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La presente invencidn se refiere a un procedimiento - . . ﬁ
para la separacion de microplasticos de matrices

acuosas basado en la interaccion de dichos
microplasticos con minerales magnéticos que
contienen hierro, como la magnetita, lo que da lugar a
la formacion de un agregado de los microplasticos
con el mineral magnético de hierro facilmente
separables del agua mediante aplicacion de un
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DESCRIPCION

Procedimiento para la separacién de microplasticos de matrices acuosas

Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a un procedimiento para la separacion de microplasticos de

matrices acuosas por su interaccion con minerales magnéticos de hierro, como la magnetita.

Antecedentes de la invencién

La extendida presencia de microplasticos en el medio ambiente se ha convertido en una
preocupacion ambiental global y en un problema creciente como resultado del aumento
exponencial en la produccién de plasticos. Esta no ha parado de crecer a nivel global desde
el desarrollo de los primeros polimeros sintéticos a mediados del siglo XX. Asi, en el afio 2017
se produjeron mas de 348 millones de toneladas de plasticos en el mundo (PlasticsEurope,
2018). Entre ellos, destacan principalmente el polipropileno (19,3%), el polietileno de alta
densidad (17,5%), el polietileno de baja densidad (12,3%), el policloruro de vinilo (10,2%), el
poliuretano (7,7%), el polietileno tereftalato (7,5%) y el poliestireno (6,6%). En Europa hay
unas 60.000 companias trabajando en el sector del plastico, lo que generd en el afo 2017
unos 350.000 millones de euros (PlasticsEurope, 2018). Evidentemente, la elevada actividad
de esta industria es producto de la gran demanda de plastico de diferentes sectores como el
de empaquetado (39,9%), el de construccion (19,7%), el automovilistico (10%), el eléctrico y

electrénico (6,2%) y el de la agricultura (3,3%).

La principal consecuencia de la alta produccién de plasticos es la generacion de grandes
cantidades de estos residuos que, en buena medida, acaban en el medio ambiente,
especialmente en el medio marino (GESAMP Report and Studies, 90 (2015), ISSN: 1020-
4873). Se estima que cada afio se introducen en los océanos entre 4,8 y 12,7 millones de
toneladas de residuos plasticos, convirtiéndose en un problema ambiental de maxima
importancia (Jambeck, J.R. et al.,, Science, 347 (2015) 768-771). Ello es debido
fundamentalmente a su elevada persistencia, ya que se estima que tardan en degradarse
entre cientos y miles de afios (Barnes, D.K.A. et al., Philosophical Transactions of the Royal
Society of London B: Biological Sciences 364 (2009)1985-1998). Por otra parte, se afnade el
hecho de que estos materiales pueden actuar como vectores de otros contaminantes

persistentes como bifenilos clorados, hidrocarburos aromaticos policiclicos e incluso metales
2



10

15

20

25

30

35

ES 2956 480 A2

pesados, o permitir el crecimiento sobre su superficie de microorganismos patdégenos o
especies invasoras (GESAMP Report and Studies, 90 (2015), ISSN: 1020-4873). Entre las
diferentes categorias de contaminacion por plasticos, destacan los microplasticos, los cuales
han sido encontrados en practicamente todos los ecosistemas, incluyendo aguas
continentales y oceanicas, sedimentos, aire y suelos (Grbic, J. et al., Environmental Sceince
and Technology Letters, 6 (2019) 68-72). Consecuentemente, los microplasticos estan
también presentes en los organismos, fundamentalmente en los acuaticos (Cole, M. et al.,
Nature Scientifc Reports, 4: 4528 (2014) 1-8), por lo que existe una importante preocupacion
por los dafios potenciales que su presencia puede ejercer tanto en el ser humano como en la

fauna.

La primera referencia relacionada con la contaminacion producida por microplasticos data del
afno 1972 (Carpenter, E.J. et al., Science, 175 (1972) 1240-1241), aunque la investigacion en
este campo ha tenido lugar fundamentalmente en la ultima década. De hecho, la definicion de
microplasticos se establecié en el afio 2008 en el primer congreso internacional de
investigacion sobre la presencia, efectos y destino de los desechos microplasticos en el medio
marino, organizado por la Administracion Nacional Oceanica y Atmosférica (NOAA). En él, se

establecid que los microplasticos son todos aquellos plasticos de tamano inferior a 5 mm.

La separacion de los microplasticos de las diferentes matrices ambientales,
fundamentalmente de las acuosas, constituye un importante desafio para la comunidad
cientifica. De hecho, actualmente no existe ningun método estandarizado que permita separar
los microplasticos de matrices acuosas. En el estado de la técnica existen varios métodos
utilizados en el laboratorio para la separacion de microplasticos, pudiendo distinguirse la
clasificacion y separacion visual, la filtraciéon y la flotacion o separacién por densidad
(Crawford, C.B. et al., Microplastic Pollutants, (2017) 203-218; Miller, M.E. et al., Marine
Pollution Bulletin, 123 (2017) 6-18). La clasificacién y separacién visual se basa en el examen
de la matriz acuosa por el ojo humano, bien de forma directa para los microplasticos de mayor
tamafno (de entre 1 y 5 mm) o mediante un microscopio éptico o de fluorescencia para los mas
pequefios (<1 mm). Los posibles microplasticos se detectan y clasifican atendiendo a sus
caracteristicas fisicas, como su forma, tamafo, color y falta de estructura bioldgica, y
posteriormente, se confirma mediante técnicas espectroscopicas. La filtracion es el método
mas frecuentemente utilizado para la retirada de los microplasticos de las matrices acuosas.
Es efectivo, aunque requiere un alto consumo de energia y la continua limpieza del sistema
de filtracidn elegido. En el caso de la flotacion, la separacién de los microplasticos se lleva a

cabo por diferencia de densidades empleando disoluciones de diferentes tipos de sal, y por
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tanto, con diferentes densidades. Una de las sales mas utilizadas es NaCl (1,2 g mL™"), dada
su alta disponibilidad, bajo coste y caracter ambiental, aunque otras como ZnCl; (1,5-1,7 g
mL") y Nal (1,6-1,8 g mL™") son también ampliamente empleadas (Van Cauwenberghe, L. et
al., Marine Environmental Research, 111 (2015) 5-17). En todos los anteriores casos, los
métodos de separacion de microplasticos estan orientados al analisis de los mismos y, con la
salvedad de lafiltracion, no podrian utilizarse como método de tratamiento para su separacion
del medio, como podria ser en una estacion depuradora de aguas residuales, en una estacion
potabilizadora o en una planta de produccion de sal a partir de agua de mar. Ademas,
presentan ciertas desventajas. Por ejemplo, la clasificacion y separacion visual consume
mucho tiempo, por lo que conlleva ademas un alto coste, y no es completamente fiable, ya
que depende del observador. Por su parte, la filtracion esta muy limitada por la saturacion de
los filtros, no sélo por los propios microplasticos sino por la presencia de otras particulas en
el medio. En la separacién por densidad no todos los tipos de microplasticos pueden ser
separados, y ademas, algunos de los agentes quimicos utilizados presentan un alto coste o

son peligrosos para el medio ambiente.

El método mas novedoso desarrollado recientemente para la separacién de microplasticos es
el basado en la separacion electrostatica. Esta técnica aprovecha las propiedades de
acumulacion de carga eléctrica de los plasticos para facilitar su separacién y ha permitido
obtener resultados muy prometedores con rendimientos de separacion de hasta el 99%
(Felsing, S. et al., Environmental Pollution, 234 (2018) 20-28). De hecho, la mayoria de las
patentes desarrolladas para la separacién de microplasticos, hasta el momento, estan
basadas en este principio (Ying, Z. et al., solicitud de patente china CN108593401 A; Baoyuan,
G. et al., solicitud de patente china CN108407145 A; Cheng, Z. et al., solicitud de patente
china CN107553776 A; Ward, M., patente estadounidense US 8.944.253). No obstante,
presenta algunos inconvenientes como el alto coste del equipamiento requerido, el elevado
tiempo necesario para llevar a cabo la separacion de los microplasticos y la dificultad en el

escalado del sistema para el tratamiento de grandes volumenes de agua.

En un trabajo recientemente publicado se apunta a la via magnética como mecanismo
adecuado para la separacidon de microplasticos en matrices acuosas (Grbic, J. et al.,,
Environmental Sceince and Technology Letters, 6 (2019) 68-72). En dicho estudio, claramente
orientado a la separacion de microplasticos como método de muestreo de los mismos, se llevo
a cabo la extraccion empleando nanoparticulas sintéticas de hierro. Se emplearon
nanoparticulas de hierro comerciales de 25 nm que fueron modificadas con

hexadeciltrimetoxisilano con el objetivo de hacerlas hidrofébicas y lograr asi la interaccién con
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los microplasticos. El método mostré ser bastante eficaz, con una recuperacién del 92% de
microplasticos de diferente naturaleza en tamafos comprendidos de 10 a 20 ym. Sin embargo,
dado el alto coste de las nanoparticulas empleadas, su compleja sintesis y la reducida
posibilidad de regeneracion y reutilizaciéon, su potencial aplicacion para el tratamiento de

aguas es limitada.

A la vista de estos antecedentes, el desarrollo de un procedimiento que permita separar de
forma rapida y eficaz los microplasticos, con independencia de su naturaleza y tamafo, de
diferentes matrices acuosas empleando materiales de bajo coste y respetuosos con el medio
ambiente representaria un hallazgo crucial en este campo, donde actualmente no existe una

técnica especifica y viable para su separacién del medio acuoso.

Sumario de la invencion

De forma inesperada, los inventores han descubierto un procedimiento de separacién de
microplasticos con altas tasas de separacién, empleando materiales de bajo coste vy
respetuosos con el medio ambiente utilizando particulas de minerales magnéticos de hierro.
El procedimiento es de caracter universal respecto a la naturaleza quimica del microplastico,
es decir, funciona con todos los tipos de microplasticos independientemente de su
composicion quimica y dicho procedimiento también logra altas tasas de separacion de
microplasticos independientemente de su tamafio. Tal como se muestra en los ejemplos, las
tasas de separacién son superiores al 95%. El procedimiento de la invencion también logra la
separacion de los microplasticos de matrices acuosas de diferentes caracteristicas (por
ejemplo de pH y salinidad). El procedimiento de la presente invencion es particularmente
ventajoso ya que conlleva una reduccién significativa del tiempo necesario para lograr la
separacion, respecto a otros métodos recogidos en el estado de la técnica. El procedimiento
de la presente invencién presenta como ventaja adicional la simplicidad del equipamiento

requerido y la viabilidad de su escalado para el tratamiento de grandes volumenes de agua.

Por ello, la presente invencién se relaciona con un procedimiento para la separacion de

microplasticos de una matriz acuosa que comprende microplasticos, comprendiendo el

procedimiento:

a) proveer una matriz acuosa que comprende microplasticos,

b) anadir particulas de un mineral magnético de hierro a la matriz acuosa provista en la etapa
a) para formar agregados de los microplasticos con las particulas del mineral magnético de

hierro, y
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c) separar los agregados de los microplasticos con las particulas del mineral magnético de

hierro de la mezcla obtenida en la etapa b) mediante aplicacion de un campo magnético.

Descripcion de las figuras

Figura 1: Fotografia de la suspension de microplasticos de poliestireno en agua salina (1.A),
fotografia de la suspension de microplasticos de poliestireno y las particulas de magnetita en
agua salina (1.B), fotografia de la suspension de microplasticos de poliestireno y las particulas
de magnetita en agua salina bajo la influencia de un iman (1.C) y fotografia de la misma

suspension en agua salina una vez retirado el iman (1.D).

Figura 2: Resultados obtenidos en los experimentos de adicion y separacién de microplasticos
de poliestireno de diferentes tamanos en agua salina. Las barras de error muestran las

desviaciones estandar.

Figura 3: Fotografia de la suspensién de microplasticos de polietilieno de alta densidad en
agua salina (1.A), fotografia de la suspension de microplasticos de polietileno de alta densidad
y las particulas de magnetita en agua salina (1.B), fotografia de la suspension de
microplasticos de polietileno de alta densidad y las particulas de magnetita en agua salina
bajo la influencia de un iman (1.C) y fotografia de la misma suspensién en agua salina una

vez retirado el iman (1.D).

Figura 4: Resultados obtenidos en los experimentos de adicion y separacién de microplasticos
de polietileno de alta densidad de diferentes tamafos en agua salina. Las barras de error

muestran las desviaciones estandar.

Figura 5: Fotografia de la suspension de microplasticos de polietileno tereftalato en agua
salina (5.A), fotografia de la suspension de microplasticos de polietileno tereftalato y las
particulas de magnetita en agua salina (5.B), fotografia de la suspension de microplasticos de
polietileno tereftalato en agua salina y las particulas de magnetita en agua salina bajo la
influencia de un iman (5.C) y resultados obtenidos en el experimento de adicién y separacion
de microplasticos de polietileno tereftalato en agua salina (5.D). Las barras de error muestran

las desviaciones estandar.

Figura 6: Fotografia de la suspension de microplasticos de policloruro de vinilo en agua salina

(6.A), fotografia de la suspension de microplasticos de policloruro de vinilo y las particulas de
6
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magnetita en agua salina (6.B), fotografia de la suspension de microplasticos de policloruro
de vinilo en agua salina y las particulas de magnetita en agua salina bajo la influencia de un
iman (6.C) y resultados obtenidos en el experimento de adicidn y separacion de microplasticos
de policloruro de vinilo en agua salina (6.D). Las barras de error muestran las desviaciones

estandar.

Figura 7: Fotografia de la suspensién de microplasticos de polietileno de baja densidad en
agua salina (7.A), fotografia de la suspensién de microplasticos de polietiieno de baja
densidad y las particulas de magnetita en agua salina (7.B), fotografia de la suspensién de
microplasticos de polietileno de baja densidad en agua salina y las particulas de magnetita en
agua salina bajo la influencia de un iman (7.C) y resultados obtenidos en el experimento de
adicién y separacion de microplasticos de polietileno de baja densidad en agua salina (7.D).

Las barras de error muestran las desviaciones estandar.

Figura 8: Fotografia de la suspensién de microplasticos de polipropileno en agua salina (8.A),
fotografia de la suspensién de microplasticos de polipropileno y las particulas de magnetita
en agua salina (8.B), fotografia de la suspension de microplasticos de polipropileno en agua
salina y las particulas de magnetita en agua salina bajo la influencia de un iman (8.C) y
resultados obtenidos en el experimento de adicién y separacién de microplasticos de

polipropileno en agua salina (8.D). Las barras de error muestran las desviaciones estandar.

Figura 9: Fotografia de la suspension de la suspension de microplasticos de polietileno
tereftalato, polietileno de alta densidad, policloruro de vinilo, polietileno de baja densidad,
polipropileno y poliestireno en agua salina (9.A), fotografia de la misma suspension de
microplasticos y las particulas de magnetita en agua salina (9.B), fotografia de la misma
suspension de microplasticos en agua salina y las particulas de magnetita en agua salina bajo
la influencia de un iman (9.C) y resultados obtenidos en el experimento de adicion vy
separacion de la misma suspension microplasticos en agua salina (9.D). Las barras de error

muestran las desviaciones estandar.

Figura 10: Fotografia de la suspension de microplasticos de policarbonato en agua salina
(10.A), fotografia de la suspension de microplasticos de policarbonato y las particulas de
magnetita en agua salina (10.B), fotografia de la suspension de microplasticos de
policarbonato en agua salina y las particulas de magnetita en agua salina bajo la influencia de

un iman (10.C) y resultados obtenidos en el experimento de adicion y separacion de
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microplasticos de policarbonato en agua salina (10.D). Las barras de error muestran las

desviaciones estandar.

Figura 11: Fotografia de la suspension de microplasticos de poliuretano en agua salina (10.A),
fotografia de la suspension de microplasticos de poliuretano y las particulas de magnetita en
agua salina (10.B), fotografia de la suspension de microplasticos de poliuretano en agua salina
y las particulas de magnetita en agua salina bajo la influencia de un iman (10.C) y resultados
obtenidos en el experimento de adicién y separacion de microplasticos de poliuretano en agua

salina (10.D). Las barras de error muestran las desviaciones estandar.

Descripcion detallada de la invencion

La presente invencién se relaciona con un procedimiento para la separacion de microplasticos

de una matriz acuosa que comprende microplasticos, comprendiendo el procedimiento:

a) proveer una matriz acuosa que comprende microplasticos,

b) anadir particulas de mineral magnético de hierro a la matriz acuosa provista en la etapa a)
para formar agregados de los microplasticos con las particulas del mineral magnético de
hierro, y

c) separar los agregados de los microplasticos con las particulas del mineral magnético de

hierro de la mezcla obtenida en la etapa b) mediante aplicacion de un campo magnético.

En el contexto de la presente invencion, el término “microplastico” o “microplasticos” se refiere
a un material plastico de diametro promedio inferior a 5 mm, preferiblemente con un diametro
promedio comprendido en el rango de 0,1 ym a 5 mm, mas preferiblemente en el rango de
0,1 ym a 1 mm, aun mas preferiblemente en el rango de 0,1 ym a 500 pm, aun mas
preferiblemente de 100 um a 250 um. La medida del tamafio de los microplasticos implica su
separacion previa de la matriz acuosa mediante filtracion a vacio empleando un filtro de
membrana microporosa con un tamano de poro no superior a 0,1 uym, y su posterior secado
bien sea a temperatura ambiente o en estufa a temperatura no superior a 100 °C. A
continuacion, el filtro conteniendo los microplasticos se analiza mediante microscopia 6ptica,
por ejemplo utilizando las condiciones descritas en los ejemplos. Se mide la longitud y el ancho

de los microplasticos y se le asigna el tamafio de la mayor dimension (longitud).

Los microplasticos pueden estar formados por cualquier material plastico, preferiblemente

polimeros organicos sintéticos, tales como polietileno tereftalatos (PET), polietilenos (PE)
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incluyendo polietilenos de alta densidad (HDPE) y de baja densidad (LDPE), policloruros de
vinilo (PVC), polipropilenos (PP), poliestirenos (PS), policarbonatos (PC) y poliuretanos (PU).
El “polietileno tereftalato”, “tereftalato de polietileno” o “PET” es un polimero que se puede
obtener mediante una reaccion de policondensacion entre el acido tereftalico y el etilenglicol.

El polietileno tereftalato presenta la siguiente estructura.

O
o) 0] .

El “polietileno” o “PE” hace referencia a un polimero que se puede obtener por polimerizacién

del etileno. El polietileno presenta la siguiente estructura.

1}

n

El “polietilieno de alta densidad” o “HDPE” se refiere a un polietileno cuya densidad esta
comprendida en el rango de 0,930 a 0,970 g mL™". El “polietileno de baja densidad” o “LDPE”
se refiere a se refiere a un polietileno cuya densidad esta comprendida en el rango de 0,917
a 0,930 g mL™.

El “policloruro de vinilo” o “PVC” hace referencia a un polimero que se puede obtener por

polimerizacién de cloruro de vinilo. El policloruro de vinilo presenta la siguiente estructura.

Cl

El “polipropileno” o “PP” hace referencia a un polimero que se puede obtener por

polimerizacién del propileno. El polipropileno presenta la siguiente estructura.

El “poliestireno” 0 “PS” hace referencia a un polimero que se puede obtener por polimerizacién

del estireno. El poliestireno presenta la siguiente estructura.
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El “policarbonato” o “PC” hace referencia a un polimero que comprende grupos funcionales
unidos por grupos carbonato (-O-C=0)-O-), como por ejemplo policarbonato de

dialildietilenglicol, o el mas conocido, policarbonato de bisfenol A, cuya estructura se muestra

oo

El “poliuretano” o “PU” hace referencia a un polimero que se puede obtener por condensacién

a continuacion.

de polioles, entre los que destacan el etilenglicol y el propilenglicol, y poliisocianatos, entre los
que destaca el diisocianato de metilendifenilo (MDI) y el diisocianato de tolueno (TDI), que
dan lugar a grupos uretano (-NH-(C=0)-O-) en la estructura del polimero. Hay una gran
variedad de poliuretanos debido a la variedad en los poliisocianatos y polioles que se pueden

utilizar para formarlos.

En una realizacién preferida, el microplastico se selecciona del grupo que consiste en
polietileno tereftalato, polietileno de alta densidad, policloruro de vinilo, polietileno de baja
densidad, polipropileno, poliestireno, policarbonato, poliuretano y mezclas de los mismos. Una
ventaja del procedimiento de la invencion es su caracter universal ya que la separacion

magnética es efectiva con independencia de la naturaleza quimica del microplastico.

La expresion “matriz acuosa” hace referencia a una composicion que contiene agua como
componente mayoritario, preferiblemente contiene al menos el 80% en peso de agua respecto
al peso total de la composicion, mas preferiblemente al menos el 85%, aun mas
preferiblemente al menos el 90%, aun mas preferiblemente al menos el 95%. La matriz acuosa
puede contener ademas otros ingredientes ya sean disueltos (por ejemplo sales como el NaCl)
0 en suspension. En particular, la matriz acuosa se selecciona del grupo que consiste en agua

residual (incluyendo aguas residuales domésticas, urbanas, industriales, de agricultura y de

10
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ganaderia), agua de mar, agua de rio, agua de lago, agua subterranea, agua de grifo o mezcla
de los mismos. Por ello, las depuradoras de aguas residuales, las estaciones potabilizadoras
de agua, la industria agroalimentaria (por ejemplo piscifactorias), fuentes de agua para
consumo humano, instalaciones de agua con fines recreativos (por ejemplo piscinas), entre
otros, son instalaciones de interés para la aplicacion del procedimiento de la presente

invencion.

El procedimiento de la presente invencion permite la separacién de los microplasticos
independientemente de la salinidad del agua. Es efectivo tanto en agua dulce, bajas
concentraciones de sales, inferiores a 0,2 g/L, como a aguas saladas, con una salinidad de
35 g/L. Preferiblemente, la matriz acuosa presenta una salinidad en el rango de 0,05a 50 g

L', mas preferiblemente de 0,1a35gL".

El término “salinidad” hace referencia a la concentracion de sales inorganicas en la matriz
acuosa. Las sales mas frecuentes en matrices acuosas son sales de cationes seleccionados
del grupo que consiste en litio, sodio, potasio, calcio, magnesio, estroncio y bario, con aniones
seleccionados del grupo que consiste en fluoruro, cloruro, bromuro, yoduro, sulfato, nitrato,
fosfato, carbonato y borato, como por ejemplo NaCl, MgCl,, Na,COs y NasPOs, entre otros. La
salinidad se puede determinar mediante un conductivimetro, realizando la medida de

conductividad eléctrica a 25 °C.

La etapa a) del procedimiento de la invencién es proveer una matriz acuosa que comprende
microplasticos. La matriz acuosa se puede proveer de forma continua si se realiza el
procedimiento en continuo o se puede proveer por lotes si se realiza en procedimiento por
lotes (o de forma discontinua). El volumen de la matriz acuosa provista en la etapa a)
preferiblemente es de 0,01 a 10000 L.

En una realizacion preferida, se acondiciona el pH y/o la temperatura de la matriz acuosa
provista en la etapa a) antes de realizar la etapa b) de modo que:
- el pH se encuentre en el rango de 1 a 13, y/o

- la temperatura se encuentre en el rango de 5 a 95 °C.

Preferiblemente, el pH de la matriz acuosa debe estar entre 1y 13, mas preferiblemente entre
2 y 12, mas preferiblemente entre 3 y 10, mas preferiblemente entre 5 y 9, aun mas
preferiblemente entre 6 y 8, lo mas preferido aproximadamente 7. El pH de la matriz acuosa

se puede acondicionar afiadiendo una base, como por ejemplo hidréxido sddico, hidroxido
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potasico o carbonato sddico, entre otras, o un acido, como por ejemplo acido nitrico, acido
clorhidrico o acido sulfurico, entre otros, hasta alcanzar un valor de pH dentro del rango

definido anteriormente. El pH se puede determinar mediante un pH-metro.

Preferiblemente, la temperatura de la matriz acuosa debe estar entre 5 y 95 °C, mas
preferiblemente entre 15 y 35 °C, aun mas preferiblemente entre 20 y 30 °C, lo mas preferido
aproximadamente 25 °C. Si la temperatura de la matriz acuosa es inferior, en la etapa de
acondicionamiento se puede aumentar la temperatura calentando la matriz acuosa hasta
alcanzar una temperatura dentro del rango definido. Si la temperatura de la matriz acuosa es
superior, en la etapa de acondicionamiento de la matriz acuosa se puede reducir la
temperatura enfriando la matriz acuosa hasta alcanzar una temperatura dentro del rango

definido. La temperatura se puede medir mediante un termémetro.

En una realizacion preferida se acondiciona la matriz acuosa de modo que:
- el pH se encuentre en el rango de 3a 10, y/o

- la temperatura se encuentre en el rango de 15 a 35 °C.

En una realizacion particular se acondiciona la matriz acuosa de modo que:
- el pH se encuentre en elrangode 5a 9, y/o

- la temperatura se encuentre en el rango de 20 a 30 °C.

La siguiente etapa, etapa b), es la adicidon de particulas de mineral magnético de hierro a la
matriz acuosa provista en la etapa a) para formar agregados de los microplasticos con las

particulas del mineral magnético de hierro.

El término “mineral magnético de hierro” hace referencia a cualquier sustancia sdlida,
inorganica, de composicion quimica definida, con disposicion espacial atbmica ordenada, que
comprende al menos una especie de hierro y con propiedades ferromagnéticas, es decir, que
es atraida por un iman. Preferiblemente, el mineral magnético de hierro presenta una
saturacion magnética de entre 5y 100 emu g' (entre 5-10% y 10° A m™"), mas preferiblemente
de entre 30 y 90 emu g' (entre 30-10% y 90-10% A m™"), alin mas preferiblemente entre 65 y 90
emu g (entre 65-10% y 90-10° A m™"), lo mas preferido entre 70 y 90 emu g (entre 70-10% y
90-10° A m™"). Las propiedades magnéticas del mineral magnético de hierro se pueden
determinar empleando un magnetémetro con sensor SQUID (superconducting quantum
interference device, dispositivo superconductor de interferencia cuantica). La imanacion (M)

del mineral magnético de hierro se mide en funcién del campo magnético externo aplicado (H)
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en el rango de -10000 a 10000 Oe (lo que equivale a -797700 a 797700 A m™") a temperatura
ambiente. El valor de saturacion magnética del mineral es aquel valor de M alcanzado cuando
cualquier incremento posterior en H no provoca un aumento en la magnetizacion del mineral.
Preferiblemente, el mineral de hierro presenta un contenido en hierro de al menos el 50% en
peso respecto al peso total del mineral, preferiblemente de al menos 55% en peso, mas
preferiblemente de al menos 60% en peso, aun mas preferiblemente de al menos 65% en
peso. El porcentaje de hierro se puede determinar empleando un espectrometro de
fluorescencia de rayos X por reflexion total (TXRF), utilizando el procedimiento descrito en los

ejemplos.

Preferiblemente el mineral magnético de hierro comprende una especie de hierro
seleccionada del grupo que consiste en Fe(ll), Fe(lll), Fe metalico y mezcla de los mismos.
Ejemplos de minerales magnéticos de hierro son magnetita (formado por 6xido ferroso-
diférrico FeO-Fe,03, a veces se formula como Fe30.), la maghemita (y-Fe203), la ilmenita
(FeTiOs3) y la pirrotita (Feos-1S), entre otros. En una realizacion preferida, el mineral magnético

de hierro es magnetita.

El uso de minerales magnéticos de hierro, en particular de la magnetita, es ventajoso desde
el punto de vista econémico y ambiental ya que son materiales abundantes, respetuosos con

el medio ambiente y de facil separacion de las matrices acuosas.

El mineral magnético de hierro estd en forma de particulas. El término “particula” hace
referencia a que el mineral magnético de hierro esta en forma de polvo o granulos con un
diametro promedio inferior a 5 mm, preferiblemente cuyo didmetro promedio esta
comprendido entre 0,1 ym y 5 mm, mas preferiblemente entre 0,1 ym y 1 mm, adn mas
preferiblemente entre 0,1 ym y 500 pym, aun mas preferiblemente entre 0,1 um y 100 um, lo
mas preferido entre 50 um y 100 um. Las particulas de mineral magnético de hierro pueden
obtenerse mediante molturado del mineral y posterior tamizado en los rangos de tamanos
anteriormente descritos. El tamafio de las particulas de mineral magnético de hierro hace
referencia al didametro promedio de dichas particulas. Para un conocimiento mas preciso del

tamano de particula se pueden emplear técnicas de microscopia optica.

Los términos “agregados de los microplasticos con las particulas del mineral magnético de
hierro”, “agregados microplastico/mineral magnético de hierro” o “agregados” hacen
referencia a una agrupacion de particulas formadas por los microplasticos y las particulas del

mineral magnético de hierro debido a la interaccién que se produce entre ambos.
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La adicién de las particulas de mineral magnético de hierro a la matriz acuosa se puede
realizar de forma continua si se realiza el procedimiento en continuo o se puede realizar de

forma discontinua si se realiza en procedimiento de forma discontinua (o por lotes).

En una realizacion particular, el procedimiento de la invencion se realiza de forma discontinua,

es decir, por lotes.

En otra realizacién particular, el procedimiento de la invencion se realiza de forma continua.

En una realizacion preferida, la cantidad de particulas de mineral magnético de hierro (en
peso) anadidos a la matriz acuosa en la etapa b) es de 0,1 a 20 la cantidad de microplasticos
(en peso) presente en la matriz acuosa provista en la etapa a), mas preferiblemente de 0,5 a
10, aun mas preferiblemente de 1 a 10, lo mas preferido de 2 a 7. Para determinar la cantidad
de mineral magnético de hierro a afiadir se puede tomar una alicuota de la matriz acuosa y
determinar la cantidad de microplasticos contenida en ella. Esto implica la separacién previa
de los microplasticos de la matriz acuosa mediante filtracién a vacio empleando un filtro de
membrana microporosa con un tamano de poro no superior a 0,1 um, y su posterior secado
bien sea a temperatura ambiente o en estufa a temperatura no superior a 100 °C. A
continuacion, el filtro conteniendo los microplasticos es pesado en balanza de precision y su
masa es determinada por diferencia de pesada con el mismo filtro antes de realizar el proceso

de separacion de los microplasticos.

En una realizacion preferida, la mezcla obtenida en la etapa b) se somete a agitacién antes
de realizar la etapa c). La agitacién favorece la interaccion de los microplasticos y las
particulas de mineral magnético de hierro para formar los agregados. La agitacion se puede
realizar mediante cualquier método convencional conocido por el experto en la materia, como
por ejemplo, agitacion mecanica, magnética o electrostatica, y mas preferiblemente,

mecanica.

El procedimiento de la presente invencién es particularmente ventajoso respecto a otros
procedimientos del estado de la técnica debido a la reduccién significativa del tiempo
necesario para lograr la separacion. Tal como se muestra en los ejemplos, la separacion es
practicamente inmediata, siendo necesario un tiempo de contacto entre el microplastico y las
particulas de mineral magnético de hierro inferiores a 1 min. Por ello, en una realizacion

particular, la mezcla obtenida en la etapa b) se mantiene en contacto, preferiblemente con
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agitacién, durante un tiempo desde 15 segundos a 2 min, mas preferiblemente desde 15

segundos a 1 minuto, lo mas preferido aproximadamente 30 segundos.

Una vez formados los agregados, éstos se separan de la matriz acuosa en la etapa c)

mediante la aplicaciéon de un campo magnético.

Dicho campo magnético se puede generar con un iman o electroiman, preferiblemente

mediante un iman.

El procedimiento de la presente invencién presenta como ventaja adicional la simplicidad del
equipamiento requerido y la viabilidad de su escalado para el tratamiento de grandes

volumenes de agua.

Una vez separados los agregados de la matriz acuosa, las particulas de mineral magnético
de hierro se pueden recuperar de dichos agregados y volver a utilizar en el procedimiento
segun la invencion. Por ello, en una realizacién preferida, las particulas de mineral magnético
de hierro que forman los agregados con los microplasticos separados en la etapa c) se
recuperan para su reutilizacion. En una realizacion mas preferida, las particulas magnéticas
se recuperan mediante un tratamiento térmico de los agregados. Dicho tratamiento térmico se
puede llevar a cabo mediante cualquier procedimiento conocido por un experto en la materia,
aunque de manera preferida, la recuperacion se consigue mediante combustion en atmdsfera
de aire calentando los microplasticos contenidos en los agregados. Para ello, se calienta el
agregado microplastico/mineral magnético de hierro hasta una temperatura comprendida
entre 250 y 600 °C, preferiblemente hasta una temperatura comprendida entre 300 y 500 °C.
En particular, el calentamiento se realiza a una velocidad comprendida entre 0,5 y 20 °C min™,
mas preferiblemente a una velocidad de aproximadamente 5 °C min™'. En una realizacién
particular, se calienta hasta una temperatura comprendida entre 250 y 600 °C a una velocidad
comprendida entre 0,5 y 20 °C min™, preferiblemente a aproximadamente 5 °C min™'. En otra
realizaciéon particular se calienta hasta una temperatura comprendida entre 300 y 500 °C a
una velocidad comprendida entre 0,5 y 20 °C min™, preferiblemente a aproximadamente 5 °C
min~'. Generalmente, la temperatura de inicio del calentamiento es temperatura ambiente (20-

25 °C). Preferiblemente el calentamiento se efectua mediante un ciclo térmico.

El término “aproximadamente” debe interpretarse como el valor al que hace referencia +10%

de dicho valor, preferiblemente £5% de dicho valor.
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Por otra parte, los minerales magnéticos de hierro son susceptibles de utilizarse como
catalizadores en procesos de oxidacién avanzada para degradar una amplia variedad de
compuestos organicos (Munoz, M. et al., Applied Catalysis B: Environmental, 203 (2017) 106-
173; Munoz, M. et al., Catalysis Today, 313 (2018) 142-147). Por lo tanto, los minerales
magnéticos de hierro pueden catalizar la degradacién de los microplasticos contenidos en los
agregados microplastico/mineral magnético de hierro en un proceso de oxidacion avanzada.
En concreto, el proceso de oxidacién avanzada podria ser de tipo Fenton y sus derivados

como sono-Fenton, foto-Fenton o electro-Fenton.

A continuacién se describen ejemplos ilustrativos que revelan las caracteristicas y ventajas
de la invencion, sin embargo, no deben interpretarse como limitativos del objeto de la

invencioén tal como se define en las reivindicaciones.

Ejemplos

Materiales y métodos

Determinacion del tamano de particula

En la presente invencién, los microplasticos fueron anadidos a las matrices acuosas para
posteriormente llevar a cabo su separacion via magnética mediante el procedimiento descrito
en la memoria. El rango de tamafno de particula de los microplasticos se determind
previamente mediante su tamizado empleando tamices de diferentes tamafos (5 mm, 1 mm,

500 um, 250 pm, 100 um, 50 um y 20 pum).

La medida del tamafio de los microplasticos en matrices acuosas reales implica su separacion
previa de la matriz acuosa mediante filtracion a vacio empleando un filtro de membrana
microporosa con un tamafo de poro no superior a 0,1 um, y su posterior secado bien sea a
temperatura ambiente o en estufa a temperatura no superior a 100 °C. A continuacion, el filtro
conteniendo los microplasticos se analiza mediante microscopia 6ptica. En este caso, se
empled un microscopio optico vertical Nikonn Eclipse Ci-S/Ci-L equipado con una camara
digital DS-Fi2 y una unidad de control DS-U3, con software para la medida y procesado de
imagenes (NIS-Elements L imaging). Se mide la longitud y el ancho de los microplasticos y

se le asigna el tamafio de la mayor dimensién (longitud).
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Determinacion del porcentaje de hierro

El contenido en hierro del mineral magnético de hierro se determiné empleando un
espectrometro de fluorescencia de rayos X por reflexién total (TXRF), concretamente el
modelo S2 Picofox (Bruker), con una fuente de molibdeno. El procedimiento de preparacién
de la muestra consistié en su digestion en vaso abierto utilizando una disolucién de acido
clorhidrico, acido nitrico y acido fluorhidrico en una proporciéon en volumen de 6:2:0,5, a 105
°C durante 1,5 h. La concentracion de mineral en el vaso fue de 1000 mg L' y se empled un
volumen total de 10 mL. En caso de ser necesario, el mineral magnético de hierro fue
previamente molturado hasta un tamano inferior a 100 um. Una vez digerida la muestra de
mineral, se anadié en la disolucion un patrén interno de galio para la posterior cuantificacién.
Una alicuota de 3 uL de la disolucion resultante se introdujo en el espectrometro para su
analisis, que se llevd a cabo a 50 kV y 600 pA con un tiempo de adquisiciéon de 500 s. La
integracion del pico correspondiente al hierro en el espectrograma obtenido permitié

determinar el porcentaje de hierro en peso contenido en el mineral.

Difraccién de rayos X

La difraccion de rayos X de polvo (DRXP) se utilizé para llevar a cabo la identificaciéon y
caracterizacién de las fases cristalinas presentes en el mineral magnético de hierro. Las
muestras fueron analizadas en un difractometro X’Pert PRO theta/theta de Panalytical con
tubo de Cu (radiacion Ka, 8,04 keV). El difractometro dispone de un monocromador
secundario de grafito y un detector de gas Xe. Se llevé a cabo un barrido theta/2theta con un
intervalo en 20 de 10 a 80°, un incremento angular de 0,04° y un tiempo de acumulacion de
4s. Previo a su andlisis, las particulas de mineral magnético de hierro fueron molturadas, en
caso de ser necesario, hasta un tamano inferior a 100 um. Para la identificacion de las fases
cristalinas presentes en los difractogramas recogidos, se hizo uso del software High Score
Plus y la base de datos cristalografica PDF-4 Full File de la ICDD (International Centre for
Diffraction Data).

Determinacién de la saturaciéon magnética

Las propiedades magnéticas del mineral magnético de hierro se midieron empleando un
magnetometro Quantum Design MPMS XL-5 con sensor SQUID (superconducting quantum
interference devices, dispositivos superconductores de interferencia cuantica). En caso de ser

necesario, el mineral magnético de hierro fue previamente molturado hasta un tamafo inferior
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a 100 um. El momento magnético (M) del mineral magnético de hierro fue medido en funcién
del campo de magnetizacion externo aplicado (H) en el rango de -10000 a 10000 Oe (lo que
equivale a -797700 a 797700 A m™ en el Sl) a temperatura ambiente. El valor de saturacion
magnética es aquel valor de M alcanzado cuando cualquier incremento posterior en H no

provoca un aumento en la magnetizacién del material.

Ejemplo 1. Separacién de microplasticos de poliestireno (Tipo 6, PS) de un amplio rango
de tamanos de particula de diferentes matrices acuosas bajo diferentes condiciones de

operacion.

Se realizaron experimentos de separacién de microplasticos de poliestireno de diferente
tamafo de particula empleando matrices acuosas en las que se varié la salinidad y la
temperatura. El procedimiento de separacién utilizado se llevé a cabo empleando un mineral
magnético de hierro, magnetita molturada (en el rango de 50 a 100 um). El porcentaje de
hierro de la magnetita utilizada se encuentra en el rango de 68 — 78% en peso. El analisis de
difraccién de rayos X de la magnetita confirmé su caracter cristalino, mostrando como Unica
fase la correspondiente a magnetita (FesO.). El analisis de magnetismo de este material dio

un valor de saturacién magnética de 70 a 90 emu g™ (de 70-10% a 90-10° A m™").

Los experimentos de separacion se llevaron a cabo en viales de vidrio en los que se
introdujeron la matriz acuosa, los microplasticos de poliestireno, y las particulas de mineral
magnético de hierro. Tanto los microplasticos de poliestireno como las particulas de mineral
magnético de hierro permanecieron en suspensién en las matrices acuosas. El tamafo de
microplasticos de poliestireno utilizado se varié en el rango de 1 um a 500 um en los diferentes
experimentos. La temperatura, el valor de pH y la salinidad se midieron empleando un
termoémetro, un pH-metro y un conductivimetro, respectivamente. El acondicionamiento de la
matriz acuosa en lo que respecta a temperatura, valor de pH y salinidad se realizé como paso
previo a los experimentos de separacién. En los experimentos que asi lo requirieran, la
temperatura de la matriz acuosa se aumenté empleando un bafo termostatizado. El valor de
pH se ajustdé a 7 empleando disoluciones acuosas de acido nitrico (1 M) e hidréxido de sodio
(1 M). La salinidad se varido empleando diferentes concentraciones de cloruro de sodio en el

rango de 0,1 a 35 g L. Todos los experimentos se realizaron por triplicado.

Se empled un volumen de matriz acuosa de 10 mL y una cantidad de microplasticos de
poliestireno de 10 mg. A dicha suspension se adiciond 20 mg de particulas de magnetita. A

continuacion, se llevé a cabo una agitacion mecanica de la suspension empleando un agitador
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de paletas durante 30 s. Finalmente, se llevé a cabo la separacion de los agregados
microplastico/mineral magnético de hierro mediante la aplicacién de un campo magnético
generado con un iman. La Tabla 1 recoge los rangos de tamafo de magnetita y de
microplasticos estudiados, las cantidades de magnetita y microplasticos adicionadas, las

condiciones de operacién ensayadas y los resultados obtenidos en la separacion.

Tabla 1

Microplasticos PS Magnetita Salinidad | Temp. | Rendimiento de
Tamafio | Cantidad | Tamafio | Cantidad | (gL' NaCl) | (°C) la separacion

(um) (mg) (um) (mg) (%)

<100 10 50 - 100 20 0,1 25 >99,0
100 — 250 >99,9
250-500 >99,9

<100 35 >99,0
100 — 250 >99,0
250-500 >99,0
100 — 250 0,1 75 >99,9

La Figura 1 muestra una fotografia de la suspension de microplasticos de poliestireno en agua
salina (1.A), una fotografia de la suspension de microplasticos de poliestireno y las particulas
de magnetita en agua salina (1.B), una fotografia de la suspension de microplasticos de
poliestireno y las particulas de magnetita en agua salina bajo la influencia de un iman (1.C) y
una fotografia de la misma suspension en agua salina una vez retirado el iman (1.D).
Asimismo, la Figura 2 recoge los resultados obtenidos en lo que respecta a la cantidad de
microplasticos de poliestireno adicionada a la matriz acuosa y la cantidad de los mismos

separada gracias a la interaccién con las particulas de magnetita.

Como se puede observar, la separacion de los microplasticos de poliestireno fue altamente
eficaz con independencia de su tamafo, alcanzandose valores de recuperacion en masa
superior al 99,0%. Cabe destacar que no se observaron diferencias en los valores de
recuperacion de los microplasticos cuando se vario la temperatura o la concentracion de sal

de la matriz acuosa.

Con independencia de la temperatura, el valor de pH o la concentracion de sal en la matriz

acuosa, la lixiviacion de hierro durante el ensayo fue despreciable (<0,1 mg L™).
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Ejemplo 2. Separacion de microplasticos de polietileno de alta densidad (Tipo 2, HDPE)
de un amplio rango de tamanos de particula de diferentes matrices acuosas bajo

diferentes condiciones de operacion.

Se realizaron experimentos de separacion de microplasticos de polietileno de alta densidad
de diferente tamafio de particula empleando matrices acuosas en las que se vario la salinidad.
El procedimiento de separacion utilizado se llevd a cabo empleando un mineral magnético de
hierro, magnetita molturada (en el rango de 50 y 100 pm), tal como se detalla en la descripcion
de la invencién. El porcentaje de hierro de la magnetita utilizada se encuentra en el rango de
68 — 78% en peso. El analisis de difraccion de rayos X de la magnetita confirmé su caracter
cristalino, mostrando como unica fase la correspondiente a magnetita (FesO.). El analisis de
magnetismo de este material dio un valor de saturaciéon magnética de 70 a 90 emu g (de
70-10*a 90-10° A m™).

Los experimentos de separacion se llevaron a cabo en viales de vidrio en los que se
introdujeron la matriz acuosa, los microplasticos de polietiieno de alta densidad, y las
particulas de mineral magnético de hierro. Tanto los microplasticos de polietileno de alta
densidad como las particulas de mineral magnético de hierro permanecieron en suspension
en las matrices acuosas. El tamafio de microplasticos de polietileno de alta densidad utilizado
se vario en el rango de 1 ym a 500 um en los diferentes experimentos, tal como se indica en
la Tabla 2. La temperatura, el valor de pH y la salinidad se midieron empleando un termémetro,
un pH-metro y un conductivimetro, respectivamente. El acondicionamiento de la matriz acuosa
en lo que respecta a temperatura, valor de pH y salinidad se realizé como paso previo a los
experimentos de separacién. En los experimentos que asi lo requirieran, la temperatura de la
matriz acuosa se aumenté empleando un bafio termostatizado. El valor de pH se ajusté a 7
empleando disoluciones acuosas de acido nitrico (1 M) e hidroxido de sodio (1 M). La salinidad
se varié empleando diferentes concentraciones de cloruro de sodio en el rango de 0,1a35g

L. Todos los experimentos se realizaron por triplicado.

Se empled un volumen de matriz acuosa de 10 mL y una cantidad de microplasticos de
polietileno de alta densidad de 10 mg. A dicha suspension se adicion6 70 mg de particulas de
magnetita. A continuacion, se llevéo a cabo una agitacibn mecanica de la suspension
empleando un agitador de paletas durante 30 s. Finalmente, se llevo a cabo la separacion de
los agregados microplastico/mineral magnético de hierro mediante la aplicacién de un campo

magnético generado con un iman. La Tabla 2 recoge los rangos de tamafno de magnetita y de
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condiciones de operacién ensayadas y los resultados obtenidos en la separacion.

Tabla 2
Microplasticos HDPE Magnetita Salinidad | Temp. | Rendimiento de
(gL"NaCl) | (°C) la separacion
Tamafo | Cantidad | Tamafo | Cantidad (%)
(Hm) (mg) (Hm) (mg)
<100 10 50 - 100 70 0,1 25 295,0
100 — 250 299,0
250-500 299,9
<100 35 295,0
100 — 250 299,0
250-500 299,0

La Figura 3 muestra una fotografia de la suspension de microplasticos de polietileno de alta
densidad en agua salina (3.A), una fotografia de la suspensién de microplasticos de polietileno
de alta densidad y las particulas de magnetita en agua salina (3.B), una fotografia de la
suspension de microplasticos de polietileno de alta densidad y las particulas de magnetita en
agua salina bajo la influencia de un iman (3.C) y una fotografia de la misma suspension en
agua salina una vez retirado el iman (3.D). Asimismo, la Figura 4 recoge los resultados
obtenidos en lo que respecta a la cantidad de microplasticos de polietileno de alta densidad
adicionada a la matriz acuosa y la cantidad de los mismos separada gracias a la interaccion

con las particulas de magnetita.

Como se puede observar, la separacion de los microplasticos de polietileno de alta densidad
fue altamente eficaz con independencia de su tamano, alcanzandose valores de recuperacién
en masa superiores al 95%. Cabe destacar que no se observaron diferencias en los valores
de recuperacién de los microplasticos cuando se varié la concentracion de sal de la matriz

acuosa.

Con independencia de la temperatura, el valor de pH o la concentracion de sal en la matriz

acuosa, la lixiviacion de hierro durante el ensayo fue despreciable (<0,1 mg L™).
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Ejemplo 3. Separacion de microplasticos de polietileno tereftalato (Tipo 1, PET) de

diferentes matrices acuosas.

Se realizaron experimentos de separacidon de microplasticos de polietileno tereftalato
empleando matrices acuosas en las que se vario la salinidad. El procedimiento de separacion
utilizado se llevo a cabo empleando un mineral magnético de hierro, magnetita molturada (en
el rango de 50 y 100 pym), tal como se detalla en la descripcion de la invencion. El porcentaje
de hierro de la magnetita utilizada se encuentra en el rango de 68 — 78% en peso. El analisis
de difraccion de rayos X de la magnetita confirmé su caracter cristalino, mostrando como Unica
fase la correspondiente a magnetita (FesO.). El analisis de magnetismo de este material dio

un valor de saturacion magnética de 70 a 90 emu g™' (de 70-10% a 90-10° A m™").

Los experimentos de separacion se llevaron a cabo en viales de vidrio en los que se
introdujeron la matriz acuosa, los microplasticos de polietileno tereftalato, y las particulas de
mineral magnético de hierro. Tanto los microplasticos de polietileno tereftalato como las
particulas de mineral magnético de hierro permanecieron en suspension en las matrices
acuosas. El tamafo de microplasticos de polietileno tereftalato utilizado estuvo en el rango de
100 a 250 um en los diferentes experimentos. La temperatura, el valor de pH y la salinidad se
midieron empleando un termémetro, un pH-metro y un conductivimetro, respectivamente. El
acondicionamiento de la matriz acuosa en lo que respecta a temperatura, valor de pH y
salinidad se realizé como paso previo a los experimentos de separacion. En los experimentos
que asi lo requirieran, la temperatura de la matriz acuosa se aumenté empleando un bafno
termostatizado. El valor de pH se ajusté a 7 empleando disoluciones acuosas de acido nitrico
(1 M) e hidroxido de sodio (1 M). La salinidad se varié empleando diferentes concentraciones
de cloruro de sodio en el rango de 0,1 a 35 g L. Todos los experimentos se realizaron por

triplicado.

Se empled un volumen de matriz acuosa de 10 mL y una cantidad de microplasticos de
polietileno tereftalato de 10 mg. A dicha suspension se adiciond 20 mg de particulas de mineral
magnético de hierro. A continuacién, se llevé a cabo una agitacion mecanica de la suspension
empleando un agitador de paletas durante 30 s. Finalmente, se llevo a cabo la separacion de
los agregados microplastico/mineral magnético de hierro mediante la aplicacién de un campo
magnético generado con un iman. La Tabla 3 recoge los rangos de tamano de magnetita y de
microplasticos estudiados, las cantidades de magnetita y microplasticos adicionadas, las

condiciones de operacién ensayadas y los resultados obtenidos en la separacion.
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Tabla 3
Microplasticos PET Magnetita Salinidad | Temp. | Rendimiento de
Tamafio | Cantidad | Tamafio | Cantidad | (gL NaCl) | (°C) la separacion
(um) (mg) (um) (mg) (%)
100 — 250 10 50 - 100 20 0,1 25 >299,0
35 >99,0

La Figura 5 muestra una fotografia de la suspensién de microplasticos de polietileno tereftalato
en agua salina (5.A), una fotografia de la suspension de microplasticos de polietileno
tereftalato y las particulas de magnetita en agua salina (5.B), una fotografia de la suspension
de microplasticos de polietileno tereftalato y las particulas de magnetita en agua salina bajo
la influencia de un iman (5.C), y los resultados obtenidos en lo que respecta a la cantidad de
microplasticos de polietileno tereftalato adicionada a la matriz acuosa y la cantidad de los

mismos separada gracias a la interaccién con las particulas de magnetita (5.D).

Como se puede observar, la separacion de los microplasticos de polietileno tereftalato fue
altamente eficaz, alcanzandose valores de recuperacién en masa del 99,0%. Cabe destacar
que no se observaron diferencias en los valores de recuperacion de los microplasticos cuando

se vario la concentracion de sal de la matriz acuosa.

Con independencia de la temperatura, el valor de pH o la concentracion de sal en la matriz

acuosa, la lixiviacion de hierro durante el ensayo fue despreciable (<0,1 mg L™).

Ejemplo 4. Separacién de microplasticos de policloruro de vinilo (Tipo 3, PVC) de

diferentes matrices acuosas.

Se realizaron experimentos de separacidon de microplasticos de policloruro de vinilo
empleando matrices acuosas en las que se varié la salinidad. El procedimiento de separacion
utilizado se llevo a cabo empleando un mineral magnético de hierro, magnetita molturada (en
el rango de 50 y 100 pym), tal como se detalla en la descripcion de la invencion. El porcentaje
de hierro de la magnetita utilizada se encuentra en el rango de 68 — 78% en peso. El analisis
de difraccion de rayos X de la magnetita confirmé su caracter cristalino, mostrando como Unica
fase la correspondiente a magnetita (FesO.). El analisis de magnetismo de este material dio

un valor de saturacion magnética de 70 a 90 emu g™' (de 70-10% a 90-10° A m™").
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Los experimentos de separacion se llevaron a cabo en viales de vidrio en los que se
introdujeron la matriz acuosa, los microplasticos de policloruro de vinilo, y las particulas de
mineral magnético de hierro. Tanto los microplasticos de policloruro de vinilo como las
particulas de mineral magnético de hierro permanecieron en suspension en las matrices
acuosas. El tamano de microplasticos de policloruro de vinilo utilizado se varié en el rango de
100 a 250 um en los diferentes experimentos. La temperatura, el valor de pH y la salinidad se
midieron empleando un termémetro, un pH-metro y un conductivimetro, respectivamente. El
acondicionamiento de la matriz acuosa en lo que respecta a temperatura, valor de pH y
salinidad se realizd6 como paso previo a los experimentos de separacion. En los experimentos
que asi lo requirieran, la temperatura de la matriz acuosa se aumenté empleando un bafio
termostatizado. El valor de pH se ajusté a 7 empleando disoluciones acuosas de acido nitrico
(1 M) e hidroxido de sodio (1 M). La salinidad se varié empleando diferentes concentraciones
de cloruro de sodio en el rango de 0,1 a 35 g L. Todos los experimentos se realizaron por

triplicado.

Se empled un volumen de matriz acuosa de 10 mL y una cantidad de microplasticos de
policloruro de vinilo de 10 mg. A dicha suspension se adicioné 20 mg de particulas de mineral
magnético de hierro. A continuacién, se llevé a cabo una agitacion mecanica de la suspension
empleando un agitador de paletas durante 30 s. Finalmente, se llevé a cabo la separaciéon de
los agregados microplastico/mineral magnético de hierro mediante la aplicacién de un campo
magnético generado con un iman. La Tabla 4 recoge los rangos de tamano de magnetita y de
microplasticos estudiados, las cantidades de magnetita y microplasticos adicionadas, las

condiciones de operacién ensayadas y los resultados obtenidos en la separacion.

Tabla 4
Microplasticos PVC Magnetita Salinidad Temp. | Rendimiento de
Tamafio | Cantidad | Tamafio | Cantidad | (g L™ NaCl) (°C) la separacion
(um) (mg) (um) (mg) (%)
100 — 250 10 50 - 100 20 0,1 25 >99,0
35 >99,0

La Figura 6 muestra una fotografia de la suspension de microplasticos de policloruro de vinilo
en agua salina 6.A), una fotografia de la suspension de microplasticos de policloruro de vinilo
y la magnetita en agua salina (6.B), una fotografia de la suspensién de microplasticos de
policloruro de vinilo y la magnetita en agua salina bajo la influencia de un iman (6.C), y los

resultados obtenidos en lo que respecta a la cantidad de microplasticos de policloruro de vinilo
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adicionada a la matriz acuosa y la cantidad de los mismos separada gracias a la interaccion

con las particulas de magnetita (6.D).

Como se puede observar, la separacion de los microplasticos de policloruro de vinilo fue
altamente eficaz, alcanzandose valores de recuperacién en masa del 99,0%. Cabe destacar
que no se observaron diferencias en los valores de recuperacion de los microplasticos cuando

se vario la concentracion de sal de la matriz acuosa.

Con independencia de la temperatura, el valor de pH o la concentracion de sal en la matriz

acuosa, la lixiviacion de hierro durante el ensayo fue despreciable (<0,1 mg L™).

Ejemplo 5. Separacion de microplasticos de polietileno de baja densidad (Tipo 4, LDPE)

de diferentes matrices acuosas.

Se realizaron experimentos de separacion de microplasticos de polietileno de baja densidad
empleando matrices acuosas en las que se varié la salinidad. El procedimiento de separacion
utilizado se llevo a cabo empleando un mineral magnético de hierro, magnetita molturada (en
el rango de 50 y 100 pym), tal como se detalla en la descripcion de la invencion. El porcentaje
de hierro de la magnetita utilizada se encuentra en el rango de 68 — 78% en peso. El analisis
de difraccion de rayos X de la magnetita confirmé su caracter cristalino, mostrando como Unica
fase la correspondiente a magnetita (FesO.). El analisis de magnetismo de este material dio

un valor de saturacion magnética de 70 a 90 emu g™' (de 70-10% a 90-10° A m™").

Los experimentos de separacion se llevaron a cabo en viales de vidrio en los que se
introdujeron la matriz acuosa, los microplasticos de polietileno de baja densidad, y las
particulas de mineral magnético de hierro. Tanto los microplasticos de polietileno de baja
densidad como las particulas de mineral magnético de hierro permanecieron en suspensién
en las matrices acuosas. El tamafio de microplasticos de polietileno de baja densidad utilizado
se varié en el rango de 100 a 250 pym en los diferentes experimentos. La temperatura, el valor
de pH y la salinidad se midieron empleando un termémetro, un pH-metro y un conductivimetro,
respectivamente. El acondicionamiento de la matriz acuosa en lo que respecta a temperatura,
valor de pH y salinidad se realizé como paso previo a los experimentos de separacién. En los
experimentos que asi lo requirieran, la temperatura de la matriz acuosa fue de 25 °C. El valor
de pH se ajusté a 7 empleando disoluciones acuosas de acido nitrico (1 M) e hidroxido de
sodio (1 M). La salinidad se varié empleando diferentes concentraciones de cloruro de sodio

en el rango de 0,1 a 35 g L. Todos los experimentos se realizaron por triplicado.
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Se empled un volumen de matriz acuosa de 10 mL y una cantidad de microplasticos de
polietileno de baja densidad de 10 mg. A dicha suspension se adiciond 20 mg de particulas
de mineral magnético de hierro. A continuacion, se llevé a cabo una agitacién mecanica de la
suspension empleando un agitador de paletas durante 30 s. Finalmente, se llevé a cabo la
separacion de los agregados microplastico/mineral magnético de hierro mediante la aplicacion
de un campo magnético generado con un iman. La Tabla 5 recoge los rangos de tamafo de
magnetita y de microplasticos estudiados, las cantidades de magnetita y microplasticos

adicionadas, las condiciones de operaciéon ensayadas y los resultados obtenidos en la

separacion.
Tabla 5
Microplasticos LDPE Magnetita Salinidad | Temp. | Rendimiento de
Tamafio | Cantidad | Tamafio | Cantidad | (gL NaCl) | (°C) la separacion
(um) (mg) (um) (mg) (%)
100 — 250 10 50 - 100 20 0,1 25 >99,0
35 >99,0

La Figura 7 muestra una fotografia de la suspension de microplasticos de polietileno de baja
densidad en agua salina (7.A), una fotografia de la suspensién de microplasticos de polietileno
de baja densidad y las particulas de magnetita en agua salina (7.B), una fotografia de la
suspensién de microplasticos de polietileno de baja densidad y las particulas de magnetita en
agua salina bajo la influencia de un iman (7.C), y los resultados obtenidos en lo que respecta
a la cantidad de microplasticos de polietileno de baja densidad adicionada a la matriz acuosa
y la cantidad de los mismos separada gracias a la interaccién con las particulas de magnetita
(7.D).

Como se puede observar, la separacion de los microplasticos de polietileno de baja densidad
fue altamente eficaz, alcanzandose valores de recuperacion en masa del 99,0%. Cabe
destacar que no se observaron diferencias en los valores de recuperacion de los

microplasticos cuando se varid la concentracion de sal de la matriz acuosa.

Con independencia de la temperatura, el valor de pH o la concentracion de sal en la matriz

acuosa, la lixiviacion de hierro durante el ensayo fue despreciable (<0,1 mg L™).
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Ejemplo 6. Separacion de microplasticos de polipropileno (Tipo 5, PP) de diferentes

matrices acuosas.

Se realizaron experimentos de separacién de microplasticos de polipropileno empleando
matrices acuosas en las que se vario la salinidad. El procedimiento de separacion utilizado se
llevé a cabo empleando un mineral magnético de hierro, magnetita molturada (en el rango de
50 y 100 um), tal como se detalla en la descripcion de la invencion. El porcentaje de hierro de
la magnetita utilizada se encuentra en el rango de 68 — 78% en peso. El analisis de difraccion
de rayos X de la magnetita confirmé su caracter cristalino, mostrando como unica fase la
correspondiente a magnetita (Fez04). El analisis de magnetismo de este material dio un valor

de saturacion magnética de 70 a 90 emu g™ (de 70-10%a 90-10° A m™).

Los experimentos de separacion se llevaron a cabo en viales de vidrio en los que se
introdujeron la matriz acuosa, los microplasticos de polipropileno, y las particulas de mineral
magnético de hierro. Tanto los microplasticos de polipropileno como las particulas de mineral
magnético de hierro permanecieron en suspensién en las matrices acuosas. El tamafo de
microplasticos de polipropileno utilizado se varié en el rango de 100 a 250 pym en los diferentes
experimentos. La temperatura, el valor de pH y la salinidad se midieron empleando un
termémetro, un pH-metro y un conductivimetro, respectivamente. El acondicionamiento de la
matriz acuosa en lo que respecta a temperatura, valor de pH y salinidad se realizé como paso
previo a los experimentos de separacién. En los experimentos que asi lo requirieran, la
temperatura de la matriz acuosa se aument6é empleando un bafo termostatizado. El valor de
pH se ajustdé a 7 empleando disoluciones acuosas de acido nitrico (1 M) e hidroxido de sodio
(1 M). La salinidad se vari6 empleando diferentes concentraciones de cloruro de sodio en el

rango de 0,1 a 35 g L. Todos los experimentos se realizaron por triplicado.

Se empled un volumen de matriz acuosa de 10 mL y una cantidad de microplasticos de
polipropileno de 10 mg. A dicha suspension se adicioné 30 mg de particulas de mineral
magnético de hierro. A continuacién, se llevé a cabo una agitacion mecanica de la suspension
empleando un agitador de paletas durante 30 s. Finalmente, se llevo a cabo la separaciéon de
agregados microplastico/mineral magnético de hierro mediante la aplicacion de un campo
magnético generado con un iman. La Tabla 6 recoge los rangos de tamano de magnetita y de
microplasticos estudiados, las cantidades de magnetita y microplasticos adicionadas, las

condiciones de operacién ensayadas y los resultados obtenidos en la separacion.
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Tabla 6
Microplasticos PP Magnetita Salinidad | Temp. | Rendimiento de
Tamafio | Cantidad | Tamafio | Cantidad | (gL NaCl) | (°C) la separacion
(Wm) (mg) (Mm) (mg) (%)
100 — 250 10 50 - 100 30 0,1 25 >99,9
35 >99,9

La Figura 8 muestra una fotografia de la suspensién de microplasticos de polipropileno en
agua salina (8.A), una fotografia de la suspension de microplasticos de polipropileno y las
particulas de magnetita en agua salina (8.B), una fotografia de la suspensién de
microplasticos de polipropileno y las particulas de magnetita en agua salina bajo la influencia
de un iman (8.C), y los resultados obtenidos en lo que respecta a la cantidad de microplasticos
de polipropileno adicionada a la matriz acuosa y la cantidad de los mismos separada gracias

a la interaccion con las particulas de magnetita (8.D).

Como se puede observar, la separacién de los microplasticos de polipropileno fue altamente
eficaz, alcanzandose valores de recuperacion en masa superior al 99,9%. Cabe destacar que
no se observaron diferencias en los valores de recuperacién de los microplasticos cuando se

vario la concentracion de sal de la matriz acuosa.

Con independencia de la temperatura, el valor de pH o la concentracion de sal en la matriz

acuosa, la lixiviacion de hierro durante el ensayo fue despreciable (<0,1 mg L™).

Ejemplo 7. Separacion de una mezcla de microplasticos conteniendo poliestireno
(Tipo 6), polietileno de alta densidad (Tipo 2), polietileno tereftalato (Tipo 1), policloruro
de vinilo (Tipo 3), polietileno de baja densidad (Tipo 4) y polipropileno (Tipo 5) de

diferentes matrices acuosas.

Se realizaron experimentos de separacion de una mezcla de microplasticos conteniendo
poliestireno, polietileno de alta densidad, polietileno tereftalato, policloruro de vinilo, polietileno
de baja densidad y polipropileno, empleando matrices acuosas en las que se varié la salinidad.
El procedimiento de separacién utilizado se llevd a cabo empleando un mineral magnético de
hierro, magnetita molturada (en el rango de 50 y 100 pm), tal como se detalla en la descripcion
de la invencion. El porcentaje de hierro de la magnetita utilizada se encuentra en el rango de
68 — 78% en peso. El analisis de difraccion de rayos X de la magnetita confirmé su caracter

cristalino, mostrando como Unica fase la correspondiente a magnetita (FesO.). El andlisis de
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magnetismo de este material dio un valor de saturacion magnética de 70 a 90 emu g™ (de
70-10%a 90-10° A m™).

Los experimentos de separacion se llevaron a cabo en viales de vidrio en los que se
introdujeron la matriz acuosa, la mezcla de los microplasticos anteriormente mencionados, y
las particulas de mineral magnético de hierro. Tanto los microplasticos como las particulas de
mineral magnético de hierro permanecieron en suspensién en las matrices acuosas. El
tamafo de microplasticos utilizado se varié en el rango de 100 a 250 ym en los diferentes
experimentos. La temperatura, el valor de pH y la salinidad se midieron empleando un
termoémetro, un pH-metro y un conductivimetro, respectivamente. El acondicionamiento de la
matriz acuosa en lo que respecta a temperatura, valor de pH y salinidad se realizé como paso
previo a los experimentos de separacién. En los experimentos que asi lo requirieran, la
temperatura de la matriz acuosa se aument6é empleando un bafo termostatizado. El valor de
pH se ajustdé a 7 empleando disoluciones acuosas de acido nitrico (1 M) e hidroxido de sodio
(1 M). La salinidad se varido empleando diferentes concentraciones de cloruro de sodio en el

rango de 0,1 a 35 g L. Todos los experimentos se realizaron por triplicado.

Se empled un volumen de matriz acuosa de 10 mL y una cantidad total de microplasticos de
10 mg, utilizandose la misma cantidad en masa de cada uno de los seis microplasticos
anteriormente mencionados. A dicha suspensién se adicioné 30 mg de particulas de mineral
magnético de hierro. A continuacién, se llevé a cabo una agitacion mecanica de la suspension
empleando un agitador de paletas durante 30 s. Finalmente, se llevo a cabo la separacion de
los agregados microplastico/mineral magnético de hierro mediante la aplicacién de un campo
magnético generado con un iman. La Tabla 7 recoge los rangos de tamafno de magnetita y de
microplasticos estudiados, las cantidades de magnetita y microplasticos adicionadas, las

condiciones de operacién ensayadas y los resultados obtenidos en la separacion.

Tabla 7
Microplasticos mezcla Magnetita Salinidad | Temp. | Rendimiento de
Tamafio Cantidad | Tamafio | Cantidad | (gL' NaCl) | (°C) la separacion
(um) (mg) (um) (mg) (%)
100 — 250 10 50 - 100 30 0,1 25 >99,0
(1,7 mg de 35 299,0
cada MP)
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La Figura 9 muestra una fotografia de la suspension de la mezcla de microplasticos de
polietileno tereftalato, polietileno de alta densidad, policloruro de vinilo, polietileno de baja
densidad, polipropileno y poliestireno en agua salina (9.A), una fotografia de la suspension de
la misma mezcla de microplasticos y las particulas de magnetita en agua salina (9.B), una
fotografia de la suspension de la misma mezcla de microplasticos en agua salina y las
particulas de magnetita en agua salina bajo la influencia de un iman (9.C), y los resultados
obtenidos en lo que respecta a la cantidad de microplasticos adicionados a la matriz acuosa
y la cantidad de los mismos separada gracias a la interaccién con las particulas de magnetita
(9.D).

Como se puede observar, la separacion de la mezcla de microplasticos fue altamente eficaz,
alcanzandose valores de recuperacion en masa del 99,0%. Cabe destacar que no se
observaron diferencias en los valores de recuperacion de los microplasticos cuando se varié

la concentracion de sal de la matriz acuosa.

Con independencia de la temperatura, el valor de pH o la concentracion de sal en la matriz

acuosa, la lixiviacion de hierro durante el ensayo fue despreciable (<0,1 mg L™).

Ejemplo 8. Separacion de microplasticos de diferente naturaleza a los anteriores

(Tipo 7, policarbonato (PC) y poliuretano (PU)).

Se realizaron experimentos de separacién de microplasticos de diferente naturaleza a las
anteriores mostradas en los ejemplos de 1 a 7, concretamente microplasticos de policarbonato
y de poliuretano empleando matrices acuosas en las que se varid la salinidad. El
procedimiento de separacién utilizado se llevé a cabo empleando un mineral magnético de
hierro, magnetita molturada (en el rango de 50 y 100 pm), tal como se detalla en la descripcion
de la invencion. El porcentaje de hierro de la magnetita utilizada se encuentra en el rango de
68 — 78% en peso. El analisis de difraccion de rayos X de la magnetita confirmé su caracter
cristalino, mostrando como unica fase la correspondiente a magnetita (FesO.). El analisis de
magnetismo de este material dio un valor de saturacion magnética de 70 a 90 emu g™ (de
70-10°a 90-103 A m™).

Los experimentos de separacion se llevaron a cabo en viales de vidrio en los que se
introdujeron la matriz acuosa, los microplasticos de policarbonato o de poliuretano, y las
particulas de mineral magnético de hierro. Tanto los microplasticos como las particulas de

mineral magnético de hierro permanecieron en suspensién en las matrices acuosas. El
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tamafo de microplasticos utilizado se varié en el rango de 100 a 250 ym en los diferentes
experimentos. La temperatura, el valor de pH y la salinidad se midieron empleando un
termoémetro, un pH-metro y un conductivimetro, respectivamente. El acondicionamiento de la
matriz acuosa en lo que respecta a temperatura, valor de pH y salinidad se realizé como paso
previo a los experimentos de separacién. En los experimentos que asi lo requirieran, la
temperatura de la matriz acuosa se aument6é empleando un bafo termostatizado. El valor de
pH se ajustdé a 7 empleando disoluciones acuosas de acido nitrico (1 M) e hidréxido de sodio
(1 M). La salinidad se varido empleando diferentes concentraciones de cloruro de sodio en el

rango de 0,1 a 35 g L. Todos los experimentos se realizaron por triplicado.

Se empled un volumen de matriz acuosa de 10 mL y una cantidad de microplasticos de
policarbonato o de poliuretano de 10 mg. A dicha suspension se adicioné 20 mg de particulas
de mineral magnético de hierro. A continuacion, se llevé a cabo una agitacién mecanica de la
suspension empleando un agitador de paletas durante 30 s. Finalmente, se llevé a cabo la
separacion de los agregados microplastico/mineral magnético de hierro mediante la aplicacion

de un campo magnético generado con un iman.

La Tabla 8 recoge los rangos de tamafio de magnetita y de microplasticos de policarbonato,
las cantidades de magnetita y microplasticos de policarbonato adicionadas, las condiciones

de operacién ensayadas y los resultados obtenidos en la separacion.

Tabla 8
Microplasticos PC Magnetita Salinidad | Temp. | Rendimiento de
Tamafio | Cantidad | Tamafio | Cantidad | (gL NaCl) | (°C) la separacion
(um) (mg) (um) (mg) (%)
100 — 250 10 50 - 100 20 0,1 25 >99,0
35 >99,0

La Figura 10 muestra una fotografia de la suspensién de microplasticos de policarbonato en
agua salina (10.A), una fotografia de la suspensiéon de microplasticos de policarbonato y las
particulas de magnetita en agua salina (10.B), una fotografia de la suspension de
microplasticos de policarbonato y las particulas de magnetita en agua salina bajo la influencia
de un iman (10.C), y los resultados obtenidos en lo que respecta a la cantidad de
microplasticos de policarbonato adicionada a la matriz acuosa y la cantidad de los mismos

separada gracias a la interaccién con las particulas de magnetita (10.D).
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La Tabla 9 recoge los rangos de tamafio de magnetita y de microplasticos de poliuretano, las
cantidades de magnetita y microplasticos de poliuretano adicionadas, las condiciones de

operacion ensayadas Y los resultados obtenidos en la separacion.

Tabla 9
Microplasticos PU Magnetita Salinidad | Temp. | Rendimiento de
Tamafio | Cantidad | Tamafio | Cantidad | (gL NaCl) | (°C) la separacion
(um) (mg) (um) (mg) (%)
100 — 250 10 50 -100 20 0,1 25 >99,0
35 >99,0

La Figura 11 muestra una fotografia de la suspension de microplasticos de poliuretano en
agua salina (11.A), una fotografia de la suspensiéon de microplasticos de poliuretano y la
magnetita en agua salina (11.B), una fotografia de la suspension de microplasticos de
poliuretano y las particulas de magnetita salina bajo la influencia de un iman (11.C), y los
resultados obtenidos en lo que respecta a la cantidad de microplasticos de poliuretano
adicionada a la matriz acuosa y la cantidad de los mismos separada gracias a la interaccion

con las particulas de magnetita (11.D).

Como se puede observar, la separacion de los microplasticos, tanto de policarbonato como
de poliuretano, fue altamente eficaz, alcanzandose valores de recuperacion en masa
superiores al 99,0%. Cabe destacar que no se observaron diferencias en los valores de
recuperacion de los microplasticos cuando se varié la concentracion de sal de la matriz

acuosa.

Con independencia de la temperatura, el valor de pH o la concentracion de sal en la matriz

acuosa, la lixiviacion de hierro durante el ensayo fue despreciable (<0,1 mg L™).
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la separacion de microplasticos de una matriz acuosa que comprende

microplasticos, comprendiendo el procedimiento:

a) proveer una matriz acuosa que comprende microplasticos, donde la matriz acuosa
contiene al menos el 80% en peso de agua,

b) anadir particulas de mineral magnético de hierro a la matriz acuosa provista en la etapa
a) para formar agregados de los microplasticos con las particulas del mineral
magnético de hierro, y

c) separar los agregados de los microplasticos con las particulas del mineral magnético
de hierro de la mezcla obtenida en la etapa b) mediante aplicacion de un campo

magnético,

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, en donde el mineral magnético de hierro
comprende una especie de hierro seleccionada del grupo que consiste en Fe(ll), Fe(lll), Fe

metalico y mezcla de los mismos.

3. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 6 2, en donde el mineral

magnético de hierro es magnetita.

4. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en donde el diametro
promedio de las particulas de mineral magnético de hierro esta comprendido entre 0,1 y 500

pm.

5. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en donde el peso de
particulas de mineral magnético de hierro que se afade a la matriz acuosa en la etapa b) es

de 0,1 a 20 el peso de microplasticos presente en la matriz acuosa provista en la etapa a).
6. Procedimiento segun la reivindicacion 5, en donde el peso de particulas de mineral
magnético de hierro que se afiade a la matriz acuosa en la etapa b) es de 0,5 a 10 el peso de

microplasticos presente en la matriz acuosa provista en la etapa a).

7. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, en donde el diametro

promedio de los microplasticos se encuentra en el rango de 0,1 ym a 5 mm.
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8. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, en donde los microplasticos
se seleccionan del grupo que consiste en polietileno tereftalato, polietileno de alta densidad,
policloruro de vinilo, polietiieno de baja densidad, polipropileno, poliestireno, policarbonato,

poliuretano y mezclas de los mismos.

9. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8, en donde la adicion de las
particulas de mineral magnético de hierro a la matriz acuosa que comprende microplasticos

de la etapa b) se realiza de manera discontinua o de manera continua.

10. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, en donde la mezcla

obtenida en la etapa b) se somete a agitacion antes de realizar la etapa c).

11. Procedimiento segun la reivindicaciéon 10, en donde la agitacién es de tipo mecanico,

magneético o electrostatico.

12. Procedimiento segun la reivindicacién 11, en donde la agitacion es de tipo mecanico.

13. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 12, en donde se acondiciona
el pH y/o la temperatura de la matriz acuosa que comprende microplasticos de la etapa a)
antes de realizar la etapa b) de modo que:

- el pH se encuentre en elrangode 1a 13, y/o

- la temperatura se encuentre en el rango de 5 a 95 °C.

14. Procedimiento segun la reivindicacion 13, en donde se acondiciona el pH y/o la
temperatura de la matriz acuosa que comprende microplasticos de la etapa a) antes de
realizar la etapa b) de modo que:

- el pH se encuentre en el rango de 3a 10, y/o

- la temperatura se encuentre en el rango de 15 a 35 °C.

15. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 14, en donde la separacion
de los agregados de los microplasticos con las particulas del mineral magnético de hierro de

la matriz acuosa de la etapa c) se realiza utilizando imanes o electroimanes.

16. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 15, en donde las particulas
de mineral magnético de hierro de los agregados de los microplasticos con las particulas del

mineral magnético de hierro separados en la etapa c) se recuperan para su reutilizacion.
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17. Procedimiento segun la reivindicacién 16, en donde la recuperacion se realiza mediante

un tratamiento térmico.

18. Procedimiento segun la reivindicacién 17, en donde el tratamiento térmico comprende
calentar los agregados de los microplasticos con las particulas del mineral magnético de hierro
separados en la etapa c) en atmosfera de aire hasta una temperatura comprendida entre 250

°C y 600 °C a una velocidad comprendida entre 0,5y 20 °C min™'.
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