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Solicitante: BASF SE

Fecha de solicitud: 15 de mayo de 2014

RESPUESTA A PRIVIER EXAMEN DE PATENTABILIDAD

| LUZ CLEMENCIA DE PAEZ, identificada como aparece al pie de mi firma, en mi condicidn
de apoderada de la sociedad solicitante de la patente de la referencia, doy respuesta al

Oficio 13529, notificado por fijacion en lista el 17 de noviembre de 2015.

l. MODIFICACIONES AL PLIEGO REIVINDICATORIO

1. En respuesta al examen de patentabilidad el solicitante decide aportar un nuevo
capitulo reivindicatorio conformado por 6 reivindicaciones en las que se han incluido las

siguientes modificaciones:

1.1.  Se haintroducido en la reivindicacion 1 que la concentracién de (C2) se encuentra

por encima de 20,000 ppm.

1.2.  Se ha limitado la definicion del componente activador, del componente supresor,

del extintor de radicales y del agente secuestrante en la reivindicacion 1.

1.3. lgualmente, se incluyeron en la reivindicacién 1 las caracteristicas técnicas

previamente divulgadas en las reivindicaciones 2 y 15.
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1.4.  Seeliminaron las reivindicaciones 2, 4 a 7, 9, 10, 14 y 15. Consecuentemente, todas

las objeciones realizadas a las mismas deben verse superadas.

1.5.  Se elimind la expresion “al menos” de la totalidad del pliego reivindicatorio. Por

consiguiente la objecion hacia dicho término debe verse superada
2. lgualmente se han incluido las siguientes modificaciones al capitulo descriptivo:

2.1.  Se corrigi6 la traduccién en la descripcion del sistema de agente, aclarando que el

agente de control comprende iia) por lo menos un componente activador y iib) por lo

Menos un componente supresor.

2.2, Se corrigié la traduccion de la descripcion de las ventajas encontradas por los
inventores, especificando ahora que: “Los inventores han encontrado que usando el
sistema de agente de la invencidn que emplea una combinacion de un agente oxidante y

un agente de control, se puede alcanzar un control mds cuantitativo y cualitativo de la

accion de los agentes.”

2.3.  Se corrigio la traduccion de la prueba de sedimentacidn, de manera que ahora es
claro que “Sj, sin embargo, la velocidad de sedimentacién se reduce en comparacioén con la
prueba de control, entonces la prueba debe repetirse con una dosis mds baja de agente

oxidante...”

2.4, Se corrigio la traduccién de la oracion previamente encontrada en la péagina 42,
lineas 21 a 22, ahora quedando claro que “El floculante provoca la floculacion por
formacién de puentes de los sélidos y aumenta la velocidad o la que los sélidos se
depositan para formar un lecho”. Asi queda claro que el floculante incremente la
floculacién por formacidn de puentes, lo que va de acuerdo a lo esperado por la persona

versada en la materia.

2.5.  la traduccién del término “yield stress” que antes se encontraba como “esfuerzo
de rendimiento”, “tension de fluencia” y “rendimiento estrés” ha sido unificado como

“esfuerzo de fluencia”. De manera similar, el término “shear reate” que antes aparecia
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como “velocidad de esfuerzo cortante” y “velocidad de deformacién” se unificé como

“velocidad de cizallamiento”.

2.6.  Se ha corregido la traduccién de la expresién “baffled feedwell” que previamente

se habia traducido como “pozo de alimentacién suspendido”, siendo ahora “pozo con

deflectores”.

2.7. Se han modificado los ejemplos 1.3 y 1.4, aclarando que se agrega una solucion de
sulfato de hierro (Il) a 20% p/v, para obtener 10 ppm de iones metélicos de hierro (1)
disueltos en la suspension. La persona versada en la materia entenderia que la adicion de
sulfato de cobre no generarfa iones de hierro (I1) y que ha habido un error tipografico en al
descripcion. Ademas, los encabezados de los ejemplos 1.3 y 1.4 son claros en cuanto
mencionan que el activador es hierro (ll) y que el resultado de la adicién de la solucion de
sulfato es proporcionar los iones metalicos de hierro (I1). La persona versada en la materia
inmediatamente se daria cuenta que se queria mencionar que la solucién adicionada era
una solucién de sulfato de hierro (I1) y no una de peréxido de hidrégeno (ejemplo 1.3

original) o de sulfato de cobre (ejemplo 1.4 original).

2.8.  Se ha corregido la traduccién del ejemplo 2.2, de manera que ahora es claro que el
polimero empleado en el mismo fue acrilato de sodio de &cido 2-acrilamido-2-

metilpropano sulfénico/acrilamida 30/70.

Teniendo en cuenta lo anterior, se deben dar por superadas todas las objeciones
relacionadas con la claridad del capitulo descriptivo, en particular teniendo en cuenta que

se han realizado todas las modificaciones requeridas por el Sefior Examinador.

Estas modificaciones se ajustan al articulo 34 de la Decisién 486 de 2000 y no constituyen

una ampliacion de la proteccion que corresponderia a la divulgacion contenida en la

solicitud inicial.

A pesar de eliminar materia del pliego reivindicatorio originalmente presentado, mi
representada no renuncia a la proteccién que pueda obtener sobre dicha materia y se
reserva el derecho de presentar una solicitud divisional que la contenga durante el tramite

de la presente solicitud.
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L. EN CUANTO A LA SUPUESTA FALTA DE CLARIDAD

1. Con respecto a la expresion “una dosis inferior a”, en la reivindicacion 1, con
respecto al agente oxidante tiene como fin guiar a la persona versada en la materia al
hecho de que la cantidad de agente oxidante aplicado a la suspensidon debe ser
insuficiente para traer efectos de deterioro en la tasa de asentamiento. Sin embargo,
mediante la adicion del activador a las capas de sdlidos asentadas, la presencia del
activador aumentaria el efecto del agente oxidante en la capa asentada, que es
precisamente donde este efecto es deseado. La persona versada en la materia se darfa
cuenta que la misma cantidad de agente oxidante que estarfa por debajo de la cantidad
efectiva, siempre dependerd del agente oxidante gue sea utilizado en particular. Ademas,
la persona versada en la materia seria capaz de determinar por medio de experimentacién
rutinaria la cantidad exacta del agente de oxidacion en particular que cuando se adiciona a
la suspension seria suficiente para traer cualquier efecto adverso en la tasa de

asentamiento. Por consiguiente, este término no le resta claridad al pliego reivindicatorio

y debe ser aceptado.

2. El término “una dosis suficiente”, mencionada en la reivindicacién 1, con respecto
al componente supresor, tiene la funcién de guiar a la persona versada en la materia a que
la cantidad del supresor debe ser suficiente para llevar a una reduccién en la
concentracion del compuesto activador. El propdsito de lo anterior es con respecto a la
concentracion de activador siendo tan elevada {por encima de 20,000 ppm) que a esta
concentracion el activador no tendria un efecto beneficioso en el agente oxidante. La
persona versada en la materia entenderia de esto que la cantidad del componente
supresor, en primer lugar dependeria del compuesto particular empleado como supresor
y del activador particular. Ademas, la persona versada en la materia entenderia que para
reducir la concentracion del compuesto activador para que esté por debajo de 20,000
ppm, la cantidad de compuesto supresor puede determinarse mediante experimentacion
cientifica. Por consiguiente, esta expresion debe ser aceptada, teniendo en cuenta que no
le resta claridad al pliego reivindicatorio al ser del todo interpretable por la persona

medianamente versada en la materia.
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3. El término “por encima” es utilizado en la reivindicacion 1 con respecto a la
concentracion del activador. La reivindicacién antes de ser modificada utilizaba esta
expresion para especificar que el activador se encuentra por encima de la concentracion
efectiva o del rango de concentraciones (C1) que incrementaria la actividad del agente
oxidante. Esto se ha definido de manera mas precisa para especificar que esta
concentracion particular o rango de concentraciones (C1) se encuentra por debajo de
20,000. La persona versada en la materia entenderia que lo anterior quiere decir que la
concentracién del componente activador, cuando se encuentra por encima de
20,000ppm, no lograria el aumento de la actividad del agente oxidante. Ademais, la
persona versada entenderia que en este escenario, para que el componente activador
aumente la actividad del agente oxidante, la concentracion del activador debe reducirse
mediante la adicién del componente supresor hasta que la concentracion esté por debajo

de una concentracion de 20,000ppm. Por consiguiente, el término objetado no le resta

claridad a la reivindicacion 1.

La reivindicacion 1 se ha modificado precisamente para definir que el activador se
encuentra en una concentracion (C2) que no incrementaria la actividad del agente
oxidante por estar especificamente por encima de los 20,000ppm. La reivindicacién vya
especifica que esta concentracion (C2) se encuentra por encima de la concentracion
efectiva o rango de concentraciones (C1). Por consiguiente, en otras palabras, la
concentracion efectiva o rango de concentraciones (C1) es una concentracion que se
encentra por debajo de la concentracion (C2) y consecuentemente es una concentracion o

rango de concentraciones que no se encuentra por encima de los 20,000ppm.

Como se ha demostrado, la concentracion C2 correspondiente a la concentracion del
activador que se encuentra por encima de la concentracion efectiva para aumentar la
actividad de los agentes oxidantes, se encuentra precisamente definida por encima de los
20,000ppm. Como se ha explicado previamente, solo las altas concentraciones del
activador (por encima de 20,000ppm en este caso), las cuales no son efectivas para
aumentar la actividad del agente oxidante. Todas las concentraciones de activador por

debajo de C2 serian Utiles para aumentar el efecto del agente oxidante.

Asi pues, es del todo claro que en las partes 3 y 4 de la reivindicacion 1, el activador se

encuentra presente en la suspension en esta alta concentracidn inefectiva C2.
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En la parte 4, el supresor es adicionado a la suspensién antes de que las particulas solidas
floculadas se sedimenten, a una dosis suficiente para reducir la concentracién del
activador a la “concentracion efectiva” C1 (no por encima de 20,000ppm). Como en el
caso de la parte 3, las particulas sélidas floculadas se sedimentan para formar una capa
asentada de solidos en el medio acuoso. Esta segunda capa de sélidos en el medio acuoso
es todavia parte de la misma suspension. El agente oxidante se adiciona a la capa
asentada, la cual comprende el activador y la ahora efectiva concentracién C1 (no por

encima de 20,000ppm) con la consecuencia de que el activador interactuara con el agente

oxidante para aumentar su actividad.

4. La reivindicacién 1 se ha modificado para incluir que el componente activador del
agente de control se puede seleccionar entre iones de hierro (11}, hierro {Ill), hierro (IV) y
cobre (Il). Asi pues, ahora la persona versada en la materia no tiene duda acerca de la
categorfa especifica de los compuestos reivindicados. Como se ha especificado el término

“activador” con una definicién precisa e inequivoca, la objecién has el mismo debe darse

por superada.

5 De manera similar, se modifico la reivindicacién 1 para definir el componente
supresor de manera que se selecciona del grupo que consiste de a) extintor de radicales,
b) agente secuestrante y c) sales de metales que promueven la formacion de especies
colaterales y desactivadas (complejos), cuyas sales metdlicas se seleccionan entre sales
de magnesio (Il) y manganeso (Il). Adicionalmente se definié el extintor de radicales como
bisulfito de sodio. Similarmente, se definié el agente secuestrante de acuerdo con las
definiciones en las paginas 20 y 21 de la presente solicitud. Como el supresor se encuentra
ahora definido precisamente por la sustancia especifica, la persona versada en la materia
no tendria duda alguna acerca de su significado exacto. El término “supresor” se

encuentra ahora definido inequivocamente en la reivindicacion 1 y no carece de claridad.

6. La expresion “concentracion efectiva” en la reivindicacion 1 se utiliza para
caracterizar la concentracion de activador que incrementaria la actividad del agente
oxidante. El activador se ha definido como uno o mas iones de hierro (I1), {IIl), (IV) y cobre
(I). Se explica en la solicitud que los iones respectivos tienden a interactuar con el agente

oxidante para generar mas rapidamente radicales reactivos apropiados, acelerando el
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efecto del agente oxidante. Sin embargo, como también divulga la solicitud, el las
circunstancias en las que un activador es cualquiera de los iones listados y presentan una
alta concentracion, por encima de 20,000ppm por ejemplo, esta alta concentracion del
activador no activaria el agente oxidante. Por consiguiente, es esencial darse cuenta que
es solo a estas altas concentraciones que los iones activadores mencionados no
interactuardan con el agente oxidante. La persona versada en la materia entenderia que es
solo cuando el activador se encuentra en altas concentraciones que no habra interaccidn
del activador con el agente oxidante. Por consiguiente, la persona versada en la materia
entenderia que la concentracién de los iones activadores por debajo de este punto,
entonces llevaria a una interaccién con el agente oxidante. Por consiguiente la expresion

objetada es del todo clara y su restriccién llevaria a una limitacién indebida del alcance de

la solicitud.

7. Con relacion al término “floculante polimérico organico”, el mismo se ha definido
como polimeros especificos, mediante la inclusién de las caracteristicas previamente

reportadas en la reivindicacion 15. Por consiguiente, se debe dar por superada la objecién

hacia el mismo.

8. Con respecto al “sistema de agente”, el mismo se encuentra caracterizado por
comprender (I} un agente oxidante y (ii) un agente de control. Estos dos agentes han sido
claramente definidos en la reivindicacion 1, por lo que es claro para la persona versada en
la materia cudl es la composicién del sistema de agente. Por consiguiente, se debe dar por

superada la abjecion hacia la expresién mencionada.

9. Los términos “polimero no idnico o aniénico”, “polimero natural” y “sintético” se
han eliminado de las reivindicaciones, por lo que la objecidn hacia los mismos debe verse

superada.

10. Con respecto a los términos “particulas minerales”, “mineral”, y “arenas
minerales”, se desea aclarar que son expresiones muy bien conocidas y aceptables para la
persona versada en la materia de las industrias mineras, tales como la industria del
carbon, la industria de las arenas minerales, la industria del aluminio, la industria de la

extraccion de diamante, entre otras. La persona versada en la materia en el campo técnico
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relevante no tendria duda alguna con respecto a lo que estos términos significan.

Consecuentemente amablemente se pide a su despacho dar por superada la objecién,
. ESTADO DE LA TECNICA
Su despacho ha determinado como estado de la técnica mas cercano a la invencion:

1. D1, titulado “Concentration of suspensions”, correspondiente a la solicitud de
patente W02011/125047. Esta anterioridad divulga un proceso mejorado de floculacion
para la concentracion de suspensiones, en donde los solidos floculados pueden
decantarse para formar un lecho en el cual se puede lograr la obtencidn de altos

contenidos de solidos o de esfuerzos cortantes de fluencia reducidos.
V. EN CUANTO A LA SUPUESTA FALTA DE NIVEL INVENTIVO

1L D1 describe un proceso de concentracién de suspensiones de particulas sélidas
mediante sedimentacion por gravedad en un recipiente, que comprende los pasos de
adicionar al menos un floculante orgénico polimérico a la suspension para formar una
suspension de solidos floculados que se asientan para formar un lecho de sélidos
consolidados y luego la introduccion de una cantidad efectiva de un agente en el lecho de
solidos consolidados o en los solidos floculados que se estan asentando. El agente se
selecciona entre un grupo que consiste en agentes de radicales libres y agentes oxidantes,

y el agente es introducido por uno de seis medios mecénicos. (Resumen)

2. El Examinador se refiere a D1, pagina 8, lineas 27 y 28, con respecto a la antigua
reivindicacion 4 de la solicitud, refiriéndose a los componentes activadores especificos
(iones hierro (I}, hierro (I11), hierro {IV) y cobre (I1)} que se encuentran ahora incluidos en
la nueva reivindicacién 1. Sin embargo, se debe tener en cuenta que esta segmento de D1
meramente menciona agentes de radicales libres apropiados incluyen compuestos
quimicos seleccionados de un grupo de consiste en sulfato de amonio ferroso y nitrato de
amonio cérico. Los compuestos ferrosos serfan obviamente hierro (I1). Sin embargo, en
este caso el contexto en el que el sulfato de amonio ferroso es usado es como el agente

de D1. Por consiguiente, en este caso, el sulfato de amonio ferroso seria utilizado en D1 en

lugar del agente oxidante y no en conjunto con el agente oxidante.
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3 Aunque D1 describe que un floculante polimérico orgénico y una agente son
aplicados a la suspension y que el agente puede ser un agente oxidante, D1 no describe la
utilizacion de un agente oxidante en conjunto con el agente de control. En los cuatro
aspectos de la reivindicacion 1 de la presente solicitud, el agente de control debe
comprender un agente activador. Especificamente, el componente activador debe ser uno
de iones hierro (I1), hierro (Ill), hierro {IV) o cobre (I1). D1 no menciona la utilizacion de
ninguno de estos iones en conjunto con un agente oxidante. Ademas, el tercer y el cuarto
aspecto de la reivindicacion 1, requieren la utilizacion adicional de un componente
supresor, como también de iones de hierro (Il), hierro (lll), hierro (IV) o cobre (I1).
Adicionalmente, el componente supresor debe ser cualquiera de los quimicos especificos

que se mencionan en la nueva reivindicacion 1.

4, En resumen, D1 difiere de la reivindicacion 1, en cuanto a que D1 no menciona ni
sugiere la aplicacion de iones de hierro (Il), hierro (1), hierro (IV) o cobre (ll) en conjunto

con el agente oxidante.

5, Tradicionalmente, en proceso de separacion de sélidos en liquido, particularmente
en aquellos de para suspensiones de material mineral, se emplean recipientes agitados
convencionales de separacién, usualmente conocidos como clarificadores/espesantes
gravimeétricos. La suspension es tipicamente floculada mediante la adicion de un agente
floculante y los sdlidos floculados se asientan en la hase del recipiente para formar un
lecho, mientras que el liquido separado fluye desde la cima del recipiente como un
rebosadero, usualmente hacia un segundo recipiente que lo recolecta para, por ejemplo,
un tratamiento posterior. La capa de sélido fluye desde el fondo del recipiente y puede ser
bombeado para su posterior tratamiento o para su disposicién. Sin embargo, el factor
limitante de dicha separacidn sélido-liquido es el esfuerzo de fluencia de la capa de sélidos
sedimentados. Tipicamente, si el nivel de sélidos de la capa asentada es muy alto,
entonces el esfuerzo de fluencia puede ser tan alto que los rastrillos en el recipiente de
sedimentacion no pueden operar y la capa asentada no puede ser bombeada desde el
recipiente utilizando equipos convencionales. Consecuentemente, dichas operaciones de
separacion tenderian a operar manteniendo los soélidos a su mas alto nivel para alcanzar

un esfuerzo de fluencia factible para la operacion del equipo.

(.'(
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6. D1 aborda este requisito mediante la utilizacién de un agente, tal como un agente
oxidante, después de la adicién de un floculante polimérico orgénico, ya sea a los sélidos
floculados que estén asentdndose o al lecho consolidado de sélidos. D1 puede aumentar
el contenido de sélidos de los sdlidos consolidados para un esfuerzo de fluencia dado o
reducir el esfuerzo de fluencia para un contenido de sélidos determinado. Sin embargo,
ensayos han mostrado que cuando el agente es aplicado a los sélidos que se estdn
asentando cuando el agente es un agente oxidante, se puede interrumpir la
sedimentacion de los sélidos floculados. Sin embargo, incluso cuando el agente, por
ejemplo un agente oxidante, es adicionado al lecho consolidado, es dificil controlar el
proceso mediante la adicién de sélo un agente oxidante y después puede no ser siempre
posible alcanzar una reduccién deseada del esfuerzo de fluencia para un contenido de

solidos dado o un aumentos suficiente deseado en sélidos para un esfuerzo de fluencia

dado.

7. El problema técnico objetivo abordado por la presente solicitud es control el
procesos de manera mas consistente para que la cantidad aumentada de agente oxidante
puede ser evitada o para que el contenido de solidos/esfuerzo de fluencia puedan ser

controlados de manera mas consistente.

8. La presente invencion soluciona este problema utilizando el agente oxidante en
conjunto con un agente de control que debe al menos contener un componente activador

que es cualquiera de iones de hierro (11}, hierro (lll}, hierro {IV) o cobre (l1).

5P Los cuatro aspectos de D1 requieren:

9.1. Enlaparte (1), que el agente oxidante sea adicionado a la suspension antes de que
las particulas solidas floculadas se hayan asentado, pero en una dosis por debajo de la cual
perjudica la velocidad de sedimentacion y el componente activador es adicionado a la

capa asentada; O

9.1.  En la parte (2), que el componente activador sea adicionado a la suspension antes

de que los solidos floculados se hayan asentado y el agente oxidante es adicionado a la

capa asentada de solidos; O
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9.2 Enlaparte (3), que el agente oxidante sea adicionado a la suspensién antes de que
las particulas floculadas se hayan asentado en una dosis por debajo de la cual perjudicaria
la velocidad de sedimentacién, y el componente activador estd presente en la suspension ‘

en concentracion (C2), la_cual se encuentra por encima de los 20,000ppm, ¥y no

incrementaria la actividad del agente oxidante, y esta concentracién (C2) estd por encima
de la concentracidn o rango de concentraciones (C1) que incrementaria la actividad del
agente oxidante ; y que el componente supresor sea adicionado a la capa asentada de
solidos en una dosis suficiente para reducir la concentracion del componente activador a

la concentracion efectiva o dentro del rango de concentraciones efectivas (C1); O

9.3.  Enlaparte (4), que el componente activador esté presente en la suspensién en una

concentracion (C2), la cual se encuentra por encima de los 20,000ppm vy la cual no

aumenta la actividad del agente oxidante y cuya concentraciéon (C2) se encuentra por
encima de la concentracién o del rango de concentraciones (C1) que aumentaria la
actividad del agente oxidante; y el componente supresor es adicionado a la suspensién
antes de que las particulas solidas floculadas se hayan asentado en una dosis suficiente
para reducir la concentracion del componente activador a la concentracion efectiva o

entre del rango de concentraciones efectivas (C1); y el agente oxidante es adicionado a la

capa asentada de sélidos.

10. Por consiguiente, en las partes (1) y (3) el agente oxidante es adicionado a la
suspension antes de que las particulas solidas floculadas se hayan asentado. En el caso de
la parte (1), el componente activador es adicionado a la capa asentada de sélidos. En el
caso de la parte (3) el activador ya se encuentra presente en la suspension, aunque a una

concentracion por encima de los 20,000 ppm.

3. Por consiguiente, en las partes (2) y (4) el agente oxidante se adiciona a la capa
asentada de solidos {después de que las particulas sélidas floculadas se han asentado). En
el caso de la parte (2), el componente activador es adicionado a la suspensién antes de
que los solidos floculados se hayan asentado. En el caso de la parte (4) el componente

activador ya se encuentra presenta en la suspensidn, aunque en una concentracion mayor

a los 20,000 ppm.
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ABOGADDS

12.  Los inventores han descubierto que mediante la utilizacién de este sistema de
agente especial, que involucra los agentes oxidantes y agentes de control especificamente
mencionados en la presente solicitud, proporcionados de acuerdo con los cuatro aspectos
anteriormente mencionados y definidos en la reivindicacion 1, el proceso de concentrar la
suspension de solidos con una reduccion deseada en el esfuerzo de fluencia para un
contenido de sélidos dado o un aumento deseado en el contenido de sélidos para un

esfuerzo de fluencia dado, puede ser alcanzado con mucha mas consistencia.

13: El sistema ingenioso desarrollado por los inventores para controlar el esfuerzo de
fluencia y el contenido de sélidos de manera consistente no fue contemplado en D1. Por
consiguiente, la persona versada en la materia, con el objetivo de mejorar el proceso de
D1 para sobrepasar el problema de controlar el proceso de manera mas consistente, para
prevenir la utilizacion de una cantidad aumentada de agente oxidante/ para que el
esfuerzo de fluencia pueda ser controlado con mayor consistencia, no tendria expectatica
de que el proceso pueda ser modificado de tal manera utilizando los agentes de control
especificamente definidos, en conjunto con el agente oxidante como proporciona la
presente invencién para superar este inconveniente. Consecuentemente, la materia

reivindicada actualmente no resulta obvia en vista de D1.

14.  Por consiguiente, la presente invencion tal como se encuentra definida en la

reivindicacion 1y sus reivindicaciones dependientes si tiene nivel inventivo,
V. PETICION

1. Puesto que se ha dado respuesta a todas las objeciones formuladas por la
Direccion de Nuevas Creaciones, se solicita proceder al otorgamiento de la solicitud de

patente.

2. De manera subsidiaria, y en caso de gue la Direccion de Nuevas Creaciones tenga

observaciones adicionales a la patentabilidad del invento, solicito emitir un nuevo

requerimiento en el marco del articulo 45 de la Decisién 486 de 2000.
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Vi ANEXOS

1. Nuevo pliego reivindicatoric conformado por 6 reivindicaciones; y

2. Nuevo capitulo descriptivo.
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REIVINDICACIONES

1.- Un proceso de concentracidén de una suspensién de particulas sélidas en
un medio acuoso que comprende introducir en la suspensién un floculante polimérico
organico seleccionado entre el grupo que consiste del homopolimero de acrilato de sodio,
el homopolimero de acrilamida y copolimeros de acrilamida y acrilato de sodio y la adicion
de un sistema de agente, en el que las particulas sélidas en la suspension se flocula por la
accién de un floculante polimérico organico y particulas sélidas floculadas asi formadas se
depositan para formar una capa asentada de sélidos en el medio acuoso, en el que el
sistema de agente comprende:

i) un agente oxidante seleccionado entre el agente oxidante de percloritos,
hipocloratos, perbromatos, hipobromitos, peryodatos, hipoyoditos, perboratos,
percarbonatos, persulfatos, peracetatos, ozono y peroxidos.;

ii) un agente de control, en el que el agente de control esta compuesto de
iia) un componente activador y/o iib) un componente supresor, en el que un componente

activador aumenta la actividad del agente oxidante y el componente supresor disminuye

la concentracidn del componente activador, en donde el componente activador de un
agente de control se selecciona del grupo que consiste de hierro (ll) (Fe*"), iones de hierro
(1) (Fe*), iones de hierro {IV) (Fe™) y icnes de cobre (1) (Cu®™), en donde el componente
supresor de un agente de control se selecciona del grupo que consiste en a) extintor de
radicales, b) agente secuestrantey c) sales de metales que promueven la formacion de
especies colaterales y desactivadas (complejos), cuyas sales metalicas se seleccionan entre
sales de magnesio (Il) y manganeso (ll), en donde el extintor de radicales es bisulfito de
sodio, en donde el agente secuestrante se selecciona del grupo que consiste en dcido
etilendiamina  tetra acético o sales del mismo, etilendiamina, acido
dietilentriaminopentaacético o sales del mismo, acido hidroxietiliden difosfénico o sus
sales, acido nitrilotriacético o sales del mismo, acido trimetileno amino fosfonico o sales
del mismo, acido metileno etilendiamino tetra fosfénico o sales del mismo, acido
dietilentriamina penta metileno fosfénico o sales del mismo, acido 2-fosfonobutano-1,2,4-
tricarboxilico o sales del mismo, acido 2-hidroxi fosfono carboxilico o sales del mismo, (bis
(hexametilen -triamino- dcido penta (fosfénico de metileno)) o sales del mismo, en el que
1) un agente oxidante se afiade a la suspensién antes de que las particulas

sélidas floculadas se han asentado en una dosis inferior a la que perjudicara la velocidad

de sedimentacién y un componente activador se afiade en la capa asentada de solidos; o
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2) un componente activador se afiade a la suspensién antes de que las
particulas solidas floculadas se han asentado y un agente oxidante se afiade en la capa
asentada de solidos; o

3) un agente oxidante se afiade a la suspension antes de que las particulas
solidas floculadas se han asentado en una dosis inferior a la que perjudicard la velocidad
de sedimentacién; un componente activador estd presente en suspension a la
concentracion (C2) que no aumentard la actividad del agente oxidante y que la
concentracion (C2) estd por arriba de la concentracién o rango dé concentraciones (C1)
eficaces que aumentan la actividad del agente oxidante; cuya concentracion (C2) estd por
encima de 20,000 ppm y un componente supresor se afiade en la capa asentada de
solidos a una dosis suficiente para reducir la concentracién del componente activador a la
concentracion eficaz o dentro de la gama de concentraciones (C1); o

4)  un componente activador estd presente en suspensién a la
concentracion (C2) que no aumentara la actividad del agente oxidante y que la
concentracion (C2) estd por arriba de la concentraciéon o rango de concentraciones (C1)
eficaz que aumenta la actividad del agente oxidante; cuya concentracion (C2) esta por
encima de 20,000 ppm y un componente de supresor se afiade a la suspension antes de
que las particulas sélidas floculadas se han asentado en una dosis suficiente para reducir
la concentracion del componente activador a la concentracion eficaz o dentro de la gama

de concentraciones (C1); y un agente oxidante se afiade en Ia capa asentada de sélidos.

2.- Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 1 o la reivindicacion 2, en

donde el agente oxidante es agua de 0zono o peréxido de hidrogeno.

3.- Un proceso de acuerdo con cualquier reivindicacidn precedente, que es
un proceso de sedimentacion, que se lleva a cabo en un recipiente de sedimentacion,

preferiblemente un clarificador gravimétrico.

4.- Un proceso de acuerdo con cualquier reivindicacion precedente, en
donde la capa de sdlidos en suspensién en el medio acuoso forma una corriente de fondo
que se transfiere a continuacion, ya sea a un area de disposicién o a una operacién de

procesamiento de minerales.




5.- Un proceso de acuerdo con cualquier reivindicacion precedente, en

donde la suspension de particulas sélidas comprende particulas minerales.

6.- Un proceso de acuerdo con cualquier reivindicacion precedente, en
donde la suspension de particulas solidas se deriva de mineral o las operaciones de
procesamiento de energia y/o sustratos de relaves y se selecciona del grupo que consiste
de bauxita, metales de base, metales preciosos, sélidos de hierro que contiene, sélidos de
niquel que contienen residuos de carbdn, arenas minerales, arenas petroliferas, caolin,

diamantes y uranio que contiene sélidos.

GCH\GCH\ID-437248\WP(16452
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CONCENTRACIGN DE SUSPENSIONES

La presente invencion se refiere a un proceso de espesamiento mejorado
en el que las suspensiones acuosas de solidos estan floculadas y se asientan para formar
una suspension mas concentrada. La mejora de la invencidn se refiere a un nuevo sistema
de agente que proporciona un mejor control de la reologia y/o el esfuerzo de fluencia y/o
contenido de solidos de la suspensiéon mas concentrada.

Se sabe que para concentrar suspensiones de sélidos en liquidos acuosos
mediante el uso de floculantes da como resultado la floculacién de los sélidos lo que
facilita la separacion de sélidos del liguido. En muchos procesos de los sélidos floculados
se depositan para formar un lecho por sedimentacién. En otros procesos de separacion se
puede facilitar por la deshidratacion mecanica o espesamiento mecanico, por ejemplo en
la presién de filtracion, centrifugacién, espesantes de banda y prensas de cinta.

Los tipos de floculantes agregados a la suspensién dependerdn a menudo
del sustrato. Las suspensiones generalmente tienden a ser floculadas por polimeros de
alto peso molecular. Ejemplos de esto se describen en el documento W0-A-931 852 y US
3,975,456 que se refieren a la floculacion de suspensicnes de minerales, tales como barro
rojo. Otras descripciones de floculantes poliméricas de alto peso molecular incluyen US
6447687, WO-A-0216495 y WO-A- 02083258 que se tratan de la floculacién de lodos de
aguas residuales. También se conoce a veces la adicion de otros aditivos quimicos con el
fin de condicionar la suspension. Por ejemplo, las suspensiones pueden ser coaguladas
primero por un coagulante polimérico de alta densidad de carga tales como poliDADMAC
o coagulantes inorganicos que incluyen cloruro férrico.

Otros aditivos también se utilizan en el acondicionamiento de
suspensiones. Por ejemplo a veces se afiaden perodxidos a las suspensiones, tales como
lodos de aguas residuales u otras suspensiones que contienen material organico con el fin
de eliminar agentes reductores y también para reducir los olores, la formacién de gas o
prevenir la putrefaccion. En general, los peréxidos o agentes oxidantes se pueden afiadir
con el fin de eliminar las sustancias perjudiciales o no deseadas u otros materiales
contenidos en la suspension. Generalmente la cantidad de perdxidos u otros agentes
oxidantes afiadidos solo seria suficiente para eliminar las sustancias y materiales no
deseados y, en general perdxidos u otros agentes oxidantes se incluyen en cantidades

relativamente pequefias de tal manera que ninguno o muy pocos de los peroxidos u otros

agentes oxidantes seguirdn permaneciendo.



Los ejemplos de la adicion de perdxidos de los lodos residuales se describen
en JP56150481. Los peroxidos o agentes oxidantes también pueden afiadirse a otras
suspensiones por razones similares, incluyendo el tratamiento de material de dragado
para eliminar los contaminantes como se describe en US 2003 121863 y JP 101 091 00. El
documento JP 11156397 describe un proceso para flocular lodo usando polimeros no
ionicos y anidnicos en el que el lodo ha sido pretratado con un agente oxidante.

El documento US 6733674 describe un procedimiento de deshidratacion de
lodos mediante la adicion de una cantidad efectiva de una o mas enzimas celuloliticas y
uno o mas oxidantes y uno o mas agentes de floculacién para formar una mezcla en agua
que se coagula y flocula seguido de la separacidn de los sélidos del agua.

Los ejemplos parecen indicar un tiempo significativo transcurrido entre Ia
adicion oxidante y floculacion. Las enzimas parecen estar presentes con el fin de degradar
el material contenido en el lodo.

Las suspensiones se concentran con frecuencia en un recipiente espesante
por gravedad. Un flujo continuo de la suspensién se alimenta tipicamente en el espesante
y se trata con un floculante. Asi, los sélidos floculados se asentaron para formar un lecho
de flujo subyacente sélido y un sobrenadante de flujos liquidos acuosos hacia arriba y se
retira por lo general del recipiente espesante a través de un perimetro en la superficie del
agua. Normalmente, el recipiente de espesante tiene una base cénica de tal manera que
el flujo subyacente se puede retirar facilmente desde el centro de la base. Ademas un
rastrillo giratorio ayuda a la eliminacién de los sélidos del flujo subyacente. Un proceso
tipico para la concentracion de suspensiones en un espesante por gravedad se describe en
Us4226714.

Varias suspensiones se pueden concentrar en espesantes de gravedad,
incluyendo suspensiones de sélidos orgénicos, tales como aguas de desecho, aguas
residuales y lodos residuales. También es un lugar comtn para espesar o desaguar
suspensiones minerales mediante espesantes de gravedad.

En una operacion tipica de proceso de minerales, los residuos sélidos se
separan de los solidos que contienen valores de minerales en un procedimiento acuoso.
La suspension acuosa de sélidos de desecho a menudo contiene arcillas y otros minerales,
y que normalmente se conocen como relaves. Estos sélidos se concentran a menudo por
un proceso de floculacion en un espesante y se depositan para formar un lecho. En
general es conveniente eliminar la mayor cantidad de agua de los sélidos o el lecho con el

fin de dar una corriente de fondo de mayor densidad y recuperar un maximo del agua de




proceso. Es habitual bombear el flujo subyacente a un area de espera superficie, a
menudo denominado como un pozo de relaves o presa, o, alternativamente, el flujo
subyacente puede ser deshidratado mecanicamente adicionalmente, por ejemplo,
mediante filtracion a vacio, filtracidn a presién o centrifugacion.

El documento US 5685900 describe un proceso de floculacion selectiva para
el beneficio de un caolin de tamafio de particula fino brilloso bajo a fin de reducir un
mayor brillo de la arcilla de caolin. El proceso implica una etapa de clasificacion para
recuperar la fraccion de caolin en donde las particulas constituyen por lo menos 90 % en
peso por debajo 0.5um. La fraccidn recuperada se somete después a una etapa de
blanqueo para blanquear parcialmente decolorantes organicos. La suspension resultante
se flocula selectivamente usando una poliacrilamida aniénica de alto peso malecular o
copolimero de acrilato acrilamida. Esta etapa de floculacion forma una fase sobrenadante
que esta altamente concentrada con dxido de titanio contaminante y una fase de arcilla
floculada que estd desprovista de éxido de titanio que contiene los decolorantes. Los
floculos se tratan entonces con ozono gaseoso con el fin de oxidar los compuestos
organicos decolorantes restantes y también destruir el polimero floculante con el fin de
restaurar el caclin a un estado disperso. Se dice que esto se consigue haciendo pasar los
s6lidos floculados a través de un paso de ozonizacién, preferiblemente usando una bomba
de alto esfuerzo cortante.

Las descripciones similares se hacen en el documento WO 2004 071 989 y
US 2006 0131243.

El documento WO 2005 021129 da a conocer el control de la condicion de
una suspension de particulas sélidas dentro de un liquido que incluye la aplicacion de 1 o
mas estimulos a la suspensién. En esta descripcion el acondicionamiento es
preferiblemente reversible y consiste en la floculacién y/o coagulacién en donde las
fuerzas internas de particulas pueden ser atractivas o repelidas entre las particulas sélidas
en el liquido. El estimulo puede ser uno o més aditivos quimicos y puede ser por ejemplo
un polielectrolito sensible a estimulos que puede ser absorbido en la superficie de las
particulas en suspension en cantidad suficiente para crear repulsion estérica o
electrostdtica entre las particulas. En un caso, un polielectrolito puede ser
sustancialmente insoluble a valores de pH en los que sustancialmente no es cargado para
de este modo efectuar la floculacion de la suspensién. También se describen los
polielectrolitos que son sensibles a un estimulo de temperatura. También hace referencia

a un método de control de la consolidacién de un lecho de particulas sélidas dentro de un




liquido mediante la aplicacién de uno o mas estimulos al lecho. Cada efecto de estimulo
reversible acondicionado operable entre un estado inicial, que prevalece antes de dicho
acondicionamiento, la aplicacién de uno o mas estimulos y un estado condicionado
resultante de dichos uno o mas estimulos. Los procesos descritos logran mejoras en
determinadas actividades de separacién de liquidos y sélidos.

El documento JP 11-46541 describe un polimero hidréfilo sensible a la
temperatura afadido a una suspensién de particulas por debajo de una temperatura de

transicion después de lo cual se forman fléculos mediante la absorcidn y entrelazamiento

de particulas como un floculante convencional. La mezcla se calienta por arriba de la
temperatura de transicion y el polimero absorbido se convierte en hidrofébico y las |
particulas en suspension se vuelven hidrofébicas y forman fléculos por interaccidn i
hidrofébica. La presion externa apropiada se aplica en este momento y las particulas se |
I
I

vuelven a alinear facilmente y el agua entre las particulas es expulsada por Ia
hidrofobicidad de las particulas.

El documento JP 2001 232104 describe un proceso similar al documento JP
11-46541 pero utilizando floculantes sensibles a la temperatura mejorados que son de
polimero sensible a la temperatura i6nica en lugar de polimeros no idnicos que se |
absorben en particulas en suspension y cuando el polimero se vuelve hidrofdbico a |
temperaturas superiores al punto de transicion hay fuertes capas de hidratos en torno a |
los grupos idnicos pero se evita la adhesién de la capa hidratada entre los polimeros |
mediante interaccion hidrofébica.

El documento Bertini, V. et. al. Ciencia y Tecnologia de Particulas (1991), 9
(3-4), 191-9 describe el uso de polimeros multifuncionales para la floculacion a pH
controlado de minerales de titanio. Los polimeros son copolimeros de vinilo radicales que
contienen funciones de catecol y unidades de &cido acrilico. Los polimeros pueden
cambiar el efecto de floculacion a dispersién o inerte y viceversa cambiando el pH.

Los floculantes sensibles al pH o temperatura en principio proporcionan

control sobre el estado de floculacién de una suspensién. Sin embargo, la eleccién del
floculante tendria que ser apropiada para la suspensién particular, o en el lecho que ha de
ser floculado y al mismo tiempo ser sensible a un estimulo particular para llevar a cabo el
acondicionamiento de forma reversible accionable. En algunos casos, puede ser dificil

encontrar la eleccién correcta de floculante.

Frecuentemente algo de agua quedard atrapada en los sdlidos floculados y

esta agua a menudo es dificil de liberar y, por lo tanto, mantener en el lecho. Mientras
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que de pH y temperatura floculantes de respuesta puede ayudar con este problema a
menudo es dificil de lograr la floculacién satisfactoria en una amplia gama de sustratos.

En los procesos que implican espesantes de gravedad es conveniente
operar de tal manera que el lecho tenga los indices mas sélidos posibles susceptibles de
ser removido del espesante como un desbordamiento. Normalmente, el factor limitante
es la capacidad del rastrillo en el espesante para mover los sdlidos sedimentados. Por
consiguiente, seria conveniente proporcionar un proceso gue aumenta la tasa de
separacion de los s6lidos de la suspension v la retirada del flujo subyacente.

El documento WO 2007 082797 describe un proceso de concentracién de
una suspension acuosa de particulas solidas mediante la adicién de floculante polimérico
orgdnico a la suspension con el fin de formar sdlidos floculadas. Los sélidos floculados se
asientan para convertirse en una suspension mds concentrada. Un agente seleccionado de
cualquiera de los agentes de radicales libres, agentes oxidantes, enzimas y |a radiacién se
aplica a la suspension antes de o sustancialmente de manera simultanea del floculante
polimérico orgénico y/o el floculante polimérico orgénico vy agentes se agregan ambos a la
suspension en el mismo recipiente. El proceso produce una reduccién significativa en el
esfuerzo de fluencia de la suspensién concentrada o permite un aumento significativo en
el contenido de sélidos de la suspension concentrada para un esfuerzo de fluencia dado.

Sin embargo, a pesar de los enormes beneficios que ha alcanzado este
proceso, se ha encontrado que en ciertos casos la capa de sélidos en la suspensién mas
concentrada no siempre puede alcanzar la reduccién deseada del esfuerzo de fluencia
para un contenido de solidos dado o aumento deseado de sélidos para una dada el
esfuerzo de fluencia.

Es un objetivo de la presente invencién mejorar ain mas sobre este
proceso.

La presente invencion se refiere a un proceso de concentracion de una
suspension de particulas sélidas en un medio acuoso que comprende introducir en la
suspension por lo menos un floculante polimérico organico y la adicidn de un sistema de
agente, en donde las particulas sélidas en la suspension estan floculadas por la accidn de
por lo menos un floculante polimérico organico y las particulas solidas asi formadas
floculadas se depositan para formar una capa asentada de sélidos en el medio acuoso, en
donde el sistema de agente comprende:

i) por lo menos un agente oxidante;

ii) por lo menos un agente de control,
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en donde el por lo menos un agente de control consiste de iia) por lo menos
un componente activador y/o iib) por lo menos un componente supresor, en donde por lo
menos un componente activador aumenta la actividad del agente oxidante y el
componente supresor disminuye la concentracion del componente activador, en donde

1) por lo menos un agente oxidante se afiade a la suspensién antes de que
las particulas sélidas floculadas se han asentado en una dosis inferior a la que perjudicara
la velocidad de sedimentacién y por lo menos un componente activador se afiade en |a
capa asentada de sdlidos; o

2) por lo menos un componente activador se afiade a la suspensidn antes
de que las particulas sélidas floculadas se hayan asentado y por lo menos un agente
oxidante se aflade en la capa asentada de sdlidos; o

3) por lo menos un agente oxidante se afiade a la suspensién antes de que
las particulas sélidas floculadas se hayan asentado en una dosis inferior a la que
perjudicard la velocidad de sedimentacién; por lo menos un componente activador est3
presente en suspension a una concentracion {(C2) que no aumentara la actividad del
agente oxidante y que la concentracion de (C2) estd por arriba de la concentracion o rango
de concentraciones {C1) que podrian aumentar la actividad del agente oxidante; y por lo
menos un componente supresor se afiade en la capa asentada de sélidos a una dosis
suficiente para reducir la concentraciéon del componente activador a la concentracion
eficaz o dentro de la gama de concentraciones (C1); o

4) por lo menos un componente activador esta presente en suspension a
una concentracion (C2) que no aumentard la actividad del agente oxidante y que la
concentracion (C2) estd por arriba de la concentracién o rango de concentraciones (C1)
que podria aumentar la actividad del agente oxidante; y por lo menos un componente
supresor se afiade a la suspensién antes de que las particulas sélidas floculadas se hayan
asentado en una dosis suficiente para reducir la concentracién del componente activador
a la concentracion efectiva o dentro de la gama de concentraciones (C1); y se afiade por lo
menos un agente oxidante.

En la Figura 1 el diagrama representa un recipiente de espesante
gravimetrico estandar que comprende los siguientes componentes: tubos de alimentacién
de suspension (1) que transporta la suspensién (14) en el pozo de alimentacion (3) del
recipiente (13); y el floculante polimérico organico (12) se afiade a través de linea de
alimentacion de floculante (2); el pozo de alimentacidn (3) estd indicado como un pozo de

alimentacion con deflectores; una alta concentracién de la solucién de sélidos floculados
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(11) se muestra en el pozo de alimentacion con deflectores; la zona de clarificacion (4) se
indica en donde los sdlidos floculadas se asientan y se separan de fluido acuoso; arriba de
la capa indicada como la zona de clarificacién de una capa se indica mostrande una
concentracion reducida de la solucidn de sélidos floculados: por arriba de esta capa de
una concentracion reducida de sdlidos floculadas se muestra un fluido acuoso
esencialmente con bajo contenido en sélidos que fluye sobre el canal de sobreflujo (6);
por debajo de la zona de clarificacion (4) un lecho consolidado de sélidos (5), que forma la
capa asentada de solidos (15) que forma el lecho consolidado, se indica en el extremo
inferior del recipiente; el lecho consolidado de sélidos forma un flujo subyacente (21) que
se alimenta desde el recipiente a través de un conducto (22) en la base del recipiente; una
bomba de flujo subyacente (7) estd presente para ayudar a la eliminacién del flujo
subyacente del recipiente; un puente (8) esta presente para permitir el acceso al pozo de
alimentacion vy rastrillos (10) y el mecanismo de accionamiento de inclinacién (9). El
agente oxidante o agente de control se puede introducir a través de uno o mas conductos
(16) que entran a través de la parte superior del recipiente; o a través de una o mas
aberturas o conductos (17) en las paredes laterales del recipiente; o una o mas aberturas
o conductos (18) en la base del recipiente; o una o méas aberturas o conductos (19) en la
linea de alimentacion de transmitir el lecho de sélidos consolidadas desde la base del
recipiente, por ejemplo, entre la base del recipiente y una bomba: o a través de uno o méas
aspersores (20).

Se ha encontrado que la invencién proporciona un proceso mas eficaz y/o
un uso mas eficiente del agente oxidante. Ademds, se ha encontrado que la invencién
proporciona un control mas conveniente de la reologia del material de consolidacion
durante el proceso de concentracidon de la suspensidn acuosa. Se cree que esta mejora es
como resultado de la aplicacién de sistema de agente aplicado tanto la adicion de agente
oxidante y también la aplicacién del agente de control.

Sin limitarse a la teoria, se cree que la naturaleza heterogénea del medio
ambiente quimico en las suspensiones acuosas podria interferir con el efecto del agente
oxidante. En algunos casos esto puede conducir a una reduccién en el efecto oxidante,
reduciendo de este modo la disgregacion de la red floculada en la capa de la suspension
mas concentrada, o en otros casos una aceleracion de la fuente de oxidante, que puede
conducir a la formacion inadecuada de la red floculada. Los inventores han encontrado

que usando el sistema de agente de la invencién que emplea una combinacion de un




agente oxidante y un agente de control, se puede alcanzar un control mas cuantitativo y
cualitativo de la accion de los agentes.

Al parecer, la accién del agente oxidante en los sélidos floculados da lugar a
la suspensién acuosa concentrada que puede ser, por ejemplo, un lecho de sélidos
consolidados que parecen tener un estado alterado en comparacion con el lecho de
solidos consolidados que no han sido asi tratados por el sistema de agente. Pareceria que
la interaccion quimica entre el floculante y los sdlidos se puede alterar de forma
permanente como resultado de la accién del sistema de agente. También parece que la
estructura floculada puede ser disminuida o colapsada en una medida tal que los sélidos
ocupan un volumen mas pequefio. También encontramos que se trata de una suspension
acuosa mas concentrada que se forma por la accion del agente que puede tener
caracteristicas de flujo mejoradas. Es evidente que el esfuerzo de fluencia de esta
suspension acuosa mas concentrada se puede reducir significativamente para un
contenido de solidos dado. Ademas, es posible aumentar el contenido de sélidos para
cualquier valor de esfuerzo de fluencia dado.

Adecuadamente, el agente oxidante puede ser seleccionado de percloratos,
hipocloritos,  perbromatos, hipobromitos, peryodatos, hipoyoditos, perboratos,
percarbonatos, persulfatos, peracetatos, ozono y perdxidos. El uso de peroxidos, ozono,
hipocloritos, peracetatos, perboratos, persulfatos y percarbonato se han encontrado para
ser particularmente efectivo para propdsitos de oxidacion.

Los agentes oxidantes preferidos para su uso en la presente invencién son
peroxidos y ozono. Un perdxido particularmente preferido es perdxido de hidrégeno.
Adecuadamente, el peroxido de hidrégeno serd en una solucién acuosa que contiene
peroxido de hidrégeno de por lo menos 1 % en peso, tipicamente por lo menos 5% vy a
menudo por lo menos 10 % y a menudo por lo menos 20 %, preferiblemente por lo menos
30 % tanto como 50 0 60 % o mas. Cuando se utiliza ozono, se prefiere que esto es en la
forma de agua de ozono. Tipicamente, el agua de ozono tendria una concentracion de por
lo menos 0.1 ppm y habitualmente por lo menos 1 ppm. La concentracién puede ser de
hasta 1000 ppm, pero los resultados generalmente son eficaces obtenido a
concentraciones mas bajas, como las de hasta 500 ppm o incluso hasta 100 ppm. A
menudo, la concentracion estara en el intervalo de entre 5 ppm y 50 ppm, por ejemplo,
entre 10 ppm y 40 ppm, especialmente entre 20 ppm y 30 ppm.

La cantidad de por lo menos un agente oxidante variara de acuerdo con las

condiciones especificas del proceso, el tipo de sustrato y floculante. El agente oxidante




preferiblemente debe ser introducido a una dosis en una cantidad de por lo menos 1 ppm
basado en el peso de agente en el volumen de la suspensién acuosa. El agente oxidante
puede ser eficaz en niveles bajos, por ejemplo entre 1y 10 ppm. Generalmente se afiade
el agente en una cantidad de por lo menos 100 ppm vy en algunos casos puede ser por lo
menos 1000 ppm basado en el volumen de la primera suspension. En algunos casos,
puede ser conveniente afiadir niveles significativamente mayores de agente oxidante, por
ejemplo tanto como 40,000 o 50,000 ppm o més. Las dosis eficaces generalmente estaran
en el rango de entre 150 y 20,000 ppm, especialmente entre 1,000 y 15,000 ppm.

Cuando el agente de control comprende por lo menos un componente
activador, el componente activador puede ser cualquier entidad que aumenta la actividad
del agente oxidante. El componente activador dentro del alcance de la presente invencion
también incluye materiales que son ya sea precursores de, o pueden ser convertidos en,
materiales que aumentan la actividad del agente oxidante. Normalmente, el componente
activador puede interactuar con el agente oxidante para formar agentes oxidantes.
Adecuadamente, la formacion de estos radicales oxidantes serd a un ritmo mas rapido y/o
proporcionara un aumento de la concentracion de radicales oxidantes que el agente
oxidante se habria formado si no se hubiera agregado el componente activador.

Las dosis tipicas de componente activador pueden variar desde 0.1 ppm
basado en el peso de activador en el volumen de la suspension acuosa de sélidos.
Preferiblemente, el componente activador debe ser introducido a una dosis en una
cantidad de por lo menos 1 ppm o por lo menos 10 ppm. El componente activador puede

ser eficaz en niveles bajos, por ejemplo, entre 1 y 10 ppm. Alternativamente, el

componente activador adecuado puede ser eficaz a niveles de por ejemplo entre 10 y 100
ppm. En otros casos, el componente activador se puede afiadir en una cantidad de por lo
menos 100 ppm y en algunos casos puede ser por lo menos 1,000 ppm basado en el
volumen de la suspension acuosa. En algunos casos, puede ser conveniente afiadir niveles
significativamente méds altos de la componente activador, por ejemplo tanto como 40,000
0 50,000 ppm o mas. Las dosis eficaces generalmente estaran en el rango de entre 150 y
20,000 ppm, especialmente entre 1,000 y 15,000 ppm.

Preferiblemente, el componente activador de por lo menos un agente de
control se selecciona entre el grupo que consiste en iones de hierro (1) (Fe*") (iones

ferrosos), iones de hierro (Ill) (Fe*) (iones férricos), iones de hierro (IV) (Fe™) (iones

ferrilo) y iones de cobre (I} {Cu™) (iones cupricos). Tipicamente, los iones de hierro (I1),

hierro (111}, hierro {IV) o cobre (Il) se pueden emplear en forma de las sales adecuadas de
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los iones respectivos. Tales sales pueden ser, por ejemplo de sulfato de hierro (1) nitrato
de hierro (ll}, fosfato de hierro (1}, cloruro de hierro (I), sulfato de hierro (1), nitrato de
hierro (Il), fosfato de hierro (N1}, cloruro de hierro (lll), sulfato de hierro (IV), nitrato de
hierro (IV), fosfato de hierro (IV), cloruro de hierro (IV), sulfato de cobre (I}, nitrato de
cobre (ll), fosfato de cobre(ll), cloruro de cobre {Il). Los iones respectivos tienden a
interactuar con el agente oxidante para generar mas rapidamente radicales reactivos
adecuados acelerando asi el efecto del agente oxidante. Por ejemplo los iones de hierro
{I1) y iones de cabre {ll) tienden a interactuar con peroxidos para promover la rapida
formacion del radical hidroperoxilo (¢QOOH) v el radical hidroxilo (¢CH) que es un agente
oxidante muy potente.

Puede ser conveniente utilizar una combinacién de diferentes componentes
activadores completos o una combinacién de compuestos que liberan componentes
activadores adecuados. Por ejemplo un compuesto en un alto estado de oxidacion puede
ser utilizado en combinacion con cobre (I) que contienen compuestos para generar los
compuestos de cobre (Il). Por ejemplo, el cloruro férrico se puede utilizar en combinacién
con cloruro de cobre (I) generando de este modo cloruro ferroso y cloruro cliprico. Tales
compuestos que pueden ser precursores de componentes activadores o que pueden
convertirse en componentes activadoras también pueden ser considerados como
componentes activadores en el sentido de la presente invencion.

Cuando por lo menos un agente de control comprende por lo menos un
componente supresor, el componente supresor puede ser cualquier entidad material u
otro que reduce la concentracion del componente de por lo menos un activador.
Adecuadamente, el componente supresor puede incluir material seleccionado de por lo
menos uno del grupo que consiste de;

a) extintor de los radicales,

b) agente secuestrante; y

¢) sales de metales que promueven la formacién de especies {complejos)
colaterales y desactivadas.

Los extintores de radicales tienden a ser compuestos quimicos que eliminan
radicales desde el entorno en el que existen. Adecuadamente, los extintores de radicales
incluyen compuestos, tales como bisulfito de sodio. Extintores de radicales tienden a
reducir la cantidad de radicales libres, por ejemplo del componente activador y de este

modo reducir el efecto del componente activador.
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Los agentes secuestrantes pueden incluir cualguier compuesto que es capaz
de quelar o secuestrar los componentes activados, por ejemplo iones metélicos. Los
agentes secuestrantes adecuados incluyen EDTA (dcido etilendiamina tetra acético o sales
del mismo, por ejemplo la sal de tetra sodio); etilendiamina; DTPA (dcido
dietilentriaminopentaacético o sales del mismo, por ejemplo la sal de penta sodio); HEDPA
(acidos hidroxietiliden difosfénico o sus sales, por ejemplo la sal de tetra sodio); NIL {acido
nitrilotriacético o sales del mismo, por ejemplo la sal de tri sodio); ATMP (4cido
trimetileno amino fosfénico o sales del mismo, por ejemplo la sal de hexa sodio); EDTMPA
(acido metileno etilendiamino tetra fosfénico o sales del mismo, por ejemplo la sal de octa
sodio); DTPMPA (acido dietilentriamina penta metileno fosfénico o sales del mismo, por
ejemplo la sal de deca sodio); PBTCA (dcido 2-fosfonobutano-1,2,4-tricarboxilico o sales
del mismo, por ejemplo la sal de penta sodio); éster fosfato de alcohol polihidrico; acido 2-
hidroxi fosfono carboxilico o sales del mismo, por ejemplo la sal disodica; y BHMTPMPA
(bis (hexametilen -triamino- dcido penta (fosfonico de metileno)) o sales del mismo, por
ejemplo la sal de deca sodio).

Las sales metalicas que promueven la formacion colateral y se desactiva
(complejos) de especies de sales de magnesio () y manganeso (l1).

Las sales metalicas tales como sales de magnesio () y manganeso (II)
incluyen, por ejemplo, sulfatoc de magnesio (ll), nitrato de magnesio (Il), fosfato de
magnesio (ll}, cloruro de magnesio (Il), sulfato de manganeso (Il), nitrato de manganeso
(), fosfato de manganeso (II), cloruro de manganeso (ll). Estos compuestos sirven para
reducir el poder oxidante del agente oxidante.

El documento W02011/125047 da a conocer métodos en los que los
agentes pueden ser introducidos en la suspension.

El sistema de agente de acuerdo con la presente invencién se puede
introducir en forma andloga a cualquiera de los medios de introduccion descrita en esta
solicitud.

De acuerdo con la presente invencion se define de acuerdo con la
reivindicacion 1 los medios con los que por lo menos un agente y por lo menos un agente
de control de oxidantes se introducen respectivamente en el lecho de sdlidos
consolidadas o los sélidos floculados que se estan asentando pueden incluir una o una
multiplicidad de aberturas en las paredes laterales del recipiente a la que puede ser
introducido el agente. En lugar de o ademés de las aberturas en las paredes laterales del

recipiente puede ser conveniente incluir conductos que pasan a través de las paredes



laterales del recipiente y penetrar en el lecho de sdlidos consolidados y/o sélidos
floculades de la sedimentacion. También puede ser conveniente que los medios incluyen
una o mas aberturas o conductos en la base del recipiente a través del cual se introducen,
respectivamente, por lo menos un agente oxidante y un (nico agente de control. Tales
medios pueden extenderse en el lecho de sdlidos consolidados y/o los sélidos floculados
de sedimentacién. También puede ser conveniente que los medios incluyen uno o mas
conductos que entran a través de la parte superior del recipiente, que los conductos
puedan extenderse en el lecho de sélidos consolidadas y/o la sedimentacién de solidos
floculados. Dichos uno o mas conductos pueden entrar y correr por la pared interna vy la
base del recipiente o, alternativamente, pueden ser colocados de tal manera que entran
en cualquier punto de la parte superior del recipiente. También puede ser conveniente
que tales conductos que corren junto a otros componentes utilizados en el recipiente, por
ejemplo los rastrillos.

Un medio particularmente adecuado para introducir por lo menos un
agente oxidante o por lo menos un agente de control es uno o mas rastrillos para
transportar el agente. Adecuadamente, uno o mas rastrillos serfan huecos o de otra
manera pueden comprender un conducto que permite el paso del agente oxidante o
agente de control respectivo. Hemos encontrado que esto significa que es
particularmente efectivo en la introduccion del agente oxidante respectivo o agente de
control en el lecho de sélidos consolidados. Ademas, la accidn de los rastrillos de liberar el
agente a medida que avanzan a lo largo del lecho de sdlidos consolidados se ha
encontrado que es una forma particularmente efectiva de distribuir de manera eficiente el
agente oxidante respectivo al agente de control de todo el lecho de sélidos consolidados
sin alterar adversamente o de re-dispersar cualquiera de los sélidos.

Otro medio por el cual el agente oxidante respectivo o agente de control se
puede introducir en el lecho de solidos consolidados o de sedimentacién de sélidos
floculados incluye uno o mas aspersores. Los aspersores parecen permitir una distribucién
fina del agente oxidante respectivo o agente de control, ya que se introduce en el lecho de
solidos consolidados o sélidos floculados asentados. También puede ser conveniente que
uno o mas aspersores sean utilizados junto con los otros medios para introducir el agente
oxidante o agente de control respectivo, por ejemplo usando aspersores en combinacién

con conductos que penetran en el lecho de sélidos consolidados o la sedimentacién de

solidos floculados.
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De acuerdo con los primero y tercero aspectos de esta invencion, por lo
menos un agente oxidante se afiade a la suspensidn antes de que las particulas sélidas
floculadas se hayan asentado. Por lo que en ambos aspectos el agente oxidante se puede
afiadir a la suspension de sélidos floculadas a medida que se estan asentando, por
ejemplo en la alimentacién de pozo que contiene los sélidos floculados. A este respecto,
por lo menos un agente oxidante se puede afiadir a esta sedimentacion de sélidos
floculados en cualquier etapa antes de los sélidos que forman una capa asentada. El
agente oxidante se puede afiadir simultaneamente con el floculante, durante la formacién
de los solidos floculadas o después de que se han formado. El agente oxidante se puede
afiadir antes de la adicién del floculante. Sin embargo, en este caso, generalmente es
conveniente que el agente oxidante no sea agregado de manera significativa antes de la
adicion de floculante para reducir al minimo el riesgo de que el agente oxidante se
consuma o degrade antes de haber tenido un efecto. Por ejemplo, el agente oxidante se
puede arfiadir a la suspension en el mismo recipiente que el floculante o puede ser
anadido a la linea de alimentacién que transporta la suspensién de sélidos. En general, el
agente oxidante se puede afiadir no mds de 1 0 min antes de la adicién del floculante. A
menudo, el agente oxidante se puede afiadir dentro de 7 a 0 min de la adicién del
floculante, por ejemplo, entre 5y 0 min, tipicamente menos de 2 min.

En estos dos aspectos de la invencion, por lo menos un agente oxidante se
puede afiadir a la suspensién en el uso de cualquiera de los medios mencionados, siempre
que esos medios suministra el agente oxidante en la suspensién de los sélidos floculados
que forman una capa asentada. Tipicamente, tales medios pueden incluir la adicién a
través de aberturas en la pared del recipiente, ademas de a través de conductos que
entran a través del lado del recipiente, entran a través de la parte superior del recipiente
y/o junto con otros componentes del recipiente, y/o adicién a través aspersores colocados
en la suspension.

En los primero y tercero aspectos de la invencidn se afiade por lo menos un
agente oxidante a una dosis inferior a la que perjudicara la velocidad de sedimentacién de
los solides floculados. Esta dosis puede ser facilmente establecida a través de una prueba
de rutina en donde una muestra de la suspensién de sélidos se trata con el floculante en
ausencia de por lo menos un agente oxidante y el tiempo que se registra para la linea
(linea de lodo) separando la sedimentacion sélidos y liquidos sobrenadante para pasar
entre dos puntos fijos para proporcionar una velocidad de sedimentacién, por ejemplo,

medido en cm/min (prueba de control); la prueba se repetiria entonces utilizando la



misma muestra de la suspension de sélidos tratados con el mismo floculante a la misma
dosis, excepto la adicién de por lo menos un agente oxidante. Si la velocidad de
sedimentacion es modificada en relacién a la prueba de control, entonces se puede usar la
dosis de agente oxidante. Si, sin embargo, la velocidad de sedimentacién se reduce en
comparacion con la prueba de control, entonces la prueba debe repetirse con una dosis
mas baja de agente oxidante hasta que la velocidad de sedimentacién no sea inferior a la
prueba de control. La dosis exacta de agente oxidante puede variar dependiendo del
agente oxidante particular, y posiblemente también el tipo v la dosis de floculante v la
suspension. Sin embargo, una dosis adecuada de por lo menos un agente oxidante util es
de acuerdo con las dosis mencionadas especificadas anteriormente.

En el primer aspecto de la invencidn, el agente de control contiene por lo
menos un componente activador tal como se define en el presente documento que debe
afiadirse en la capa asentada de sélidos. El componente activador puede afadirse
utilizando cualquiera de los medios antes mencionados siempre que el activador se
entrega a la capa consolidada de solidos. Por ejemplo, el activador puede ser alimentado
en la capa asentada de sdlidos floculados contenidos en un recipiente a través de
aberturas en la base o las paredes laterales de dicho recipiente. Alternativamente, el
activador podria ser alimentado en la capa asentada a través de conductos que entran a
través de la base, paredes laterales, la parte superior de dicho recipiente, o conductos que
corren junto a los componentes del recipiente. En algunos casos, puede ser conveniente
que el activador se introduce en la capa asentada a través de aspersores que entran en
dicha capa asentada. En otros casos, puede ser conveniente que el activador se introduzca
en la capa asentada mediante rastrillos.

En el tercer aspecto de la invencién por lo menos un componente activador
esta presente en la suspensién, pero a una concentracion (C2) que no aumentara la
actividad del agente oxidante y que esta por arriba de la concentracién o rango de
concentraciones (C1) eficaz que haria aumentar la actividad del agente oxidante. La
concentracion de componente activador contenido en la suspension puede ser
determinada a través de andlisis de rutina. Por lo general este tipo de analisis de rutina
incluye técnicas de espectrofotometria convencionales. Esto incluye, por ejemplo, la
absorcion atémica (AA) o inducida por plasma acoplado espectroscopia de emision
atémica (ICP).

Tipicamente el activador puede haberse disuelto en el agua presente en la

suspension a alta concentracion. Tipicamente, el activador puede haber sido derivado de




agua de proceso, por ejemplo, reciclado de agua de proceso usado en la formacién de la
suspension. Alternativamente, el activador puede haber sido derivado de la componente
de solidos de la suspension. El activador puede ser por ejemplo iones de hierro (1), hierro
(1), hierro (IV), y/o cobre (II) presentes en la suspensién a alta concentracién, por ejemplo
por arriba de 20,000 ppm o 1 %, por ejemplo por lo menos 2 % durante por lo menos 3 %,
por ejemplo de hasta 10 % o superior. En tales circunstancias, esta alta concentracién de
activador no se activara el agente oxidante, especialmente en el caso del ozono, peroxido,
u otros compuestos peroxi.

En este tercer aspecto de la invencion, la adicion del componente supresor
debe reducir la concentracién del activador a una concentracién (C1) que tiene un efecto
activador sobre el agente oxidante. El componente supresor debe afiadirse en la capa
asentada de solidos. El componente supresor se puede afiadir usando cualquiera de los
medios mencionados, siempre que el componente supresor se entrega a la capa
consolidada de sélidos. Por ejemplo, el componente supresor podria ser alimentado en la
capa asentada de solidos floculados contenidos en un recipiente a través de aberturas en
la base o las paredes laterales de dicho recipiente. Alternativamente, el componente
supresor podria ser alimentado en la capa asentada a través de conductos que entran a
través de la base, paredes laterales, la parte superior de dicho recipiente, o conductos que
corren junto a los componentes del recipiente. En algunos casos puede ser conveniente
que el componente supresor se introduce en la capa asentada a través de aspersores que
entran en dicha capa asentada. En otros casos, puede ser conveniente que el componente
supresor se introduce en la capa asentada a través de rastrillos.

Las dosis adecuadas del componente supresor variaran de acuerdo con |a
concentracion (C2) de componente activador, el tipo y/o el volumen de la suspensién a
tratar, el tipo de componente supresor utilizado para el tratamiento. Una dosis adecuada
de componente supresor puede ser determinada por experimentacion de rutina. Por lo
general este tipo de andlisis de rutina incluye técnicas de espectrofotometria
convencionales. Esto incluye, por ejemplo, la absorcién atémica (AA) o inducida por
plasma acoplado espectroscopia de emision atémica (ICP).

Las dosis adecuadas de componente supresor pueden ser por lo menos 0.1
ppm o 1 ppm. A menudo, la dosis seria de por lo menos 5 ppm e incluso por lo menos 10
ppm, por ejemplo, por lo menos 20 o 30 ppm. La dosis puede ser incluso mayor que 50
ppm o por lo menos 100 ppm, por ejemplo por lo menos 500 ppm. En algunos casos las

dosis pueden ser de por lo menos 1000 ppm o 2000 ppm, por ejemplo, hasta 10,000 ppm
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{1 %) o superior. Generalmente la dosis de supresor puede ser tan alta como 304 % o al
10 % o superior.

En el cuarto aspecto de la presente invencidn desactivado componente esta
presente en la suspension a una concentracién (C2) que no aumentard la actividad del
agente oxidante y que la concentracién estad por arriba de la concentracién o rango de
concentraciones que aumentan la actividad del agente oxidante efectivo. En este aspecto
el componente supresor se afiade a la suspension antes de que las particulas sélidas
floculadas se hayan asentado en una dosis suficiente para reducir la concentracién del
componente activador a una concentracién efectiva que aumentara la actividad del
agente oxidante. El componente suprescr se puede afiadir a la suspensién en el uso de
cualquiera de los medios mencionados, siempre que esos medios entrega el componente
supresor en la suspension antes de los sélidos floculados que forman una capa asentada.
Tipicamente, tales medios pueden incluir la adicion a través de aberturas en la pared del
recipiente, ademas de a través de conductos que entran a través del lado del recipiente,
entre a traves de la parte superior del recipiente y/o junto con otros componentes del
recipiente, y/o adicidn a través aspersores colocados en la suspension.

En este aspecto de la invencion, la concentracion del componente activador
y la dosis eficaz de supresor puede ser exactamente tal como se define en relacion con el
tercer aspecto de la invencidn.

En el cuarto aspecto de la invencidn, por lo menos un agente oxidante se
afiade en la capa asentada de sélidos. Por lo menos un agente oxidante debe ser afiadido
en la capa asentada de sélidos.

Por lo menos un agente oxidante se puede afiadir usando cualquiera de los
medios mencionados siempre y cuando el agente oxidante se entregue a la capa
consolidada de sdlidos. Por ejemplo, el agente oxidante puede ser alimentado en la capa
asentada de solidos floculados contenidos en un recipiente a través de aperturas en la
base o las paredes laterales de dicho recipiente. Alternativamente, el agente oxidante
puede ser alimentado en la capa asentada a través de conductos que entran a través de la
base, paredes laterales, la parte superior de dicho recipiente, o conductos que corren
junto a los componentes del recipiente. En algunos casos, puede ser conveniente que el
agente oxidante sea introducido en la capa asentada a través de aspersores que entran en
dicha capa asentada. En otros casos, puede ser conveniente que el agente oxidante se

introduzca en la capa de resolverse mediante rastrillos.




De acuerdo con el segundo aspecto de esta invencién, por lo menos un
componente activador se aflade a la suspensidon antes de que las particulas sdlidas
floculadas se han asentado. Asi, en este aspecto el componente activador puede afiadirse
a la suspension de sélidos floculadas a medida que se estan asentando, por ejemplo en la
alimentacion de pozo que contiene los sélidos floculados. A este respecto, por lo menos
un componente activador puede afiadirse a esta sedimentacion de sélidos floculados en
cualquier etapa antes de los sélidos que forman una capa asentada. El componente
activador puede afadirse simultaneamente con el floculante, durante la formacién de los
s6lidos floculadas o después de que se han formado. El componente activador puede
anadirse antes de la adicion del floculante. Por ejemplo, el componente activador puede
ahadirse a la suspension en el mismo recipiente que el floculante o puede ser afiadido a la
linea de alimentacion que transporta la suspensién de sélidos. En general, el componente
activador puede afiadirse no mas de 10 min antes de la adicion del floculante. A menudo,
el componente activador se puede afiadir dentro de 7 a 0 min de la adicion de la
floculacion, por ejemplo, entre 5y 0 min, tipicamente menos de 2 min.

En este aspecto de la invencion, por lo menos un componente activador
puede afiadirse a la suspension en el uso de cualquiera de los medios antes mencionados
siempre que dichos medios suministren el componente activador en la suspensidn antes
de los sdlidos floculados que forman una capa asentada. Tipicamente, tales medios
pueden incluir la adicién a través de aberturas en la pared del recipiente, ademas de a
través de conductos que entran a través del lado del recipiente, entre a través de la parte
superior del recipiente y/o junto con otros componentes del recipiente, y/o adicion a
través aspersores colocados en la suspension.

En el segundo aspecto de la invencidn, por lo menos un componente
activador se aflade convenientemente en una dosis suficiente para aumentar la actividad
del agente oxidante. La dosis exacta de componente activador variard dependiendo del
componente activador en particular y también el agente oxidante particular, y
posiblemente también el tipo y la dosis de floculante y |a suspensidn. Sin embargo, una
dosis adecuada de por lo menos un componente activador es (til de acuerdo con las dosis
mencionadas anteriormente especificados anteriormente.

En el segundo aspecto de la invencidn por lo menos un agente oxidante
debe ser afiadido en la capa asentada de sélidos. El agente oxidante se puede afadir
usando cualquiera de los medios antes mencionados siempre que el agente oxidante sea

distribuido a la capa consolidada de sclidos. Por ejemplo, el agente oxidante puede ser
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alimentado en la capa asentada de sélidos floculados contenidos en un recipiente a través
de aberturas en la base o las paredes laterales de dicho recipiente. Alternativamente, el
agente oxidante puede ser alimentado en la capa asentada a través de conductos que
entran a traves de la base, paredes laterales, la parte superior de dicho recipiente, o
conductos que corren junto a los componentes del recipiente. En algunos casocs, puede ser
conveniente que el agente oxidante se introduce en la capa asentada a través de
aspersores que entran en dicha capa asentada. En otros casos, puede ser conveniente que
el agente oxidante se introduce en la capa asentada mediante rastrillos.

Mediante el empleo de uno o mas de los agentes de control que hemos
encontrado inesperadamente que el proceso de concentracion de la suspension acuosa de
particulas se puede controlar de manera mas eficaz. Ademas, mediante el uso de una
combinacion adecuada de por lo menos un agente oxidante y uno o mas agentes con-trol
el proceso de concentracién de la suspensién puede ser controlado de manera mas
consistente.

Por ejemplo, para una reduccion del contenido de sdlidos determinado del
limite eldstico que se puede lograr de manera mas consistente.

Ademas, para un esfuerzo de fluencia dado el proceso permite mayor
contenido de solidos de la suspension concentrada a ser alcanzados de manera mas
consistente. La presente invencion también tiene la ventaja de que en muchos casos
menos agente oxidante puede tender a ser necesario.

Por lo tanto, en una forma preferida, el sistema de agente provoca una
reduccion en el esfuerzo de fluencia de una capa de sélidos formados a partir de la accién
del floculante organico. Mas preferiblemente, |a capa de sélidos debe tener un esfuerzo
de fluencia de por lo menos 5 % y a menudo por lo menos 10 % y adecuadamente por lo
menos 20 % o por lo menos 30 % o incluso por lo menos 50 % y en algunos casos tanto
como 70, 80 0 30 % o mas por debajo del esfuerzo de fluencia de una capa de sélidos con
un contenido de solidos equivalente sin la adicidn del sistema de agente. Por lo tanto el
sistema de agente trae convenientemente alrededor de una reduccién en el esfuerzo de
fluencia de la capa o lecho de sélidos consolidados que permite mayor contenido de
solidos que deben alcanzarse y un aumento de la eliminacién del flujo subyacente.
Preferiblemente, la reduccién del esfuerzo de fluencia sera de por lo menos 50 % por
debajo del esfuerzo de fluencia de una capa de sélidos con un contenido de sélidos

equivalente sin la adicion del sistema de agente. Mas preferiblemente, la reduccién del
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1

esfuerzo de fluencia serd de por lo menos 60 o 70 % y con frecuencia por lo menos 80 o0 90
%.

También hemos encontrado que el esfuerzo de fluencia se puede reducir
por debajo del esfuerzo de fluencia de una capa de sélidos con un contenido de sélidos
equivalente que no habian sido floculado y sin la adicién del sistema de agente.
Anteriormente se habia producido un punto de vista generalmente aceptado que la
sedimentacion de sélidos en ausencia de floculacién lograria el limite de elasticidad mas
bajo. Se creia generalmente que un proceso que implica la floculacién siempre daria lugar
a un esfuerzo de fluencia mds alto que en la ausencia de la floculante porque el floculante
tenderia a mantener los sélidos sedimentados en una estructura que tenderia a aumentar
el esfuerzo de fluencia. El método de introducir el sistema de agente de acuerdo con la
presente invencion es particularmente eficaz para lograr este beneficio.

En una forma preferida del proceso de los sélidos se asientan floculados
para formar un lecho y el agua se libera de la suspension y en donde se ha encontrado que
la introduccion del sistema de agente en el lecho de sélidos consolidados por los medios
de acuerdo con la presente invencion aporta sobre un aumento en el agua liberada de la
suspension. En consecuencia, nos encontramos con que este aumento en el agua liberada
también es acompaiiado por un incremento en los sélidos.

El procedimiento de la presente invencién se ha encontrado para mejorar la
concentracion de una suspensién, por sedimentacién por gravedad. En este sentido, se
incrementa la tasa de consolidacion de los sélidos separados.

Ademas, la fluidez o la movilidad de la fase concentrada, es decir, los
sdlidos asentados o sedimentados, se puede mejorar significativamente.

Se ha encontrado que la incorporacion del sistema de agente en el proceso
de floculacién se ha traducido en una fase de compactacién més rapida, y/o reduccion de
la viscosidad de la capa o lecho de sélidos por ejemplo, sedimento en contenidos de
solidos correspondientes de tal manera que un mayor contenido de sélidos se puede
lograr sin exceder la viscosidad maxima que el equipo de llevar a cabo el proceso de
eliminacion que puede tolerar.

Se sabe que en los sélidos generales en suspensiones a menudo instalarse
sin la adicion de floculante.

El floculante provoca la floculacién por formacion de puentes de los sélidos
y aumenta la velocidad a la que los sdlidos se depositan para formar un lecho. Asi, en las

situaciones de espesamiento por gravedad convencionales, la mejora de la tasa de
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asentamiento libre y compactacién inicial se logra mediante el uso de floculantes y
coagulantes poliméricos opcionalmente. En tal proceso las particulas sélidas individuales
tienden a reunirse juntos para formar agregados que tienen una densidad mas favorable
relacion de area a la superficie. Estos agregados pueden conformarse para formar un
lecho compactado del cual se puede eliminar el agua ain mas por la percolacién
ascendente. De esta manera el lecho aumenta progresivamente en contenido de sélidos
durante un periodo extenso de tiempo hasta que se alcanza la concentracidn de solidos
deseada en el lecho y el material en el lecho se puede remover.

Desafortunadamente, en general, el esfuerzo de fluencia de los sélidos
sedimentados floculados en los procesos convencionales tiende a ser significativamente
mayor que los sélidos sedimentados en la ausencia del floculante. Esto tiende a hacer que
el proceso de eliminacion de rastrillar y bombeo progresivamente sea mas dificil. Por otra
parte, no seria practico concentrar una suspensién en ausencia de floculante dado que
esto tomaria un tiempo extremadamente largo, especialmente en un espesante
gravimétrico que se basa en la sedimentacion libre.

En el proceso de acuerdo con la invencidn, se ha encontrado que se puede
lograr una fase de compactacion mas rapida. Ademads se ha encontrado que el presente
proceso tiende a dar lugar a una viscosidad significativamente reducida o esfuerzo de
fluencia de la capa de sdlidos o el lecho como resultado de un tratamiento por el agente.
En particular, nos encontramos con que el esfuerzo de fluencia no es sélo mas baja que el
proceso equivalente en la ausencia del agente, pero el esfuerzo de fluencia puede ser tan
baja como o inferior a sélidos asentados en la ausencia del floculante. En algunos casos, se
encontré que el proceso da como resultado una capa o lecho de sélidos que tiene un
esfuerzo de fluencia significativamente por debajo de la de los sélidos sedimentados en la
ausencia de floculante. Esta propiedad inesperada de los sdlidos sedimentados facilita la
remocion facil de una corriente de fondo de sélidos, mientras que al mismo tiempo,
garantiza una rapida sedimentacion de los sélidos. Ademas, se prefiere que el proceso se
haga funcionar al permitir que el contenido de sdlidos del lecho consolidado para
incrementarlo significativamente mads de lo que puede ser tolerado por el equipo en la
ausencia del agente. En este sentido el lecho consolidado todavia puede hacerse funcionar
a la maxima tension de rendimiento para el equipo, pero en el cual el contenido de sélidos
es significativamente mayor que el lecho en un proceso sin el agente.

El esfuerzo de fluencia de la capa de sdlidos incluyendo el lecho

sedimentado variara de acuerdo con el sustrato. Normalmente, el esfuerzo de fluencia



maximo de un lecho sedimentado que puede ser tolerado por un equipo convencional es
generalmente no mayor de 250 Pa. Dentro de las capacidades de los equipos existentes
no seria posible aumentar los sélidos mediante el proceso convencional, ya que el
esfuerzo de fluencia seria demasiado alta. Se ha encontrado el proceso de la invencién
que emplea el agente para reducir el esfuerzo de fluencia de por lo menos 5 % y a
menudo por lo menos 10 % y adecuadamente por lo menos 20 % o por lo menos 30 % o
incluso por lo menos 50 % y en algunos casos como tanto como 70, 80 0 90 % o superior.
Por otra parte el contenido de sélidos de la capa o de lecho producida de acuerdo con la
invencion se puede permitir que aumentar en por lo menos 1 % o incluso por lo menos 5
%y a veces mas de 10 % sin sobrepasar la tensién méxima de rendimiento que puede ser
tolerada por el equipo. En algunos casos, puede ser posible aumentar los sélidos hasta en
un 15, 20, 25 o incluso 30 % o mds en comparacién con una capa o lecho que tiene la
mismo esfuerzo de fluencia obtenido por el proceso equivalente pero en ausencia del
agente.

El porcentaje en peso real de sélidos del flujo subyacente que se pueden
lograr con un limite eldstico aceptable varia depende considerablemente del
constituyente y tamafio de particula de los sélidos en suspension, y también de la edad y
la sofisticacidn del equipo de sedimentacion. Puede ser tan bajo como alrededor de 12 %
{tipicamente fangos de fosfato de Florida), pero es generalmente entre alrededor de 20 %
y 50 %.

El estres de rendimiento se mide por reémetro Brookfield R/S SST en un
laboratorio de la temperatura ambiente de 25°C con el programa de software RHEO V2.7
en un modo de Velocidad de cizallamientoControlada. La rotacién de un husillo de aspas
(aspa 50_25 en recipiente de tamafio 3 a 1) en incrementos de 120 pasos iguales de 0.025
rpm genera una aplicacion progresiva de una mayor Velocidad de cizallamiento.

El esfuerzo de fluencia se define como el esfuerzo cortante maximo antes
de la aparicion de esfuerzo cortante.

El esfuerzo de fluencia se calcula por regresion lineal de los 4 puntos de
medicion con Velocidad de cizallamiento> 0.1 1/s y el calculo posterior de la interseccion
del eje de Tau (Pa) durante Velocidad de cizallamiento= 0.

La invencion se puede aplicar a cualquier actividad de separacion de
liquidos y sélidos en donde los sélidos se separan de una suspension por sedimentacion
por gravedad en un recipiente. Los procesos particularmente preferidos implican someter

la suspension a la floculacion en un espesante gravimétrico. En tal proceso los sdlidos



forman una capa compactada de sélidos concentrades, que en general serd
significativamente mas alta que en la ausencia del agente.

La segunda suspension acuosa resultante del proceso puede formar una
corriente de fondo que normalmente se elimina del recipiente. En muchos casos la
segunda suspension acuosa forma una corriente de fondo que luego se transfiere a un
area de disposicion. Alternativamente, el flujo subyacente puede ser transferido a una
etapa de procesamiento adicional, tal como filtracién. La etapa de procesamiento
adicional seria tipicamente una etapa adicional de procesamiento de minerales, tales
como filtracion o extraccion adicional de valores de minerales.

Como se indico anteriormente la invencién es aplicable en general a
procesos de separacion de sélidos de liquidos que implican sedimentacién por gravedad
en un recipiente. Por lo tanto, la suspension puede comprender material orgénico
incluyendo, por ejemplo, lodos de aguas residuales o de material celular a partir de
procesos de fermentacién. La suspension también puede ser una suspensién de material
celuldsico, por ejemplo los lodos procedentes de procesos de fabricacion de papel.
Preferiblemente, la suspension es una suspension acuosa que comprende particulas
minerales.

En un aspecto mas preferido de la invencion, el proceso implica el
tratamiento de suspensiones acuosas resultantes de procesamiento de mineral extraido y
otros desechos de la mineria, por ejemplo de las industrias basadas en carbono tales
como carbon y arenas bituminosas, que comprenden suspensiones de particulas
minerales, especialmente arcillas. Asi, en este aspecto preferido del proceso de la
suspension acuosa se deriva de minerales o de procesamiento de energia las operaciones
y/o sustratos de relaves. Por operaciones de procesamiento de energia nos referimos a
procesos preferiblemente en donde el sustrato implica la separacion de materiales utiles
como combustibles.

Un aspecto particularmente preferido del procedimiento implica
suspensiones seleccionados de las operaciones de extraccion y refinacion del grupo que
consiste de bauxita, metales base, metales preciosos, hierro, niquel, carbdn, arenas
minerales, arenas petroliferas, caclin, diamantes y uranio.

Preferiblemente los solidos en suspensidn en la suspensién deben ser de
por lo menos 90 % en peso mayor que 0.5 micras. Frecuentes las particulas en suspension
sera de por lo menos 90 % en peso de por lo menos 0. 75 micras y preferiblemente por lo

menos 90 % en peso de por lo menos uno o dos micras. Tipicamente las particulas en
p
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suspension pueden tener un tamafio de particula de por lo menos 90 % en peso hasta 2
mm y por lo general por lo menos 90 % en peso dentro del intervalo por arriba de 0.5
micras a 2 mm. Preferiblemente las particulas suspendidas seran por lo menos 90 % en
peso hasta 1 mm o mas preferiblemente por lo menos 90 % en peso hasta 750 micras,
especialmente por lo menos 90 % en peso dentro de la gama de entre uno o dos micras y
uno o dos milimetros.

Las suspensiones a menudo contienen por lo menos 5 % en peso de
particulas de sélidos en suspensién y pueden contener tanto como 30 % o superior.
Preferiblemente suspensiones contendran por lo menos 0.25 %, mds preferiblemente por
lo menos 0.5 %. Por lo general, las suspensiones contienen entre 1 % y 20 % en peso de
solidos en suspensidn.

Las dosis adecuadas de floculante polimérico organico gama de 5 gramos a
10,000 gramos por tonelada de sélidos del material. En general, la dosis adecuada puede
variar de acuerdo con el material particular y el material contenido en sélidos. Las dosis
preferidas estdn en el rango de 10 a 3000 gramos por tonelada, especialmente entre 10 y
1000 gramos por tonelada, mientras que las dosis mas preferidas estan en el intervalo de
60 a 200 6 400 gramos por tonelada.

La solucion de polimero acuosa puede ser afadida en cualquier
concentracion adecuada. Puede ser conveniente emplear una solucién relativamente
concentrada, por ejemplo hasta 10 % o mds, basado en el peso de polimero. Por lo
general, aunque serd conveniente afiadir la solucién de polimero a una concentracién
menor para minimizar los problemas resultantes de la alta viscosidad de la solucién de
polimero y para facilitar la distribucién del polimero a lo largo de la suspension. La
solucion de polimero se puede afiadir a una concentracion relativamente diluida, por
ejemplo tan bajo como 0.01 % en peso de polimero. Tipicamente, la solucién de polimero
normalmente sera utilizada a una concentracion entre 0.05 y 5 % en peso de polimero.
Preferiblemente, la concentraciéon de polimero serd el rango de 0.1 % a 2 o 3 %. Mas
preferiblemente la concentracion van desde 0.25 % a alrededor de 1 o 1.5 %.
Alternativamente, el floculante polimérico organico se puede afiadir a la suspension en
forma de particulas secas o bien como una emulsién de fase inversa o dispersion. Las
particulas de polimero seco se disolverian en la suspension acuosa y la emulsién de fase
inversa o dispersion deben invertir directamente en la suspensién acuosa en la que el

polimero seria entonces disuelto.
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El proceso de acuerdo con la invencion presenta mejores tasas de
sedimentacion. Se ha encontrado que la velocidad de sedimentacidn es entre 2 y 30
m/hora se puede lograr. Ademas encontramos que el proceso permite mayor que 99 % en
peso de los solidos en suspension para ser retirados de una suspensién. Ademas, el
proceso permite un aumento en las concentraciones de sedimentos sélidos de mayor que
10 % en peso en comparacion con los procesos convencionales que funcionan en la
ausencia del agente. Sedimentos Mas preferiblemente reducido limite elastico es la
obtencion en comparacion con los mejores procesos convencionales.

El floculante polimérico organico puede incluir polimeros de alto peso
molecular que son catiénico, no i6nico, anidnico o anfétero. Normalmente, si el polimero
es sintético deberia exhibir una viscosidad intrinseca de por lo menos 4 dl/g.
Preferiblemente, sin embargo, el polimero tendré significativamente mayor viscosidad
intrinseca. Por ejemplo, la viscosidad intrinseca puede ser tan alta como 25 o 30 dl/g o
superior. Tipicamente, la viscosidad intrinseca sera de por lo menos 7 y por lo general por
lo menos 10 0 12 dl/g, y podria ser tan alta como 18 o0 20 dl/g.

La viscosidad intrinseca de los polimeros se puede determinar preparando
una solucion acuosa del polimero (0.5-1 % p/p) basado en el contenido activo del
polimero. 2 g de esta solucién de polimero 0.5-1 % se diluye a 100 ml en un matraz
volumeétrico con 50 ml de solucién de cloruro de sodio 2 M que estd tamponada a pH 7.0
{usando 1.56 g de sodio de fosfato de dihidrégeno y 32.26 g de fosfato disédico de
hidrégeno por litro de desionizada agua) y el conjunto se diluye hasta la marca de 100 ml
con agua desionizada. La viscosidad intrinseca de los polimeros se mide usando un
Numero 1 viscosimetro de nivel suspendido a 25°C en solucién salina reguladora 1M.

Alternativamente, el floculante polimérico orgénico puede ser un polimero
natural o polimero semi natural. Los polimeros naturales o semi naturales tipicos incluyen
polisacaridos. Esto incluird almidon catidnico, almidén anidnico, almidén anfdtero,
quitosano.

Una clase preferida de polimeros incluye, por ejemplo, polisacaridos tales
como almidon, goma guar o dextrano, o un polimero semi-natural, tal como carboximetil
celulosa o hidroxietil celulosa.

Una clase preferida de polimeros sintéticos incluye poliéteres tales como
oxidos de polialguileno. Normalmente, son los polimeros con unidades repetitivas de oxi
alquileno en la estructura del polimero. Oxidos de polialquileno particularmente

adecuados incluyen dxidos de polietileno y éxidos de polipropileno. Generalmente estos



polimeros tendran un peso molecular de por lo menos 500,000 y a menudo por lo menos
de un millén. El peso molecular de los poliéteres puede ser tan alta como 15 millones de
20 millones o superior.

Otra clase preferida de polimeros sintéticos incluyen polimeros de adicién
de vinilo. Estos polimeros se forman a partir de un mondmero soluble en agua
etilénicamente insaturada o mezcla de mondmeros.

El polimero soluble en agua puede ser catidnico, no idnico, anfétero o
anionico. Los polimeros se pueden formar a partir de cualquier monémeros solubles en
agua adecuados. Tipicamente los monémeros solubles en agua tienen una solubilidad en
agua de por lo menos 5 g/100cc a 25°C. Polimeros aniénicos particularmente preferidos se
forman a partir de mondmeros seleccionados de écido carboxilico etilénicamente
insaturado y mondmeros de acido sulfénico, preferiblemente seleccionado entre &cido
(met) acrilico, dcido alil sulfonico y 4cido 2-acrilamido-2-metil propano sulfénico, v sus
sales, opcionalmente en combinacién con co- mondmeros no ionicos, preferiblemente
seleccionados de (met) acrilamida, ésteres de alquilo hidroxi de acido (met) acrilico y N-
vinilpirrolidona. Los polimeros especialmente preferidos incluyen el homopolimero de
acrilato de sodio, el homopolimero de acrilamida y el copolimero de acrilato de sodio con
acrilamida.

Los polimeros no idnicos preferidos se forman a partir de mondmeros
etilénicamente insaturados seleccionados a partir de (met) acrilamida, ésteres de alquilo
hidroxi de acido (met) acrilico y N-vinilpirrolidona.

Los polimeros cationicos preferidos se forman a partir de mondmeros
etilénicamente insaturados seleccionados a partir de (met) acrilato dimetil amino etilo -
cloruro de metilo, (DMAEA.MeCl) cuaternario, cloruro de dialil dimetil amonio (DADMAC),
cloruro de trimetil amino propil (met) acrilamida (ATPAC) opcionalmente en combinacién
con co- monomeros no idnicos, preferiblemente seleccionados de (met) acrilamida,
ésteres de hidroxi alquilo de dcido (met) acrilico y N-vinilpirrolidona.

En la invencion, el polimero se puede formar por cualquier proceso de
polimerizacién adecuado. Los polimeros se pueden preparar, por ejemplo, como
polimeros de gel mediante polimerizacién en solucién, polimerizacion en suspension de
agua-en-aceite o por polimerizacion en emulsion de agua-en-aceite. Cuando la
preparacion de polimeros de gel mediante polimerizacidn en solucién los iniciadores se

introducen generalmente en la solucion de monémero.
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Opcionalmente un sistema iniciador térmico puede ser incluido.
Tipicamente un iniciador térmico incluiria cualquier compuesto iniciador adecuado que
libere radicales a una temperatura elevada, por ejemplo, compuestos azoicos, tales como
azo-bis-isobutironitrilo. La temperatura durante la polimerizacion deberia elevarse a por
lo menos 70°C, pero preferiblemente por debajo de 95°C. Alternativamente la
polimerizacion se puede efectuar por irradiacién {luz ultravioleta, energia de microondas,
calor, etc.) opcionalmente también el uso de iniciadores de radiacién adecuadas. Una vez
que la polimerizacion es completa y el gel de polimero se ha dejado enfriar
suficientemente el gel puede procesarse de una manera estandar por triturando primero
el gel en pedazos mas pequefios, secando al polimero sustancialmente deshidratado
seguido por trituracion a un polvo.

Tales geles de polimeros se pueden preparar por técnicas de polimerizacion
adecuadas como se describié anteriormente, por ejemplo por irradiacién. Los geles
pueden ser cortados a un tamafio apropiado seglin sea necesario y después de la
aplicacion se mezcla con el material como particulas de polimero solubles en agua
parcialmente hidratados.

Los polimeros pueden producirse como perlas mediante polimerizacion en
suspension o como una emulsién de agua-en-aceite o dispersion por polimerizacidn en
emulsion de agua-en-aceite, por ejemplo de acuerdo con un proceso definido por EP-A-
150933, EP-A- 102760 o documento EP-A-126528.

Alternativamente, el polimero soluble en agua se puede proporcionar como
una dispersién en un medio acuoso. Esto puede ser por ejemplo una dispersion de
particulas de polimero de por lo menos 20 micras en un medio acuoso que contiene un
agente equilibrante como se da en el documento EP-A-170394. Esto puede por ejemplo
también incluir dispersiones acuosas de particulas de polimero preparadas por la
polimerizacion de monémeros acuosos en presencia de un medio acuoso que contiene
polimeros de baja IV disueltos tales como cloruro de poli dialil dimetil amonio v
opcionalmente otros materiales disueltos, por ejemplo electrolito y/o de multiples
compuestos hidroxi correo. g. polialguilenglicoles, como figuran en el documento WO -A-
9831749 0o WO -A- 9831748,

La solucién acuosa de polimero soluble en agua se obtiene tipicamente
disolviendo el polimero en agua o mediante la dilucién de una soluciéon mas concentrada
del polimero. Generalmente el polimero en particulas sdlido, por ejemplo en forma de

polvo o granos, se dispersa en agua y se deja disolver con agitacién. Esto se puede

AV
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conseguir usando equipo de cobertura convencional. Convenientemente, la solucién de
polimero se puede preparar usando el Auto Wet Jet (marca registrada) suministrado por
BASF. Alternativamente, el polimero puede ser suministrado en forma de una emulsién de

fase inversa o dispersion que luego puede ser invertida en el agua.

Los siguientes ejemplos ilustran la invencidn.

Ejemplo 1

1) Influencia del Hierro Il (agente activador) sobre el peréxido de hidrégeno
(agente oxidante) en suspensién de arcilla China floculada

1.1) Control

0.9 1 de 4 % p/v de arcilla china a pH 5 (pH natural de la arcilla china con
agua desionizada) se colocd en un vaso alto de agitador de 1 Ly se agité a 200 rpm usando
un agitador de compuerta mecanica.

5 ml de una solucién diluida (aproximadamente 0.05 % en agua
desionizada) de un polimero constaba de copolimero de acrilato de sodio/acrilamida
30/70 de peso molecular de aproximadamente 15,000,000y |a agitacion continud durante
30 segundos. La agitacion se dejo y el material floculado se dejé en reposo durante 1
minuto.

Después de 1 minuto, la suspensién se volvié a suspender por agitacion
continué durante 30 segundos. La agitacion se dejo y el tiempo necesario para que la linea
de lodo se asentara se registré entre las marcas de 700 ml y 500 ml. El régimen de
asentamiento en cm/min se calcula a partir de esta cifra.

1.2) S6lo H,0, (agente oxidante) 0.9 | de adicién de 4 % p/v de arcilla china
a pH 5 (pH natural de la arcilla china con agua desionizada) se colocaron en un en un vaso
alto de agitador de 1 Ly se agité a 200 rpm usando un agitador de compuerta mecénica.

5 ml de una solucién diluida (aproximadamente 0.05 % en agua
desionizada) de un polimero constaba de copolimero de acrilato de sodio/acrilamida
30/70 de peso molecular de aproximadamente 15,000,000 y la agitacidn continué durante
30 segundos. La agitacion se dejo y el material floculado se dejé en reposo durante 1
minuto.

Después de 1 minuto se resuspendid la suspensién y 0.3 ml de perdxido de
hidrégeno 3 % v/v (H,0; 10 ppm en 0.9 | de suspensién) se afiadié rapidamente y continud

la agitacion durante 30 segundos. La agitacién se dejé y el tiempo necesario para que la

4%
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linea de lodo se asentara se registré entre las marcas de 700 ml y 500 ml. El régimen de
asentamiento en cm/min se calcula a partir de esta cifra.

1.3) Hierro (ll) (activador) y luego adicién de H,0, (agente oxidante)

0.9 I de 4 % p/v de arcilla china a pH 5 (pH natural de la arcilla china con
agua desionizada) se colocaron en un en un vaso alto de agitador de 1 Ly se agité a 200
rpm usando un agitador de compuerta mecanica.

5 ml de una solucién diluida (aproximadamente 0.05 % en agua
desionizada) de un polimero consistié de copolimero de acrilato de sodio/acrilamida
30/70 de peso molecular de aproximadamente 15,000,000 v la agitacion continud durante
30 segundos. La agitacién se dejé y el material floculado se dejé en reposo durante 1
minuto.

Después de 1 minuto se resuspendié la suspension y 0.22 ml de una
solucion 20% p/v de sulfato de hierro (11) fueron adicionados y se mezclé por 30 segundos
(para poder obtener 10ppm de iones metalicos de hierro (1) disueltos en la suspensién. En
esta union se agrego rapidamente 0.30 ml de Perdxido de hidrégeno 3% v/v (10 ppm H,0,
en 0.9 | de suspension) y la agitacidn continué durante 30 segundos adicionales. Después
de que cesd la agitacion y se tomo el tiempo necesario para que asentara la linea de lodo
se registro entre las marcas de 700 mly 500 ml. El régimen de asentamiento en cm/min se
calcula a partir de esta cifra.

1.4) H,O, (agente oxidante) y, a continuacién adicion de Hierro (l1)
(activador)

0.9 | de adicion de arcilla china 4 % p/v a pH 5 (pH natural de la arcilla de
China con agua desionizada) se colocd en un vaso alto de agitador de 1 Ly se agité a 200
rpm usando un agitador de compuerta mecanica.

5 ml de una solucién diluida (aproximadamente 0.05 % en agua
desionizada) de un polimero consistié de copolimero de acrilato de sodio /acrilamida
30/70 de peso molecular de aproximadamente 15,000,000 vy la agitacién continué durante
30 segundos. La agitacion se dejé y el material floculado se dejé en reposo durante 1
minuto.

Después de 1 minuto se resuspendid la suspension y 0.30 ml de 3 % v/v de
peroxido de hidrogeno (10ppm H,0, en 0.9 L de suspensién) se afiadi6 v se agité durante
30 segundos. En esta unién se disolvieron 0.22 ml de una solucién de sulfato de hierro(ll)
al 20% p/v (con el fin de obtener 10ppm de iones de metales de hierro (Il) disueltos en

toda la suspension) se afiadié rapidamente y se continué la agitacién durante otros 30
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segundos. Después de que |a agitacion se dejo y el tiempo necesario para que la linea de
lodo se estableciera se registrd entre las marcas de 700ml y 500 ml. La velocidad de

liquidacién de cm/min se calcula a partir de esta cifra.

Exp. No. Descripcion Régimen de asentamiento |
(cm/min) ;

1| | Control (solo floculante) 28.94

1.2 10 ppm H;0; (Sin activador) | 27.44

13 1) 10 ppm Fe(ll), 2) 10 ppm | 1.17 o
H,0;

1.4 1) 10 ppm H,0, 2) 10 ppm | 1.12
Fe(ll)

Ejemplo 2

2) Influencia de cobre Il {agente activador) sobre perdxido de hidrégeno
(agente oxidante) en suspension de arcilla china floculada

2.1) Control 1 (sin activador)

0.81de 4 % p/v de arcilla china a pH 11.5 (se basificé mediante la adicion de
hidroxido de calcio) se colocé en un vaso alto de agitador de 1 Ly se agité a 200 rpm
usando un agitador de compuerta mecanica.

8 ml de una solucion diluida (aproximadamente 0.05 % en agua
desionizada) de un polimero consistid de copolimero de dcido 2-acrilamido -2-
metilpropano sulfonico/acrilamida 30/70 que se afiadié y se continud la agitacion durante
30 segundos. La agitacion se dejé y el material floculado se dejé en reposo durante 1 hora.

Después de este tiempo la suspension se volvié a suspender por agitacién
que se continud durante 30 segundos. La agitacion se dejé y el tiempo necesario para que
la linea de lodo se asentara se registrd entre las marcas 700ml y de 500 ml. La velocidad

de liquidacién en cm/min se calcula a partir de esta cifra.

2.2) Control 2 (con el activador)
226 mg de sulfato de cobre anhidro (CuSQ,) se afiade en 0.9 | de arcilla
china 4 % p/v a pH 11.5 (se basificé mediante la adicién de hidréxido de calcio) con el fin

de obtener 100ppm iones de metal de cobre (Il) disuelto en toda la suspension. Los
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contenidos se colocaron en un vaso alto de agitador de 1 Ly se agitd a 200 rpm usando un
agitador de compuerta mecanica.

18 ml de una solucién diluida (aproximadamente 0,05 % en agua
desionizada) de un polimero que consistié en acrilato de sodio de acido 2-acrilamido-2-
metilpropano sulfonico/acrilamida 30/70 se afiadié y se continud la agitacion durante 30
segundos. La agitacion se dejo y el material floculado se dejé en reposo durante 1 hora.

Después de este tiempo la suspensién se volvié a suspender por agitacion
se continud durante 30 segundos. La agitacion se dejo y el tiempo necesario para que se
registrara la Iinea de lodo se asentara entre el las marcas de 700ml y 500 ml. La velocidad
de liquidacion de cm/min se calcula a partir de esta cifra.

2.3) Sélo se adiciond H,0, (agente oxidante)

0.9 L de arcilla china a 4 % p/v a pH 11.5 {se basificé mediante la adicién de
hidréxido de calcio) se colocé en un vaso alto de agitador de 1 Ly se agito a 200 rpm
usando un agitador de compuerta mecanica.

Bajo agitacion, se afiadieron 3 ml de solucidn v/v de perdxido de hidrégeno
al 3 % (100 ppm H,0; en 0.9 L de suspensién) en la suspensién mixta seguido de la adicién
de 8 ml de una solucién diluida (aproximadamente 0.05 % en agua desionizada) de un
polimero que consistid en copolimero de acrilato de sodio de &cido 2-acrilamido-2-
metilpropano sulfénico/acrilamida 30/70. Los contenidos fueron agitados continuamente
durante 30 segundos. La agitacion se dejé y el material floculado se dejé en reposo
durante 1 hora.

Después de este tiempo la suspension se volvid a suspender por agitacion
que continud durante 30 segundos. La agitacién se dejo y el tiempo necesario para que se
registrara la linea de lodo se asentara entre el las marcas de 700ml y 500 ml. La velocidad

de liquidacion de cm/min se calcula a partir de esta cifra.

2.4) Adicion de cobre (ll) (activador) y H,0, (agente oxidante)

226 mg de sulfato de cobre anhidro (CuSQ,) se afiade en 0.9 L de arcilla
china 4 % p/v a pH 11.5 (basificé mediante la adicidn de calcio hidréxido) con el fin de
obtener 100 ppm de iones de metales de cobre (11} disueltos en la suspensién de todo. Los
contenidos se colocaron en un vaso alto de agitador de 1 L y se agité a 200 rpm usando un
agitador de compuerta mecdnica.

Bajo agitacion, se afiadieron 3 ml de solucion de perdxido de hidrégeno al 3

% v/v (100 ppm H,0; en 0.9 L de suspension) en la suspensién mixta seguido por la adicion
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de 18 ml de una solucién diluida (aproximadamente 0.05 % en agua desionizada) de un
polimero consistia en copolimero de acrilato de sodio de acido 2-acrilamido-2-
metilpropano sulfénico/acrilamida 30/70. Los contenidos fueron agitados continuamente
durante 30 segundos. La agitacion se dejo y el material floculado se dejo en reposo
durante 1 hora.

Después de este tiempo la suspension se volvié a suspender por agitacion
que continuo durante 30 segundos. La agitacion se dejé y el tiempo necesario para que se
registrara la linea de lodo se asentara entre el las marcas de 700ml y 500 ml. La velocidad

de liquidacién de cm/min se calcula a partir de esta cifra.

Exp. No. Descripcion Régimen de asentamiento
{cm/min})
2.1 Control 1 (solo floculante — | 16.20

sin activador)

2.2 | Control 2 (solo floculante — | 15.73

con activador)

23 100  ppm  H,0, (Sin | 11.89
activador)

2.4 1) 100 ppm Cu(ll}; 2) 100 | 3.56
ppm H>0,
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RESUMEN

Un proceso de concentracidn de una suspension en particulas sélidas en un
medio acuoso que comprende introducir en la suspensidn floculante por lo menos un
polimero organico vy la adicion de un sistema de agente, en donde las particulas sdlidas en
la suspension estan floculadas por la accion de por lo menos un floculante polimérico
organico y particulas sélidas asi formadas floculadas se depositan para formar una capa
asentada de sélidos en suspension en el medio acuoso, en donde el sistema de agente

comprende: i} por lo menos un agente oxidante; ii) por lo menos un agente de control.
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