with
sewageshxdgecompostandpmeba:kwnsreportedtoehmmate 80—90%of$3ta1 VOCs

g : £

M&W«n‘ b oﬁltmtton mclude polystyrene particles [5,7], peat [8,12,13],

compost [9], gtmmlar activated carbon [14], or porous inorganic matrix [13], sometlmes
the proble

Supports
Candidautili.v(C unlis),ayeasthﬂmhxghpmtemcontem,malsoable,mhqmdcultnre,
to assimilate ethanol 4s sole carbon source [19]. From a previous screening, a C. utilis strain
from the ICIDCA collection was selected in liquid medium for its best ethanol elimination
mte[20,21] Besuls, the growth ofC utilis on sugareanebagassecomplemntedthh
gl S i RAs c

meresthasbeentoethanolehmmauoncapmty(BC) carbon dionide peeduction
and volatile intermediate generation. It also considers carbon and nitrogen balances, and
biomass build up.

2. Material and methods
2.1. Microorganism

C. utilis L/375-1 from the collection of ICIDCA (Cuba) was maintained on Potato
Dextrose Agar (PDA) slants for 48 h at 30°C and then stored at 4°C. The inoculum was
prepared ina 150 ml Erlenmeyer flask containing 50 ml of a solution of glucose (20 g/1) and
malt extract (20 g/T) with shaking at 200 rpm at 30°C during 14 h.

2.2, Support preparation

sterilized at 15 psi for 15 min.
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accomplished, for example, by any appendage to the release strip
46’ which enables it to be grasped near the 1longitudinal
centerline 34 of the sanitary napkin 20. For example, the release
strip 46’ may be T-shaped in crosS'sgg;19n_ha¥ins\i_1ab_ﬁhich~the
user may grasp, or the release strip 46’ may be looped upon itself
to provide a double thickness of material which is not joined near

the tongitudinal centerline 34, and only joined near the lateral

edges of the release strip 46’.

Referring to Figure 3, one nonlimiting variation of the
aforementioned invention is a sanitary napkin 20 having a unitary
H-shaped unitary release strip 46’/. This release strip 46'' is

‘preferably generally symmetric about the longitudinal centerline

34, and the lateral centerline of the sanitary napkin 20. The

H-shaped release strip 46’’ has two substantially longitudinally

oriented legs 46a’’ joined by a crossbar 46b’'’. The crossbar
46b’’, as described relative to Figure 2, bridges and is
longitudinally bounded by the flaps 28 and covers the adhesive
patches 40 joined to the outwardly oriented face of the flaps 28
generally coextensive of the backsheet 24. Either the crossbar
46b’’ or the legs 46a’’ may wrap the ]ongitudina] side margins 30
of the sanitary napkin 20.

As illustrated by Figure 4, this arrangement allows the legs
46a’’ of the release strip 46’’ to overlay the outwardly oriented
face of the backsheet 24 and cover the adhesive strips 42 joined
to the central portion of the backsheet 24. In this manner, a
unitary release strip 46’’ performs the functions of maintaining
the flaps 28 1in the topsheet facing relation, covering the
adhesive patches 40 of the flaps 28, and covering the adhesive
patches 42 of the central portion of the backsheet 24.

To install the sanitary napkin 20, the wearer merely unwraps
the legs 46a’’ of the release strip 46'’, exposing the backsheet
42 and the adhesive thereon. The wearer may then attach the

‘central portion of the sanitary napkin 20 to the crotch of her

undergarment, then detach the crossbar 46b’’ so that the flaps 28

) )
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{97 or toluene [24]. Kgon is defined as follows:
Cuys
K = —
EtOH Car

where Cy.5 is the ethanol concentration in the solid/water phase (g/m®); Cyr the cthanol

concentration in the air phase (g/m®). Cyir was measured by gas chromatography and Cy.ts

was calculated from mass balance.

3. Results
3.1. Partition coefficient study

For water -} bagasse:
Kuon =159  (R® =0.9%0)
For water, and according to the Henry’s law:
Kgon = 1224 (at 30°C and atmospheric pressure)

A good correlation was found between ethanol concentration in the air phase and in the
solid/water phase (Fig. 2). The value obtained for the partition coefficient (K pion = 1599)
allowed to calculate ethanol concentration in the solid/water phase in further experiments,
This value was lower than those obtained by Hodge and Devinny {9] for compost (4480)

and activated carbon (9090) {91, probably because of a lower physical adsorption of ethanol"

on sugar cane bagasse than on compost or activated carbon. However, Ko for the wa-
ter/bagasse was higher than the value calculated for water.

3.2, Influence of inlet ethanol concentration

Results arise from runs 1 and 2 (Table 1), where the inlet éthano! concentration was 9.72

and 52.4 g/fm®, which corresponds to concentrations of £5.5 and 73.4 g/l in the solid/water
phase respectively, according to the ethanol partitioning study. '

Inrun 1, high initial RE was related to the absorption of ethanol. This physical elimination
was coupled with 4 low CO, production, which increased after a lag phase of about 8h.
Steady conditions (constants RE and CQ; production) were attained after one day, They were
maintained for 300 h and 160% of the ethanol fed was removed. After this period, ethanol
appeared in the outlet stream, indicating a loss in the biological activity of the reactor.
Similarly, CO; production increased continuously up to 150 g/hm?, and then decreased
drastically after 250h (Fig. 3a).

During the first 20 b, production of acetaldehyde and ethyl acetate was high, reaching 1,14
and 8.65 g/m? in the outlet stream, respectively (Fig. 3b). These two compounds derive from
incomplete ethanol oxidation and are toxic to the yeast, particularly acetaldehyde, reported
to be inhibitory at 0.3 g/l in liquid culture [25]. As reported previously [20], when ethanol is
not used for biomass production, it can be oxidized into acetaldehyde, then into acetic acid,

e » )
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Fig. 2. Bthanol partitioning for water {theoretical value calculated from Henry's law) and wet bagasse saturated
with 63% of water (experimentel values).

which in turn can be esterified into ethyl acetate. This sequence and the high volatility of
acetaldehyde, and atalesser level that of ethyl acetate, explained why acetaldehyde appeared
first in the outlet stream followed by ethyl acctate. These observations correspond to the
transient phase during which the yeast becomes adapted to ethanol, Then, for the following
80h, acetaldehyde and ethyl acetate were not found in the outlet stream, indicating an
efficient functioning of the biofilter. The release of these two compounds at low levels
corresponded to a decrease in RE and €O, production [15].

Results from fun 1 demionstrated that a system consisting in a pure culture of C. utilis

growi on sugar cane bagasse was adequate for ethanol biodegradation ataload of93.7 g/hm?.

In run 2, when the system was fed with an inlet ethanol concentration of 52.4 g/m?,
corresponding to a load of 511.9 g/hm?®"the steady-state was not attained. During the first
30k, no ethanol was detected in the outlet gas and CO; production was very high {close to
300 g/h m®). Simulfaneously, acetaldchyde and ethyl acetate appeared in the outlet gas at
concentrations of 5.17 and 0.6 g/m’, respectively. Their concentration, after ashort decrease,
increased again after 20h, just when CO, concentration began to decrease indicating that
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ABSTRACT OF THE DISCLOSURE
Improved aqueous mortar compositions contain a
minor amount of a mixture of (1) hydro; pyl cellu-

‘with the present invention can be formulated to effect
quick solution and produce a stable viscosity through time
and temperature conditions of use.

O

BACKGROUND OF THE INVENTION
Field of the Invention

The present invention relates to hydraulic cement
mortar compositions particnlarly adapted for use in grout-
ing and sefting tile, Other uses would be for stucco,
plaster, dry adhesives, cement patch drilling
muds, and the like,

DESCRIPTION OF THE PRIOR ART

Conventional cement mortars, containing Portland
cement, sand and water added in an amount to obtain
the necessary workability and to effect gel formulation
during ‘curing have good bonding propertics, non-flam-
mability, resistance to attack by rodents, insects, and
fungi, and other desirable properties. They also have the
known disadvantage, however, that for tile setting pur.
poses relatively thick layers are required with consequent
excessive labor entailed in mixing, placing, and troweling
to produce such thick layers. .

The addition of from .25% t0 2.2% of methyl celluloss
for the purpose of forming a mixture which can be ap-
plied in a relatively thin layer has been suggested in U.S,
Pat. 2,820,713, Hydroxyethyl cellulose in concentrations

C O

has been used because it has better water retentive proper-
ties than mortars containing methyl cellulose. US, Pat.
3,030,258 discloses Portland cement, methyl cellulose, and
polyviny! alcohol. U.S. Pat. 3,486,960 discloses hydraulic
"cement and dextrine. All are classed as water retentive
additives.

Disadvantages of the above examples of water-retentive
adgii;ives of the prior art include one or more of the fol-
lowing:

(1) The high cost of the additive. e

(2) Difficulties encountered in the control of retenta-
tivity due to very poor solubility rates.

(3) Problems experienced in the control of the physical
characteristics of the mortar due to varying solubility of
the additive over the period of use,

(4) Changes in viscosity of the mortar due to tempera-
ture variations at time of use which also cause working
difficulties in the mortar,

. SUMMARY OF THE INVENTION |

The present invention relates to dry mortar-forming
compositions containing a minor amount of a mixtore of

- (1) hydroxypropy! cellulose and (2) a compound selected
from the group consisting of hydroxymethyl cellnlose and
hydroxyethyl cellulose. The compositions contain & mejor

-

! “
1 vt -— .

. .
~ -
]

2 % nited States Patent O ce
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8 Claims

ose and (2 h}:@@:ﬁﬂﬂﬂ%@{%@ﬁﬂ‘
%‘e%ul ) . Compositions in accordance

of from 6% to 2,0% as suggested in U.S. Pat, 3,243,307

2 o
proportion of hydraulic cement or a mixture of hydraulic
cement sand,

and
It is a principal object of the present invention to pro-
vide water rétentive agents for hydraulic cement which
8 ure lower in cost and produce an instantly usable thixo-
. tropic mortar which is effected to a lesser degree by tem-

Other objects and advantapes of the present invention
will be apparent from the following description thereof,

DESCRIPTION OF THE PREFERRED
EMBODIMENTS

10

hydroxyethyl cellulose in viscosities ranging from 4,000 to
40,000 cps. are used In this invention. Viscosity values
given in this specification, refer to the viscosities of 2%
by weight solutions in water at 25° C,

The amount of hydraulic cement in the mortar forming
composition may be as high as 99.9% and the amonut of
the hydroxyalkyl cellulose blend from about 0.1 up to
about 2.0% in the case of mortars containing sand and
other constituents, Sand; if used, should be present in the
amount of from one to three volumes of sand per volume
of hydraulic- cement, For setting porous tiles, 2 mixture
containing equal volumes of hydraulic cement and sand
up to one volume of hydraulic cement per 134 volumes

_of sand produce a mortar which is entirely satisfactory.
. ‘The preferred dry mortar compositions contain finely
80 divided inorganic fibers such as, for example, mineral
_ wool, glass fibets, and the like in amount of from 1% to
2%. The incorporation of the inorganic fibers improves
the thixotropic properties of the mortar, i.e., with the use
of inorganic fibers to bond ceramic tile on a vertical wall,
the tile will not tend to slip down the wall during the
setting of the mortar, ‘

The constituents are mixed dry in any sultable mixing

equipment which will give 2 uniform and homogenous

16

20

‘2B

38

Hydroxypropyl cellulose, hydroxymethy! cellulose, and

mixture, desirably at room temperatures. Usual additives .

40 may be incorporated in the mixture. For exampl -

Mhmﬁmmmmyabom 0.1% 2y
on the weight of the hydraulic cement, can be
. added to increass adhesion and bond strength, reduce

shrinkage, and attain better workability. Small amounts
46 of perfume desirably carried on suitable inert carrier, with
or without alcohol to disperse the perfume may be added
for esthetic reasons.

Thus, the novel thin-set hydraulic cement dry mixtures
of this invention consist of about 24% to 99.9% hy-
draulic cement; from 0.1% to 2.0% of the hydroxyalkyl
cellulose blend; from 0 to 75% sand; from 0 to 2%
inorganéc;nglber,d :ix:{d, if f;!esxre«!, snlmll ‘amounts of other
conven additives, for example, perfume, glycering,
w&cﬂ%’" melamine resins, ete. The proportion
of one of the hydroxyalkyl celluloses to the other will
normally be in the range of 1:5 to 5:1.

The following examples are given fo illustrate thin-set

50

1]

-dry mixes embodying this invention, It is to be under-
60 stood, however, that the invention is not limited to these
examples.
Example 1
, _ - . Percent
Hydroxypropyl cellulose, type HW viscosity at
65 2%, 30,000 cps, : .. 20
Hydroxyethyl cellulose viscosity at 2%, 15,000
Hydraulic cement 98.2
70 Toorganic fiber 12
Total 100

o030 §77 P

433> 57!
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Example 2

4
divided into 1,000 yielded the retentivity values listed

Percent in Table 1,
Hydroxymethyl cellulose viscosity at 2%, 15,000 20 TABLE 1
Cps. .
Hydroxypropyl cellulose viscosity at 2%, 30,000 5 Water
cps. 40 ment, Rotene
Polyviny! alcohol 12 percent ity
Hydraulic cement 48.0 Examplo:
Sand 500 - sesm—— 2 B
Inorganic fiber J9 10 - I z 2
Autifoam - 01 ExperisastBiors B 8
Total 100 The extremely poor water retentivity of Experiment
Example 3 #5 demonstrates the poor rate of solubility of methocel

6 cement systems and the rate improvement derived with

Hydroxypropyl cellulose, type HW viscosity at
2%, 30,000 cps. .
Hydroxyethyl cellulose viscosity at 2%, 15,000

30

cps. 20

Hydraulic cement 982

Inorganic fiber 1.2
Total 100

The above compositions of the present invention were 25
compared with the following additional experimental com-

hydroxypropyl cellulose,

On-the-wall tests demonstrated the remarkable im-
provement obtained with hydroxypropyl cellulose and
other hydroxyalkyl cellnlose mixtures in.cement mortar
systems. Those systems rot containing the hydroxypropyl
cellulose cannot be used as dry set tile mortars im-
mediately after mixing because of the slow solubility.
Those containing the hydroxypropyl can be used im-
mediately and have demonstrated viscosity stability over
long periods of use because additional cellulose is not
slowly being dissolved.

positions. The advantage 1o be gained from using mixtures of

Example 4 hydroxypropyl cellulose and other alkyl cellulose when

. Percent considering temperature variation with viscosity varia-

Hydroxypropyl cellulose, type HW viscosity at 30 tion are again remarkable and result in a superior prod-

2%, 30,000 cps. v 60 uct. Newtonian materials change viscosity in an inverse

Hydraulic cement 982 relationship with temperature as a linear fonction when

Inorganic fiber 12 plotted on semi-log basis, Klucel (trade name for hy-

B droxypropyl cellulose) Product Bulletin 800-4, 7/71,

Total 100 35 4713414 on page 11 indicates “that unexpected viscosity

effects have been noted when Klucel is combined with

Experiment § nonionic polymer and anionic polymers in water solution.

. . Percent With Natrosol (trade name for hydroxyethyl cellulose),

Hydraxymethyl cellulose viscosity at 2%, 15,000 the viscosity is less than expected,” Checking the viscosity

cps. 60 %% change of alkyl cellulose and hydroxypropyl cellulose

Hydraulic cement 982 mixtures with temperature produces less change than ex-

Inorganic fiber 12 ;’:&m individually as indicated by the following re-
Total 100 o TABLE 2

In the above examples and experiments, the con- Viscosity Centipoise

stituents are mixed dry and the dry mixture is mixed with at 25° C.

water in amounts to produce a mortar which will re-  Natrosol 250 H, 1% Sol. 2,000

main on a hawk (a plaster’s tool). Approximately 1% Klucel HW, 1% Sol. 2,000

gallons of water are mixed with 25 pounds of the dry 60
mixture. A high strength thin-set mortar resuits,

The mortars of this invention have the advantage,
among others, over mortars heretofore known containing
one type of cellulose in that the two types produce a
thixotropic agent with increased solubility rate and re- 58
duced viscosity change with temperatire.,

The improved solubility rate is demonstrated by the
following test for water retentivity. Water retentivity
values were obtained on Portland containing various
amounts of the thixotropic agents described hereinabove, 60
The property was measured by placing a %” layer of
the mix previously slurried with the specified amount of
water on the porous side of a quatered 4%4 " x 444’ com-
mercial standard 181 glazed wall tile. A thin glass slide
was placed over the mortar layer and the assembly posi- 65
tioned under the microscope lens. As the water left the
mortar travelling onto the porous bisque of the tile, the
mortar layer contracted thereby causing the slide to be

" displaced downward. This displacement could be ac-

Natrosol 250 H, 1.0% of Sol. and Klucet HW,

1.0% of Sol. 3,450

Viscosity Centipoise

, at 35° C,

Natrosol 250 H, 1% Sol. 1,550

Klucel HW, 1% Sol. , 1,600
Natrosol 250 H, 1.0% of Sol. and Klucel HW,

1.0% of Sol 3,260

This data was confirmed by tests with the mortar
where the effect of viscosity change with temperature
is magnificd because of the high filler cement loading
of the mortar. Mortar samples based on the combined
thixotroplc materials are clearly easier to trowel over
the rangs of temperature experienced in typical field
installations from a single dry mix relative to single com-
ponent alkyl cellulose materials modified cement systems.

" Since changes in the dry mixes of this invention can
be made without departing from the scope of this in-
vention, it is intended that all matter contained in the

curately measured with a microscope and plotted against 70 above description shall be interpreted as illustrative and

the square root of time. Normal procedure is to mix
the mortar and let stand for 15 to 20 minutes to allow
for solubility of the thixotropic agent. In these tests a
premix of three minutes was used to demonstrate the

13 Ll

not in a Iimiting sense.

What is claimed is:

1. A dry mortar-forming composition comprising from
24 to 99.9% hydraulic cement and from .10 to 2% of a

increased solubility rate. The slope of the straight line 76 mixture of (1) hydroxypropyl cellulose and (2) & com-

. v -
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trada en las figuras 4, 5 y 6;

la figura 12 es una vista esquemética. de una
estacién de montaje para laminar la tela no te-
jida con una capa de barrera impermeable a los
liquidos y Emra. aplicar sobre la capa de barrera
impermeable a los liquidos una zonas adhesivas
cubiertas con una lémina protectora pelable; y

la figura 13 es una vista en perspectiva de una
estacién de corte del material laminado producido
por la estacién de montaje de la figura 12 para
realizar protectores de braga individuales.
Descripcién de las realizaciones preferentes

Las figuras 1, 2 y 3 de los dibujos adjuntos
ilustran un protector de braga fabricado segtin la
presente invencién. El protector de braga, de-
signado en general por el nimero de referencla
10, comprende una ldmina unitaria 12 fabricada
de un material no tejido que constituye el prin-
cipal componente retenedor de liquidos del pro-
tector de braga 10. La lémina 12 tiene un es-
pesor en el intervalo de aproximadamente 0,75
mm a aproximadamente 1,75 mmn, medido a una
presién de 0,345 kilopascales (Kpa), siendo pre-
ferentemente de aproximadamente 1,36 mm. El
peso base de la ldmina 12 varia dentro de un in-
tervalo de aproximadamente 80 gramos por metro
cuadrado (g/m?) a aproximadamente 160 g/m?.
Preferentemente, el peso base de la ldmina 12 es
de aproximadamente 122 g/m?.

Sobre la superficie superior 14 de la capa 12,
que forma la superficie en contacto con la piel del
protector de braga 10, estd provista una plurali-
dad de rebajes equidistantes 16 dispuestos en una
relacién mutua que corresponde a un disefio esca-
lonado. Los rebajes tienen una profundidad en el
intervalo de aproximadamente 0,05 mm a aproxi-
madamente 1,30 mm, siendo preferentemente de
aproximadamente 1,0 mm. La densidad de los
rebajes 16 (es decir, el nimero de rebajes 16 por
centimetro cuadrado de superficie 14) es de apro-
ximadamente 7,13, siendo el didmetro medio de
los rebajes 16 aproximadamente 2,3 mm.

La configuracion superficial de la lémina 12 de
material no tejido se muestra mejor en las figuras
2, 3, 10 y 11, Entre los rebajes 16 se encuentran
definidas unas dreas de superficie elevada 18. Al
llegar una descarga vaginal altamente viscosa a
la ldmina de tela no tejida 12, se observa que el
l{quido viscoso tiene la tendencia a acumularse y
permanecer confinado dentro de los rebajes 16.
Gracias a las dreas de superficie elevada 18, que
contactan con la regién del perineo de la usuaria,
la parte inferior de los rebajes 16 se mantiene en
una relacién separada con la piel, evitdndose asi
el contacto directo con la piel de los exudados
corporales acumulados en los rebajes 16. Esta
caracterfstica incrementa el potencial de confort
del protector de braga 10.

Con referencia nuevamente e las figuras 1 y
2, la cara enfrentada a la prenda de vestir de la
14mina de tela no tejida 12 estd provista de un
velo 20 de un material pléstico, tal como polieti-
leno o polipropileno, entre otros, que forma una
capa de barrera impermeable a los ngidos para
evitar que los exudados corporales descargados
sobre la l1émina de tela no tejida 12 emerjan de la
misma y manchen la ropa de la usuaria. El velo
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de polietileno 20 est4 montado de forma adhesiva
a la capa 12.

Sobre la superficie principal del velo de polie-
tileno 20, opuesta a la lémina de tela no tejida 12,
estd, provista una capa de adhesivo 22 sensible 2 la
presién utilizada para adherir, de forma liberable,
el protector de braga 10 a la prenda interior de la
usuaria. En el ejemplo ilustrado en los dibujos se
muestra un recubrimiento de adhesivo uniforme.
No obstante, se puede considerar la aplicacién de
adhesivo a partes discretas del velo de polietileno
20 - por ejemplo, en forma de tiras o bandas -
seglin es ampliamente conocido por el experto en
la técnica.

Con ¢l fin de proteger la capa de adhesivo
22 mientras el protector de brage 10 no estéd
siendo utilizado, una capa de material de papel
24 recubierta de silicona cubre la capa adhesiva
22. Como es bien conocido por los e tos en
la técnica, la capa protectors 24 se pela y des-
prende pare dejar expuesto el adhesivo que pro-
porciona la adherencia del protector de braga 10
a la prenda interior de la usuaria.

Las figuras 4 a 9, 12 y 13 ilustran las diver-
sas estaciones de una linea de montaje para la
fabricacién del protector de braga 10. Las figuras
4 a 6 muestran una estacién de enmarafiado de
fibras, identificada en general por el nimero de
referencia 27, que produce la tela no tejida que
forma la lémina retenedora de liquidos 12 me-
diante la aplicacién de fuerzas de fluido al velo
de material inicial en forma de lémina, estando
las fibras individuales holgadamente asociades, a
la vez que disponen de libertad para moverse en
una relacién mutua. La estacién de enmarafiado
de fibras 27 comprende un tambor metélico hueco
28, el cual est4 montado en una cuna apropiada

no mostrada) y gira en torno a su eje longitu-
inal. Estd provisto un mecanismo de acciona-
miento (no mostrado) que hace girar el tambor
28 en direccién contraria al relcg y & una veloci-
dad controlada. El mecanismo de accionamiento
es de construccién ampliamente conocida, y no
forma. parte de esta invencién.

La carcasa del tambor 28 estd provista, a
través de toda su superficie, de aberturas 30 dis-
puestas en un disefio que determina la distri-
bucién de los rebajes 16 de la ldmina de tela
no tejida 12. En la realizacién més preferente,
el tambor 28 presenta un disefio escalonado de
aberturas 30 equidistantes y circulares que tienen
un didmetro de 2,29 mm y una concentracién de
7,13 aberturas por cm?, disefio %/e proporciona
un 4rea abierta equivalente al 30

La primera estacién de enmarafiado de fibras
27 comprende ademds una correa de rejilla sin
fin 32 montada en una relacién parcialmente so-
lapada con el tambor 28 a través de unos rodillos
gufa 34, Unos rodillos de soporte 36 estdn situa-
dos en las esquinas de un rectdngulo imaginario
y actdan, conjuntamente con los rodillos gufa 34,
para tensar la correa de rejilla 32 y establecer una
trayectoria de la misma. Uno o més de los rodillos
34 y 36 son rodillos motrices que hacen avanzar
la correa 32 en consonancia con el tambor 28.

La correa de rejilla 32 se fabrica mediante el

cruce de hilos de poliéster que definen unas aber-

turas cuadradas con un tamafio de malla 23,9,

| b
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Table2
Final results andmass balances

Run | Ron 2 Rim 3

Eihano! load (g/hm®) 917 5119 1538
Residence time (min) 62 6.5 35
Final results
Aversge RE (%) 100 - 70
EC(g/hn®) 93.7 - 107.7
Biomass (mg/g dm) 105 14.8 140
Final moistire (%) 79 668 67.7
Final pH 40 46 42
CO; yield coeffisient (g/g) 146 032 1.3
Carbon balance
Ethano! consumed (g C) . 2772 1.610. 1.743
CO; produced (§ C) (% of ethanol consumed) 2.116(763)  0.266(16.5) 1.122 (64.4)

Acetaldehyde produced (g C) (% of ethanol consumed) 0.035(1.26) 0.016{0.99) 0.137(7.86)
Ethy! acetate produced (g C) (% of ethanol consumed) 0.406 (14.6) 0.025(1.55) 0356 (204)

Biomass produced (g €}* (% of ethano! consumed) 0079 (285  0092(571)  0.083 (4.76)
Other (g C) (% of ethanol consumed) 0.136 (4.9 1.211(752) 0.045(2.58)
Nitrogen batancs

Nitrogen from the medium (mg N/g dm) 1.5 1.5 LS
Nitrogen from biomass (mg N/g dm)* L1S 1.63 1.54

# According to [27], C. Wbymmdmlwmimsoj%ofwbonmdll%ofniuogm.

Final pH values were low, indicating the probable accumulation of organic acids, such
as acetic, in the medium, Because of this accumulation, and a subsequent drop in the pH
medium, the metabolism was probably slowed down, which in tumn allowed the accumula-
tion of ethanol and organic acids in the medium. This pheromenon could also be due to the
use of ammonium as nitrogen source. These conditions may be responsible for the decrease
of RE observed in runs 1 and 3. Sugar cane bagasse has arelatively poor buffering capacity,
and even though C. wurilis is known to be relatively acid tolerant, an important gain in the
lifetime of the biofilter can be expected if the pH is maintained at higher values by using
appropriate nitrogen sources alone, or in a mixture of various sources. This was already
reported for toluene biofiltration [28,29].

For a givensystem, there are two ways to increase the loading rate: by increasing the inlet
concentration or the acration rate. In a previous paper, we showed that C. utilis could not
stand more than 30 g/1 of ethanol. in a liquid culture [20]. According to the above partition
coefficient study, this comresponds to a concentration of 19 g/m® in the inlet siream. This
agrees with our experimental results: at concentrations under 19 g/m® (runs 1 and 3), the
system was working with a RE of 100 and 70%, while for run 2, the RE observed was
mainly due to the ethanol adsorption into the packed bed, but the biological activity stopped
very rapidly.

Acration rates used in this study were low, leading to residence times higher than those
commonly reported — typically in a 15-60s range — which means that the biofilter had
a slow ethanol degrading rate. When the residence time decreased from 6.2 to 3.5 min,

)
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RE also decreased and, consequently, metabolites resulting from the incomplete ethanol
oxidation appeared in the outlet stream. Devinny and Hodge [ 15] previously described this
phenomenon at an ethanol load of 156 g/hm® [15]. These authors associated it to rapid
ethano! consumption. A preliminary adaptation of the yeast could probably improve the EC
of the system. Another possibility is to increase the biomass within the reactor. As shown
in Table 2, biomass produced was low, ranging from 10.5 to 14.8 mg/g dm. This was due to
nitrogen limitation, as nitrogen balance showed that all nitrogen from the mineral medium
was recovered in the biomass. An increase in nitrogen content would improve the biomass
produced, and hence increase the EC of the system. Moreover, this would also improve
the protein content of the support and could make the system attractive for using it, aftera
drying step, as cattle feed.

Final moisture remained higher than the initial one, indicating that the continuous hu-
midification of the reactor was apparently satisfactory.

Forruns 1 and 3, the CO; yield cocficients were 1.46 and 1.23, respectively. The deviation
from the theoretical value for the complete ethanol oxidation (1.91 g/g) corresponds to the
carbon used for biomass and other metabolite production. On the contrary, this coefficient
was much lower for run 2, resulting in ethanol accumulation in the reactor and diversion in
other metabolites [9].

In runs 1 and 3, the difference between the amount of carbon entering the biofilter and
the carbon in the measured fractions (biomass, CO;, acetaldehyde and ethyl acetate) was
very low (Table 2). In run 1, we found that 76.3% of the carbon from ethanol was evolved as
CO,, which indicated an efficient functioning of the biofilter. The proportion of the evolved
acctaldeyde was low and part of the dcetate produced was eliminated by esterification,
Ieading to a relatively high proportion of ethyl acetate (14.6%). In run 2, most of the carbon
entering the biofilter was not found in the measured products. Part of it was probably
dissolved or adsorbed in the water + solid phase of the reactor. Another part was probably
transformed into an acid non-volatile form. In run 3, the proportion of carbon transformed
into CO; was lower than in run 1, while the proportions of acetaldehyde and ethyl acetate
increased, indicating that the biofilter had some difficulty to completely oxidize ethanol.
This was due to the low biomass content in the reactor and a too low residence time. In
all cases, the proportion of carbon used for biomass build up was low, therefore, we can
expect a better biomass production and hence a higher EC by increasing mineral medium
concentration. '

§. Conclusion

Our results demonstrate that gaseous ethanol can be eliminated with a bagasse biofilter
inoculated with a pure culture of C. utilis. A RE of 100% was observed with a load of
93.7 g/h m>. The elimination of higher loads was not sustained. Itis expected that increased
biomass, through mineral salt addition, and a better buffering capacity of the solid bed
through the addition of CaCO3, would improve the time-span of the process.

Furthermore, the possibility of using the yeast-enriched support as a single cell protein
source is being explored. To reach adequate levels in protein (i.c. 8% in the dry bagasse),
levels of nitrogen and other salts would have to be increased.

O



2 S

Patented Ma :
v 14, 1540 2,200,581 2 "
purified and the alr or gas then passes away Drop of or sub
’ by the discharge pipe e without, being i 23 this then
nated coming contact with incoming sufficlen fresh alr or oxygen must be added, By
. —Eﬂﬁduwaﬂ»n. %ﬂﬁ.ﬁ@ﬂﬁnﬂﬁga EQEE»M?S.WEEE
: ’ § through the pipe 4 into setiling tenk I, where i above, o des 288
: - s tho oidised matter, and dead which oo air ot oD, Simi-
UNITED STATES PATENT. OFFICE . which are  trom the of tank | latly e often sirongly anallog Enwﬁﬁm
2,200,351 tank i r factorl 1
. -otj“ﬁ%%nwﬂ.n?#ﬁ%aguww ggoﬂwhnﬁd%aaﬁwmﬂwwﬂvugs
PURIFICATION OF GASES BY BIOLOGICAL purified accordnnce with its
Pri Hetnrick . : T REnE. NLENALES quﬁ,.ﬁn“ mhﬂ.ﬂw.hwﬁob. U&g elther QMMP_EEG
Max and ‘Germany Essen-Rukr, . ofank g for clrcaiation as requited. © or alternately with periods of blowing pure alr
18 T carrying oub the protem, the offnsive to ollow the misro-organisms time fo be re- 15
e .

This invention Clatms. (€0, 195 ggggsﬁmgnﬁﬂﬂg GEHN—%FEEE»E&%EHQ
. . tion gases facilitate insare proper  bed closed chamber, distributing over
1ny 1s cancerned with the treating ngﬁasﬂggﬁwggg.g Bmﬂunowﬂaﬁnn:nﬁnﬁ%ng:@nsaa&. ghngoaﬁnc&pisﬁﬁﬁﬁﬁ.
) ) gg&wgﬂggau_wgu ging or channeling, ?»W»ng_mﬂnﬁwlk E%gsgggﬁﬂah
8 a1 17, ot “w!&bﬂuggaﬁaguismn.mn _n.EaEnEgnS_nSEgﬂﬁaaf clased chamber ahove satd fiiter bed the offen-
EQ.E«E claimed in our companion age, which 1 Jomestlc sow- 8- ! o8 i¢ or sub: ori em- give gases to be treated and sufficlent oxygen g8
., of substances E-Mroru ESEEE%S%% to eerate the filter bed whereby sald offensive
contains, b the gases and micro-organisms greally faclll- pases ave prevented from escaping to the ate
constitu- Sulphurelted hydrogen usefully be tntro- tated, - . mosphere except through said filter bed and
object of the nigggﬂhmso& By means of the s to the of the lquid through the
progucts, as it is well known to ha Esgggs 30 deodorize all evil-smelling air which may be filter bed is faciltated by and concmrrent with 30
gﬂegggaﬂbﬂwnﬂwg hich produced in the operation of a sewege plent fn- the downflow of the geses and oxygen, and sepa-
ot-invertion s EESE&EE&%RE? E&n%nﬁnﬁmﬂm%ﬁiﬁc&gﬂh gﬁgggggg
ructible” ConAl matarial: when . plant hich 8] fouled low
S of & who e, bty freated, sniphuroned odregen mosy 18 provtied. i ool or ol SocmEs S0 3. s proces e tefined 1l ) ey
cal. cONSTUTR) be hitrodiced for this purpose. ey 35 wwhich the fouled alr can be withdrawn, end with the Houid scparated from the ges below the 38
nical-gippoert flined -wiil Examples of gases which may. be deodorized conduits by whish the fouled alr is conveyed to filter bed Is re-dellvered to the upper gurfece of
ganisms, togeiher WIHYS by this frocess aro the fumes f; n fish kitehens ﬁogaﬁnﬂsgaﬁﬁ% 0 the ﬁsﬁ sfined in dalm
Bgﬁoggﬁﬁn.aﬂ% B.gng g.gnggeaﬂgnu %aﬁngsganwﬁ!g Ew.ggawnnﬁgngngs%
suffictent, quantity of & bacterlological nutrient uﬁw&ﬁas&&wﬁsazﬂﬁggs sgpaég treatment of organic sub- with further bectericlogical nutrient and then
i o e Egvmﬂﬂg .WW%%B: etl E_un.En.L»L E@nnhu.ﬁw—am g?“ﬁﬁ%ﬁﬁaﬁgﬂg
liquid praduets admitted to the chamber are Egggégg are speciall table for such blological destru sulphide Is delivered to the chamber
£8 forced downwards through the filter bed, where- Eiﬁggsggg. tion. EB.EEBBBB&.EEE above the fiiter bed and passed down through
by the offensive constituents of-the gaseous prod- ring over such trickiing Slters =% from fish Eitchens and hotel kitchens, which the filter bed with the gassous products and 45
ucts are rendered invocusus, The lquid and “MEEIEeE..RE. BFEEEEnﬂg . Rnﬁgﬂmﬁeﬁggwsg i liquid whereby the growth of fungl, algae, aud
are d fram the bot~ cover and downward through s may be purified in such hbiologieal alr Olters. the like in the filter bed is inhibited.
tom of the chamber. " material filter Ens Egngs. Care should be taken that thego Is always suffi- . PRISS
50 Bt aore-orghuious In question may bo &pe-  with tho srwage. T gaoes 8eo. this 0 : clent, ozygen present in tho air to be purifled. o BLUNE.
¢inlly planted in and on the permeable me- biologioally in the trickiing filter, - Ennn. .8&5588%%5%&; . HEINRICH 50
chanieal suppart or medis, or may be carried Referring to the ascompanying drawing, which ’
therelnto with the gas or an. appropriate liquid. fs o vartical cross section of & ‘suitable percolot-
They may be nourished by the biologinally de- ing filter for carrying out the present iuvention,
88 structible eonstituent of the gas or edditionally  oia-a-closed cTMUANET MIVINF TEED the bottom a 38
it in the water perforated ‘pIAtE, acresn il Fin which the
Aing—mater]

becanse of the variety of micro-organians which C&Furified, having scparated fi lquid
&3 this liquid contains or gives dso to, with the Egaﬁog.ﬂgaﬁuﬁnﬁh“a

a




)y

o

3 ES 2122074 T3 - 4

por una ldmina pelable de papel cubierta de sili-
cona que se retira para dejar expuesto ¢l adhesivo
inmediatamente antes de instalar el protector de
braga en la parte de la entrepierna de la prenda.
interior.

En una primera variante, la capa de barrera
impermeable a los l{quidos est4 formada. sélo por
un recubrimiento adhesivo que también sirve para
sostener ¢l protector de braga contra la prenda
interior de la usuaria.

Fin una segunda variante, se emplea un ligero

velo no tejido dotado dé propiedades hidréfobas .

para. elaborar la capa de barrera impermeable a
los l{quidos,

Segin se incorpora y describe en términos ge-
nerales en el presente documento, la invencién
proporciona también un procedimiento para fa-
bricar un protector de braga, comprendiendo di-
cho procedimiento los pasos de:

- proporcionar uns tela no tejida; .

- cortar dicha tela no tejida para formar un
componente primario retenedor de liquidos para
dicho protector de braga; y

- dotar a dicho componente primario retene-
dor de liquidos de una capa de barrera que evite
que los exudados corporales captados por dicho
componente primario retenedor de liquidos emer-
jan desde la cara enfrentada a la prenda de vestir
de dicho protector de braga.

En una realizacién preferente, la tela no te-
jida se fabrica sometiendo un material inicial fi-
broso en forma de ldmina, cuyas fibras individua-~
les son susceptibles de movimiento relativo entre
sf bajo la influencia de fuerzes de fluido aplicadas,
a una corriente de fluido destinada & enmarafiar y
entrelazar mecénicamente las fibras para formar
una red unitaria reticular. El material inicial fi-
broso queda confinado entre un tambor hueco y
una cinta de rejilla situada en una relacién sola-
pada con el tambor hueco mientras es sometido
& la influencia de la corriente de fluido. El tam-
bor hueco tiene una carcasa perforada que define
un disefio predeterminado de pasos de fluido que
condicionan la corriente de fluido necesaria para
formar la tela no tejida dotads de rebajes desti-
nados a captar los exudados corporales.

La tela no tejida se consolida con la aplicacién
de agente ligante, siendo a continuacién laminada
con un velo de polietileno que formala capa de ba-
rrera impermeable a los liquidos, A continuacién
se aplica un adhesivo sensible a la presién sobre
el velo de polietileno, el cual se cubre con una
ldémina de papel recubierta de silicona que pro-
tege al adhesivo mientras el protector de braga no
esté en uso. La estructura laminada resultante se
tc:lr‘(l);}uel& para formar protectores de braga indivi-

es.

Segin se incorpora y describe en términos ge-
nerales en el presente documento, la invencién
proporciona también un aparato para fabricar
protectores a partir de un material inicial fibroso
en forma de ldmina cuyas fibras individuales son
susceptibles de movimiento bajo la influencia de
fuerzas de fluido aplicadas, comprendiendo dicho
aparato:

- un medio para generar una corriente de
fluido aplicada a dicho material inicial con ob-
jeto de enmarafiar dichas fibras y formar una tela
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no tejida unitaria; A

_- un medio para aplicar a una primera super-
ficie principal de dicha tela no tejida un agente
ligante destinado a incrementar la resistencia de
dicha tele no tejida;

- un medio para proporcionar, sobre dicha tela
no tejida, una capa de barrera impermeable a los
liquidos destinada a evitar que los exudados cor-
porales descargados sobre una segunda superficie
principal de dicha tela no tejida emerjan libre-
mente desde dicha primera superficie principal;

- un medio para aplicar un recubrimiento de
adhesivo a una superficie principal de dicha capa
de barrera impermeable a los liquidos, que esté
opuesta a dicha tela no tejida, con el fin de retener
de forma liberable dicho protector de braga sobre
el material de una prenda interior;

- un meditiufa.ra. aplicar, sobre dicho recu-
brimiento de adhesivo, una lémina protectora
desprendible destinada a proteger dicho recubri-
miento de adhesivo mientras dicho protector de
braga no est4 siendo utilizado; y

- un medio para cortar dicha tela no tejida,
dicha, capa de barrera impermeable 2 los ifquidos
y dicha ldmina, protectora desprendible con el fin
de formar protectores de braga individuales,
Breve descripcién de los dibujos

La figura 1 es una vista en perspectiva de un
protector de braga fabricado segiin la presente in-
vencion; , :

la figura 2 es una vista en seccién transversal
muy ampliada tomada a lo largo de las lineas 2-2
de la figura 1;

la figura 3 es una vista en perspectiva frag-
mentada y atin més ampliada del protector de
braga segiin la invencién, e ilustra la topografia
de la superficie en contacto con la piel; 7

la figura 4 es una vista en perspectiva de una._
estacién de enmarafiado de fibras que produce
una tela~ho tejida empleada como material ini-
cial para la fabricacién de protectores de braga
seglin la invencién;

la figura 5 es una vista en perspective fragmen-
tada y ampliada de la estacién de enmarafiado de
fibras mostrada en la figura 4;

la figura 6 es una vista en seccién transversal
vertical fragmentada y aiin més ampliade de la
estacién de enmarafiado de fibras mostrade en las
figuras 4 y 5;

la figura. 7 es una viste esquemética de una es-
taci6n aplicadora de agente ligante situada aguas
abajo de la estacién de enmarafiado de fibras para
aplicar agente ligante a la superficie inferior de la
tela no tejida;

la figure 8 es una vista esquemética de una
estacién aplicadora de agente ligante segin una -
variante; ,

la figura 9 es una vista en alzado de un rollo
aplicador de agente ligante que deposita agente
ligante sobre la tela no tejida, siguiendo un diseiio
predeterminado;

la figura 10 es una microfotograffa de una. vista
en planta de la tela no tejide fabricada por la
estacién de enmarafiado de fibras mostrada en las
figuras 4, 5 y 6; :

la figura 11 es una microfotograffa de una. vista
en seccién transversal de la tela no tejida fabri-
cada por la estacién de enmarafiado de fibras mos-
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Patente de Invencion X Patente de Modelo de Utilidad

Como resultado del examen de fondo, realizado con fundamento en el articulo 45
de la Decisién 486 de la Comisién de la Comunidad Andina, se le comunica:

1. Documentos estudiados

Descripcién: Folios: 11a 20 como se radicé iniciaimente

Reivindicaciones: Folios: 21 a 22 como se radicé inicialmente
Folios: 106 a 107 modificadas

Dibujos: 3 Folios: 24 a 25 como se radico inicialmente

2. Objeto de la invencién

Titulo:

Biofiltro empaqguetado con bagazo de cafia para la remocion de acido sulfhidrico
en corriente gaseosa y proceso que emplea dicho biofiltro.

El problema planteado en esta solicitud es como lograr la reconversion
microbiolégica y la remocién de acido sulfhidrico en una corriente gaseosa.

Para solucionar este problema técnico se desarrolla un biofiltro empaquetado con
bagazo de cafia de aztcar y su proceso de empleo.

Clasificacién internacional (IPC) en B01 53/52 y B01 53/84.

3. De la solicitud de Patente (segln el caso)

Reivindicaciones (articulo 30 D 486)

e No es clara la “poblacién microbiana activa” a la cual se hace referencia en
el paso de inocular dicho bagazo. Lo anterior como consecuencia que los
inoculos de biosélidos aérobicos, pueden encontrarse en el estado de la
técnica en procesos de bioconversién similares (anterioridades D1, D2 y
D3) e incluso en la naturaleza; ademé&s de que no existe una divulgacion del

(2
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depésito de material biolégico ante la autoridad reconocida por el
contrato de Budapest, de la mezcla de microorganismos responsables de la
bioconversiébn y por lo tanto no puede considerarse como elementos
caracteristicos que le atribuyan patentabilidad al presente desarrollo.

Por lo anterior, el capitulo reivindicatorio no cumple con el requisito de claridad de
acuerdo al art. 30 de la Decisién 486.

4. Determinacion del Estado de la Técnica

La fecha para determinar el estado de la técnica es el 8 de marzo de 2002, de
acuerdo al la fecha de radicacion de la solicitud.

Tendiendo en cuenta la anterior fecha indicada, se realiza la btisqueda de las
anterioridades de la presente solicitud, encontrandose los siguientes documentos
relevantes:

N° | Documento Titulo Fecha de

publicacion

PROCEDURE FOR MICROBIOLOGICA
HARMFUL COMPONENTS IN EXHAUST GASES

D4 | US4968622 TRANSFORMATION OF SULPHUR CONTAINING 1990-11-06

BIOFILTRATION OF VOLATILE ETHANOL USING
CANDIDA UTILIS

D5 ART. 1 SUGAR CANE BAGASSE INOCULATED WITH 2002-01-28

D6 | US2200581 PURIFICATION OF GASES BY BIOLOGICAL MEANS | 1940-05-14

5. Analisis de patentabilidad (segun requisito) (articulo 14 D486)
Nivel inventivo (articulo18 D486)

Respecto a la reivindicacién 1

La reivindicaciéon 1 dice “Proceso para la remocién del acido sulthidrico y
conversién microbiolégica, en una corriente gaseosa, a partir de un soporte fijo o
empaque de bagazo de cafia que comprende:
¢ Inocular dicho bagazo antes de su disposicién en el reactor con poblacién
microbiana activa,
e Proveer una aspersion de agua y/o nutrientes en suspensiéon al soporte
inoculado,
Mantener una temperatura de entre 15 a 30°C,
Controlar la variacion de | pH del soporte de 7 hasta llegar a 2,
Oxidar biolégicamente el acido sulfhidrico desprendido de! soporte por parte
de un inoculo de poblacién microbiana activa,
¢ Neutralizar material lixiviado del soporte”.

Respecto al estado de la técnica:

D4 se describe un proceso de conversién microbiol6gica de contaminantes que
contienen sulfuro en residuos gaseosos preferiblemente H.S, CS;, y/o COS en
adicién de tioalcoholes , entre otros (Col 1 lineas 8-12). La presente invencién se
caracteriza porque los residuos gaseosos son conducidos a través de un reactor
empacado, el empaque debe ser mantenido himedo todo el tiempo y recubierto
con microorganismos inmovilizados de la familia de Thiobacilaceae, las gotas
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liquidas del empaque y del contaminante, es preferiblemente acido sulftrico
como resultado de la oxidacién de los componentes contaminantes por los
microorganismos, es neutralizado (Col 2 lineas 17-25).

ART 1 muestra el estudio de biofiltracién de altas cargas de etanol en un reactor
empacado relleno de bagazo de azlcar de cafia, el cual es inoculado con un
cultivo puro de C utiliis. (Introduccién). El bagazo fue usado como soporte. El
bagazo fue mezclado con un inoculo en una solucién de sales minerales y luego
empacado en el reactor.

Analisis de las diferencias con respecto al estado de la técnica:

Caracteristicas Esenciales de la Reivindicacién 1 Us 45);8622 Al%? 1
Proceso para la remocién del acido sulfhidrico y | (Col 1, lineas NO
conversion microbioldgica, en una corriente gaseosa, 8-14)

a partir de un soporte fijo 0 empaque de bagazo de cafia NO (Pag. 254,'
que comprende: parrafo 5)
Inocular dicho bagazo antes de su disposicién en el NO (Pag. 255,
reactor con poblacién microbiana activa parrafo 1)
Proveer una aspersiébn de agua y/o nutrientes en | (Col 3, lineas NO
suspensioén al soporte inoculado 28-33)
Mantener una temperatura de entre 15 a 30°C (Cozglsllg)eas (pl:;ér?éfif’%
Controlar la variacién del pH del soporte de 7 hasta | (Col 3, lineas NO
llegara 2 18-22)
Oxidar biolégicamente el acido sulfhidrico desprendido ufgg{éﬁ
del soporte por parte de un inoculo de poblacién Col3 Iinea'ls NO
microbiana activa 34'-38)

N s (Col 3,
Neutralizar material lixiviado del soporte lineas63-64) NO

Respecto a la solicitud en estudio D4 es el documento del estado de la técnica
mas cercano porque muestra un proceso para la conversion y remocion
microbiol6égica de contaminantes sulfurosos de un residuo gaseoso.

La solicitud se diferencia en D4, por el uso del bagazo de cafia como soporte o
empaque del reactor y la inoculacién de este antes de su disposicion en el reactor.

El problema técnico objetivo es como aprovechar los subproductos de los
procesos industriales disminuyendo la contaminaciéon ocasionada por estos y por
los anteriores soportes utilizados en los proceso de remocién de contaminantes en
biofiltros.

D2 se muestra la solucién a este problema técnico, ya que se describe el uso de
bagazo de cafa, que es un subproducto de la industria del azicar, como soporte
de un biofiltro que remueve el etanol de una corriente gaseosa (Pag. 253
Resumen, Pag. 254, parrafo 5). Ademas, muestran que el bagazo de cafia fue
inoculado y luego es empacado en el reactor con 40.5 g de este inoculo (Pag. 255,
parrafo1).

I
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Es asi como un experto en la materia que fuviera acceso a los documentos D4
y D5, podria verse motivado a desarrollar un proceso para la remocién de acido
sulfhidrico a partir de un soporte fijo de bagazo de cafia, como lo propone la
solicitud en estudio.

Dado lo anterior, las caracteristicas técnicas del proceso de esta solicitud, no
representa un avance tecnolégico sobre el estado de la técnica.

En conclusion, esta reivindicacién y sus dependientes se encuentran afectadas en
su nivel inventivo ya que se derivan de manera evidente del estado de la técnica y
pueden ser obvias para un experto en al materia.

Respecto a la reivindicacion 12:

La reivindicaciéon 12 dice: “Un aparato o disposicion para el proceso a manera de
un biofiltro que se caracteriza por comprender:
o Una base recubierta con una capa de grava a manera de filtro,
Un muro de contencién de la base del soporte o bagazo,
Una canalizacién para drenar lixiviado,
Un ventilador para distribuir aire,
Un ducto distribuidor de aire,
Un mecanismo de aspersion o riego del soporte de bagazo,
una cubierta de polietileno,
Un tanque de nutrientes

Respecto al estado de la técnica:

D6 describe un proceso para la desodorizaciéon de gases el cual consiste en une
mantenimiento de filtro biolégico encerrado en una camara. La figura 1 muestra
una seccién transversal disponible como un filtro de percolacién a es un conteiner
cerrado que se encuentra encima de un plato perforado, una malla B en la cual el
material de empaque es soportado c, el cual consisten en piedra partida, anillo de
porcelana o lo que se desee. Este empaque ¢ es el soporte mecanico en el cual
los microorganismos son colocados. La corriente de gaseosa que va ha ser
purificada es soplado por un ventilador disponible m por la tuberia d, y es forzado
ha atravesar el material de empaque el cual toma la misma direccién que el liquido
nutre los microorganismos en el lecho, el cual es pulverizada sobre el material de
empaque por medio de un inyector h (P4g. 1 lineas 35-55). El liquido del medio
filtrante es almacenado en el tanque |. El almacenamiento de los nutrientes son
tanque k (Pag. 2 lineas 12-14).
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Andlisis de las diferencias con respecto al estado de la técnica:

. . C e D6
Caracteristicas Esenciales de la Reivindicacion 1 US2200581

Una base recubierta con una capa de grava a manera de filtro, Fig. 1,c
Un muro de contencién de la base del soporte o bagazo, NO
Una canalizacién para drenar lixiviado, Fig. 1, i
Un ventilador para distribuir aire, Fig. 1,m
Un ducto distribuidor de aire, Fig. 1,d
Un mecanismo de aspersion o riego del soporte de bagazo, Fig. 1,h
Una cubierta de polietileno Fig. 1
Un tanque de nutrientes Fig. 1, k

Respecto a la solicitud en estudio D6 es el documento del estado de la técnica
mas cercano porque muestra un aparato o disposicion para desodorizacion de
gases.

La solicitud se diferencia en D6, por el muro de contencion de la base del soporte
o bagazo.

Esta diferencia no parece darle un efecto técnico sorprendente a esta
reivindicacién, ya que D6 muestra que el aparato también tiene un soporte del
biofiltro que es un plato perforado o una malla, Ver Fig. 1 b., asimismo, el biofiltro
descrito en esta anterioridad muestra que el biofiltro esta encerrado en una
camara, dando la hermeticidad a este.

Es asi como para un técnico medio en la materia que desee obtener un aparato
como el de la reivindicacién 12, le seria obvio utilizar un muro de contencién en
vez de una camara con un soporte de malla o plato perforado, para localizar el
soporte del biofiltro.

Dado lo anterior, la materia de invencion de la reivindicacion 1, no representa un
avance tecnolégico sobre el estado de la técnica. Por lo tanto esta reivindicacion y
sus dependientes se encuentran afectadas por su nivel inventivo ya que se deriva
de manera evidente del estado de la técnica y puede ser obvia para un técnico de
nivel medio versado en la materia.
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7. Conclusién:

Los requisitos de patentabilidad de la presente solicitud se encuentran afectados
asi:

o ° Reivindicaciones .

N Documento N afectadas Requisito que afecta
D4 US4968622 1-1 Nivel Inventivo
D5 ART. 1 111 ‘Nivel Inventivo

D6 | US2200581 12-13 Nivel Inventivo

En cumplimiento del articulo 45 de la Decision 486 de la Comisi6n de la
Comunidad Andina, se le indica que debe dar respuesta dentro del término de 60
dfas contados a partir de la fecha de notificacién de la presente comunicacién. En
caso de no dar respuesta al presente requerimiento, o si a pesar de la respuesta
subsistieran los impedimentos para la concesién, se denegara la patente.
Notifiquese el presente oficio conforme a lo dispuesto en el numeral 5.2, literal e),
del capitulo quinto del titulo pgimero de la Circular Unica N° 10 de 2001.

ALIX CARMENZA CESPEDES DE VERGEL
Jefe de Divisigh de Nuevas Creaciones

El anterior requerimiento fue notificado por fijacién en lista, de fecha

30 Ju. 2009
CONCEPTO TECNICO EXAMINADOR TECNICO
N° 2203 | Cédigo N° 202090

Vi




