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Relatério Descritivo da Patente de Invencédo para "COM-
POSTO POROSO E PERMEAVEL PARA TRATAMENTO DE FLUI-
DOS CONTAMINADOS, SEU METODO DE FABRICAGAO E SEU

uso".
CAMPO DA INVENCAO
[001] A presente invengao abrange um composto contendo parti-

culas de ferro e pelo menos um ingrediente funcional. As particulas
dos ingredientes funcionais séo bem distribuidas em um corpo de ferro
poroso permeavel. A presente invengdo da mesma forma abrange o
método de preparar o composto, e o uso do composto para purificar
fluidos. O composto pode ser fabricado em forma de p¢6, forma de pé-
lete e varias outras formas usando-se processos metalurgicos de poé.
ANTECEDENTE DA INVENCAO

[002] Substancias inorganicas/organicas toxicas em varias fontes

de agua tém que ser reduzidas abaixo de niveis regulados antes que a
agua entre em sistemas de agua potavel ou seja liberada em recipien-
tes.

[003] Nitrato(NO3’) € o contaminante inorganico mais comum en-
contrado em agua de solo nas areas onde atividades de agricultura
ocorrem pesadamente. Nitratos normalmente aproxima-se de fertili-
zantes, usados cultivo e jardinagem para fornecer as plantas e arbus-
tos nutrientes.

[004] Outros contaminantes que podem ser gerados de tais ativi-
dades sdo fosfatos (PO,>) e tracos de pesticidas tal como atrazina.
Acumulo de fertilizantes € um problema quando eles podem passar
pelo solo e podem contaminar sistemas de agua de solo. Igualmente,
cavidades de agua rasas e cavidades de agua fundas podem ser afe-
tadas.

[005] Metais toxicos tal como arsénico (As), cromo (Cr), dos

quais seu estado de oxidacdo +6 (Cr"') é considerado mais prejudicial,
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chumbo (Pb), mercurio (Hg), cadmio (Cd), selénio (Se), etc, outras
substancias como hidrocarbonetos clorados e outras substancias or-
ganicas, algumas vezes medidas como Carbono Organico Total (TOC)
sao gerados a partir de origens naturais ou de atividades industriais ou
de cultivo.

[006] Para obter niveis aceitaveis de contaminantes em agua po-
tavel, varios processos sao atualmente usados.

[007] Osmose reversa € com base no processo de osmose. Esta
envolve o movimento seletivo de agua a partir de um lado de uma
membrana ao outro. Uma desvantagem principal de osmose reversa é
a quantidade grande de agua residual contaminada gerada que pode
ser até 50 a 90% da agua que entra. Com o passar do tempo, entupi-
mento dos poros de membrana ocorre quando ferro, sais e bactérias
acumulam na superficie de membrana. Isto ndo apenas afeta o de-
sempenho do sistema de osmose reversa, porém pode da mesma
forma causar contaminacdo bacteriana da agua. Esta técnica € da
mesma forma mesma consome muita energia.

[008] Processos de destilacdo sdo da mesma forma usados. O
nitrato e outros minerais permanecem concentrados no tanque de ebu-
licdo. As desvantagens deste processo incluem a quantidade de ener-
gia consumida (para ferver a agua), capacidade limitada e manutencao
constante.

[009] O processo de troca ibnica filtra agua através dos materiais
de resina esféricos semelhantes a conta (resinas de troca i6nica). ions
na agua sao trocados para outros ions fixados as contas. Os dois mé-
todos de troca ibnica mais comuns sdo abrandamento e desionizagao.
Técnicas de troca ibnica da mesma forma geram residuo de salmoura
perigoso que necessita ser depositado. Sistemas de desionizacao (DlI)
efetivamente removem ions, porém eles ndo efetivamente removem

mais organicos ou microorganismos. Microorganismos podem ligar-se

Petigdio 870180001359, de 08/01/2018, pag. 9/50



3/35

as resinas, fornecendo um meio de cultura para crescimento bacteria-
no rapido e geracado de pirogénio subsequente. Esta técnica tem um
baixo investimento de capital inicial, porém, um alto custo operacional
a longo prazo.

[0010] Publicacdo de patente US No. 2007/0241063A1 descreve
um processo para tratar agua contaminada com um composto organi-
co volatil com granulos de p6 de ferro contendo ferro, carbono e oxi-
génio. A adicdo de carbono aos granulos de pdé de ferro em
US2007/0241063A1 ¢é feita durante o processo de atomizacéo e néo é
submetida a qualquer processo de mistura. Isto é geralmente conheci-
do como um processo "pré-liga" no campo de metalurgia de po.

[0011] Patente US No. 5534154 descreve um procedimento para
tratar agua contamina passando-se a agua contendo contaminante em
solugcdo através de um corpo permeavel de material de tratamento
compreendendo particulas de um material absorvente fisicamente mis-
turado com particulas de metal. As particulas de metal de ferro menci-
onadas na patente sdo carregamentos de ferro geralmente em forma
granular sélida. O procedimento requer uma voltagem de Eh negativa
gue sucessivamente demanda exclusdo de oxigénio.

[0012] US6827757 descreve um composto com base em magneti-
ta-ferro com tamanho de particula médio muito pequeno de 0,05 - 10
um.

[0013] EP1273371 A2 descreve um pé de ferro adaptado para re-
mediar meios selecionados por desalogenando-se hidrocarbonetos
halogenados nos meios compreendendo particulas de pd de ferro e
compostos inorganicos. Os referidos compostos inorganicos deveriam
ter uma resistividade elétrica muito baixa, preferivelmente selecionada
a partir do grupo consistindo em Ca, Ti, V e Cr. Os referidos compos-
tos inorganicos deveriam estar presentes em pelo menos uma porg¢ao

da superficie de cada particula.
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SUMARIO DA INVENCAO

[0014] Um objetivo da invencdo € fornecer compostos porosos

permeaveis compreendendo um corpo de ferro adequado para purifi-
cacdo de contaminante de fluidos, especialmente liquidos, tal como
agua. Os compostos podem ser aplicados em tratamentos fluidos tal
como tratamento de agua potavel, tratamento de agua residual tal co-
mo tratamento de agua residual municipal e industrial, e da mesma
forma para remediacdo do solo. Além disso, 0 composto poroso per-
meavel tem ingredientes funcionais em sua forma livre bem distribuido
e preso nos poros de um corpo de ferro. O termo 'preso’ refere-se ao
efeito de ligar particulas de ingrediente funcionais ao corpo de ferro de
uma tal maneira que elas nado serdao removidas do corpo de ferro pelo
fluido durante o processo de purificagdo. Outro objetivo da invengao é
fornecer o método de preparar o composto com base em ferro.

[0015] Ainda outro objetivo da invencao é fornecer um método pa-
ra purificar liquidos, tal como agua, a partir de contaminantes sem ge-
racao de produtos residuais perigosos.

[0016] Ainda outro objetivo preferido da invengédo € fornecer um
produto e método para reduzir nitratos em agua, especialmente agua a
ser usada como agua potavel.

[0017] A presente invencido refere-se a um composto poroso e
permeavel para tratamento de fluidos contaminados caracterizado pelo
fato de que o referido composto compreende um corpo de particulas
de ferro e 0,01 - 10% em peso de pelo menos um ingrediente funcional
distribuido e preso nos poros e cavidades do corpo de ferro. Um corpo
de particulas de ferro sera interpretado como um corpo de particulas
quando elas estdo em estado original ou as particulas de ferro foram
formadas em uma forma diferente (um corpo de ferro).

[0018] Um composto poroso permeavel, compreendendo 0,01% -

10% em peso de pelo menos um ingrediente funcional, selecionado
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preferivelmente a partir do grupo consistindo em compostos contendo
carbono, compostos contendo calcio, compostos contendo sdédio,
compostos contendo ferro, compostos contendo titanio e compostos
contendo aluminio; preferivelmente os referidos compostos contendo
carbono sao selecionados a partir de grafite, carvao ativado (CA) e co-
que; os referidos compostos contendo ferro sdo selecionados a partir
de sulfato férrico ou ferroso, éxidos férricos e hidréxidos férricos; os
referidos compostos contendo titanio sao titdnia; e os referidos com-
postos contendo aluminio sdo selecionados a partir de alumina, alumi-
na ativada e silicatos de aluminio tais como zedlitos; o referido com-
posto contendo sédio € soda (carbonato de sédio); os referidos com-
postos contendo calcio sao cal (6xido de calcio); preferivelmente o re-
ferido ingrediente funcional é do grupo de grafite, carvao ativado, co-
que, alumina ativada e zedlitos, mais preferivelmente a partir do grupo
de grafite, carvao ativado, coque. Opcionalmente pode outros ingredi-
entes funcionais fora do grupo mencionado ser selecionados, depen-
dendo do contaminante a ser processado. Todos os ingredientes fun-
cionais deveriam ser presos e bem distribuidos no corpo de ferro poro-
SO permeavel.

[0019] A presente invencdo da mesma forma refere-se a métodos
de preparar um composto poroso permeavel, por exemplo, para o tra-
tamento de agua. O referido composto pode ser fabricado em varias
formas, tal como pé, fragmento, floco, bloco ou pelota, usando tecno-
logias metalurgicas de pé comum.

[0020] Um método para fabricar um composto poroso e permeavel
para tratamento de fluidos contaminados, compreendendo as etapas
de; mecanicamente misturar particulas de ferro representando um cor-
po de ferro com pelo menos um ingrediente funcional que esta presen-
te em uma quantidade de 0,01 - 10% em peso até que o ingrediente

funcional seja distribuido por forcas mecanicas no corpo de ferro e se-
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ja preso; opcionalmente tratando por calor o corpo de ferro, com ou
sem o referido pelo menos um ingrediente funcional, em uma tempera-
tura entre 300 e 1200C em uma atmosfera inerte ou de reducao; op-
cionalmente compactando o corpo de ferro, com ou sem o referido pe-
lo menos um ingrediente funcional, em um corpo compactado tendo
uma densidade verde igual a ou abaixo de 7,0g/cm?® elou opcional-
mente dimensionar o referido corpo de ferro, com ou sem o referido
pelo menos um ingrediente funcional, em que as referidas etapas po-
dem ser realizadas em ordem opcional.

[0021] A presente invengdo da mesma forma refere-se ao uso de
um com composto poroso permeavel de acordo com quaisquer reivin-
dicagdes anteriores para reduzir o teor de contaminantes em um fluido,
em que o referido fluido € permitido passar através do composto per-
meavel. O referido fluido pode ser um fluido contendo agua, preferi-
velmente agua de solo, agua de rio, agua residual industrial, agua re-
sidual civica e/ou agua superficial. O referido fluido pode ser usado
como agua potavel depois do tratamento de purificacédo de acordo com
a presente invengdo. Os referidos contaminantes podem ser selecio-
nados a partir do grupo consistindo em nitrato, nitrito, metais pesados,
tais como Como, Pb, Hg, Cd, Se, Cr e Cr hexavalente, outras substan-
cias inorganicas toxicas e compostos organicos toxicos; ou combina-
¢cdes dos mesmos; preferivelmente nitrato e/ou nitrito.

DESCRICAO DETALHADA DA PRESENTE INVENCAO

[0022] O composto permeavel e poroso de acordo com a presente

invencado compreende uma mistura de ferro poroso, e 0,01 - 10%, pre-
ferivelmente 0,05 - 8%, preferivelmente 0,1 - 5% em peso de pelo me-
nos um ingrediente funcional que poderia ser escolhido a partir de co-
que, grafite, carvao ativado, oxidos férricos, hidréxidos férricos, titania,
alumina, alumina ativada, zedlitos, cal (6xido de calcio), soda (carbo-

nato de sddio), sulfato férrico ou ferroso, preferivelmente a partir do
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grupo de coque, grafite, carvao ativado, alumina ativada e zedlitos.
Dependendo do poro e tamanho de cavidade do ferro poroso permea-
vel, o ingrediente funcional pode ter em algumas modalidades da in-
vengdo um tamanho de particula menor do que 20 um, preferivelmente
menor do que 10 um, em outras modalidades o tamanho de particula
dos ingredientes funcionais pode ser menor do que 10 um preferivel-
mente menor do que 5 um. O tamanho de particula estando acima de

cerca de 0,02 um.

[0023] O uso da expressao "permeavel" como descrito aqui sera
interpretado como um composto ou um pdé de ferro ou corpo sendo
construido de forma que é permeado ou penetrado, especialmente por
liquidos ou gases. O uso da expressao "poroso" como descrito aqui
sera interpretado como um composto ou um po6 de ferro ou corpo que
€ construido de forma que € admitindo a passagem de gas ou liquido
através dos poros ou intersticios. Desse modo, o composto permeavel
e poroso de acordo com a presente invengdo compreende o pelo me-
nos um ingrediente funcional localizado em poros e cavidades do
composto. A parte de ferro do composto, do corpo de ferro, poderia ser
feita de p6 de ferro ou particulas de ferro que elas mesmas sao poro-
sas. De outra maneira, o corpo de ferro, a estrutura de ferro porosa e
permeavel, é preparado usando compactagao e/ou calor e dimensio-
namento de po de ferro ou particulas.

[0024] As particulas de ferro ou pd sédo/é misturadas com o ingre-
diente funcional resultando em um composto de acordo com a inven-
¢do. Da mesma forma, o pd de ferro pode ser misturado com o(s) in-
grediente(s) funciona(is) antes de ser compactados e/ou tratados por
calor, opcionalmente seguido por dimensionamento em um tamanho
desejado. Alternativamente, o p6 de ferro pode ser compactado e/ou
tratado por calor, opcionalmente seguido por dimensionamento em um

tamanho desejado, antes de ser misturado com o(s) ingrediente(s)
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funcional(ais).

[0025] Todos os ingredientes funcionais deveriam ser presos em e
bem distribuidos no corpo de ferro poroso permeavel ou estrutura de
ferro. Os ingredientes funcionais sao livres de, isto € ainda em seu es-
tado original, e desse modo nao alterado de qualquer maneira seme-
Ihante ligada ou revestida ao corpo de ferro. Além de obter um efeito
técnico combinado da capacidade absorvente do ingrediente funcional
e a habilidade de redox do ferro poroso um efeito sinergético € obtido
quando combinando o ferro poroso com o ingrediente funcional aprisi-
onado nos poros do ferro. O termo ingrediente funcional deveria ser
interpretado como um aditivo cuja fungao principal € realcar a purifica-
cdo de fluidos, fornecendo-se um efeito sinergético as particulas de
ferro. Este efeito sinergético é evidente pela eficiéncia alta notavel do
novo composto poroso permeavel para remocao de contaminantes
multiplos, por exemplo, nitrato e arsénico em combinagdo em agua.
Uma vantagem adicional com o método para reduzir contaminantes
em fluidos de acordo com a presente invengao €, em contraste com
meétodos tal como troca idnica convencional é que nenhum residuo pe-
rigoso é gerado pelo método.

[0026] Em uma modalidade particulas de pd de ferro porosas ten-
do uma faixa de tamanho de particula entre 10 mm e 10 um, preferi-
velmente entre 5 mm e 20 um e preferivelmente entre 2 mm e 45 um é
preferivelmente usada. P6 de ferro mais fino pode da mesma forma
ser usado e pode nestes casos ser transformado em particulas poro-
sas mais grossas por métodos conhecidos tal como compactagao e
dimensionamento; tratamento por calor e dimensionamento; ou com-
pactacado, tratamento por calor e dimensionamento. Os pods de ferro
usados nestes casos podem ter faixa de tamanho de particula entre 2
mm e 1 um, preferivelmente entre 1 mm e 1 um, e preferivelmente 0,5

mm e 1 um. Tendo tamanho de particula médios muito pequenos a

Petigdo 870180001359, de 08/01/2018, pag. 15/50



9/35

taxa de oxidagao das particulas de ferro para niveis muito altos, signi-
ficando uma perda de eficiéncia de processo. Dependendo da aplica-
cao, isto € tipo de fluido a ser tratado e tipo de contaminantes, pos de
ferro diferentes e ingredientes funcionais diferentes poderiam ser esco-
Ihidos para obter eficiéncia ideal. Para reduzir teor de nitrato em agua
potavel, pé de ferro quimicamente reduzido mostrou ser uma modali-
dade preferida da presente invencgao.

[0027] Preferivelmente, o p6 de ferro tem um teor de Fe de mais
do que 90% de ferro, preferivelmente mais do que 95%. Particulas de
po6 de ferro usadas podem originar diretamente de atomizagéao de ferro
fundido, isto, € atomizagao de gas e atomizacido de agua de ferro fun-
dido, reducédo quimica de éxidos de ferro tal como redugao de CO ou
reducdo de H2 de Oxidos de ferro e depois disso sendo misturado com
os ingredientes funcionais opcionamente seguido por outras etapas de
processos, tal como compactacdo, tratamento por calor, dimensiona-
mento ou combinagcdes dos mesmos.

[0028] As particulas de ferro ou p6 de ferro usadas podem ser par-
ticulas de ferro tendo uma faixa de tamanho de particula entre 10 mm
e 10 um, preferivelmente entre 5 mm e 20 um e preferivelmente entre
2 mm e 45 um porém nao sera interpretada como limitada a estes ta-
manhos de particula. Se as particulas de ferro forem submetidas a
compactagao e/ou calor, tamanhos de particula menores poderiam ser
usados, por exemplo, entre 2 mm e 1 um, preferivelmente entre 1 mm
e 1 um, e preferivelmente 0,5 mm e 1 um. Além disso, em outra moda-
lidade as particulas de ferro sdo preferivelmente particulas de ferro
porosas, isto €, as particulas sdo porosas por si proprias.

[0029] O ingrediente funcional € adicionado ao corpo de ferro, isto
€, particulas de ferro ou estrutura de particula de ferro, em uma quan-
tidade de com 0,01% - 10% preferivelmente 0,05 - 8%, preferivelmente

0,1 - 5% em peso de pelo menos um ingrediente funcional. O tamanho
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de particula dos ingredientes funcionais pode ser menor do que 20 um,
preferivelmente menor do que 10 um, e em alguns casos da mesma
forma preferivelmente menor do que 5 um, por exemplo, preferivel-
mente 0,01 - 20 um, preferivelmente 0,01 - 10 um, preferivelmente
0,02 - 10 wm, preferivelmente 0,02 - 5 um.

[0030] Misturando do p6 de ferro ou particulas com o pelo menos
um ingrediente funcional € realizada por mistura mecénica de uma tal
maneira que as particulas funcionais pequenas sao forgadas na poro-
sidade interna da estrutura de particula de ferro permeavel e sao blo-
queadas na estrutura.

[0031] Compactacdo de um material descrito € feita em pressdes
abaixo de 1000 MPa, preferivelmente abaixo de 600 MPa, por exemplo
10-1000 MPa ou 20-600 MPa, para obter uma densidade compactada
de cerca de ou menos do que 7,0 g/cm® para formar formas desejadas,
tal como blocos, granulos ou péletes. Preferivelmente a densidade
compactada esta entre 2,5-7,0 g/cm?®, preferivelmente 4-6 g/cm® de-
pendendo do tipo de pd de ferro usado. As forcas de processo de
compactacao, se um ingrediente funcional esta presente, as particulas
de ingrediente funcionais menores livres a ser bloqueadas dentro do
corpo de ferro. Um pé de ferro tendo forma irregular e uma estrutura
porosa pode fornecer alta resisténcia verde a compostos porosos per-
meaveis desse modo permitindo densidade mais baixa promovendo
permeabilidade mais alta.

[0032] Modalidades requerendo tratamento por calor para obter
um composto poroso e permeavel de acordo com a invengéo envolve-
riam temperaturas abaixo de 1200C, abaixo de 1000° C, ou abaixo de
800C dependendo dos tipos de po de ferro e ingredi entes funcionais
usados em uma atmosfera de reducéo ou inerte. A temperatura de tra-
tamento por calor estando acima de 300C, preferive Imente acima de

400C. Intervalos de temperatura de interesse s&o e specialmente 300-
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1200C ,400-1200C, 300-1000C, 400-1000C, 300-800 T, 400-
800C, 300-700C, 400-700C, 300-600C, 400-600C, 300-500C e
400-500C. O tratamento por calor de acordo com a p resente invengao
induz ligacao entre particulas de ferro, denominado ligagao térmica. Se
um ingrediente funcional estiver presente, a temperatura de tratamento
por calor da mesma forma deveria ser escolhida de forma que o ingre-
diente funcional € mantido em seu estado original, por exemplo nao
difundindo-se na estrutura de ferro. Da mesma forma, processo de tra-
tamento por calor forga as particulas de ingrediente funcionais meno-
res livres ser bloqueadas dentro do corpo de ferro poroso permeavel.
[0033] Dimensionamento de um material de ferro descrito em par-
ticulas antes de uma adicdo do pelo menos um ingrediente funcional
preferivelmente resulta em uma faixa de tamanho de particulas entre
10 mm e 10 um, preferivelmente entre 5 mm e 20 um e preferivelmen-
te entre 2 mm e 45 um.

[0034] A etapa de mistura pode ser realizada em um misturador
ordinario, tal como um misturador de lamina Z, misturador de cone,
misturador de fita ou misturador de alta velocidade durante um periodo
de tempo entre 0,5 minutos a 8 horas, preferivelmente 1 minuto a 5
horas ou 30 minutos a 3 horas. Compactacdo pode ser realizada em
qualquer equipamento de compactagcdo adequado tal como uma pren-
sa uniaxial ordinaria em uma pressao abaixo de 1 000 MPa ou em
maquina de compactacao de alta velocidade. Tratamento por calor po-
de ser realizado em um forno de batelada ou um forno de esteira de
malha continua em uma temperatura de 300-1200°C dur ante um peri-
odo entre 5 minutos e 24 horas, por exemplo 30 minutos a 18 horas, 1-
12h, 2-8h. Dimensionamento ou moagem suave pode ser realizado em
qualquer equipamento adequado produzindo um tamanho de particula
entre 10 mm e 10 um, preferivelmente entre 5 mm e 20 um e preferi-

velmente entre 2 mm e 45 um.
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[0035] Em uma modalidade da presente invencao particulas de
ferro porosas quimicamente reduzidas tendo uma faixa de tamanho de
particula entre 10 mm e 10 um s&o mecanicamente misturadas com
pelo menos um ingrediente funcional. O tamanho de particula dos in-
gredientes funcionais pode ser menor do que 10 um, preferivelmente
menor do que 5 um. A mistura mecanica € realizada de uma tal manei-
ra que as particulas pequenas sao forgcadas na porosidade interna das
particulas de ferro porosas, tal como pé de ferro reduzido semelhante
a esponja, e ficam bloqueadas na estrutura.

[0036] Em outra modalidade da presente invencao, particulas de
po de ferro, tendo faixa de tamanho de particula entre 2 mm e 1 um,
preferivelmente entre 1 mm e 1 um, e preferivelmente 0,5 mm e 1 um,
sao submetidas a tratamento por calor a 300-1200C, dependendo do
tamanho de particula, dos tipos de p6 de ferro e ingredientes funcio-
nais, em uma atmosfera de reducao ou inerte. Depois do tratamento
por calor, a massa de po resultante € dimensionada em pd de ferro
poroso com tamanho desejado. O p6 dimensionado e tratado por calor
€ em seguida mecanicamente misturado com 0,01 - 10% em peso de
pelo menos um ingrediente funcional. O tamanho de particula dos in-
gredientes funcionais pode ser menor do que 10 um, preferivelmente
menor do que 5 um. A mistura mecanica € realizada de uma tal manei-
ra que as particulas funcionais pequenas sao forgadas na porosidade
interna das particulas de ferro, e sdo bloqueadas na estrutura.

[0037] Em ainda outra modalidade particulas de ferro tendo uma
faixa de tamanho de particula entre 10 um e 10 mm sao misturados
com 0,01 -10% em peso de pelo menos um ingrediente funcional. O
tamanho de particula dos ingredientes funcionais sendo menores do
que 20 um, preferivelmente menores do que 10 um. A referida mistura
€ submetida ser compactacido em pressdes abaixo de 1000 MPa, pre-

ferivelmente abaixo de 600 MPa, para obter uma densidade compac-
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tada entre 2,5-7,0 g/cm®, preferivelmente 4-6 g/cm® dependendo do
tipo de po6 de ferro usado, em formas desejadas tal como blocos, gra-
nulos ou péletes. O composto compactado pode alternativamente ser
dimensionado no tamanho desejado. O processo de compactagao for-
¢ca as particulas funcionais menores livres ser bloqueadas dentro do
corpo de ferro poroso. Um p6 de ferro tendo forma irregular e uma es-
trutura porosa pode fornecer resisténcia verde alta ao composto poro-
so permeavel desse modo permitindo densidade mais baixa promover
permeabilidade mais alta.

[0038] Em ainda outra modalidade particulas de ferro tendo uma
faixa de tamanho de particula acima entre 10 mm e 10 um, preferivel-
mente entre 5 mm e 20 um e preferivelmente entre 2 mm e 45 um sao
misturadas com 0,01% - 10%, preferivelmente 0,1 - 5% em peso de
pelo menos um ingrediente funcional. O tamanho de particula do in-
grediente funcional sendo menor do que 20 um, preferivelmente menor
do que 10 um. A referida mistura € submetida a tratamento por calor a
300-1200C em uma atmosfera de redugdo ou inerte. D epois do trata-
mento por calor a massa em po resultante é dimensionada no tama-
nho desejado. Os processos de tratamento por calor forga as particu-
las menores livres ser bloqueadas dentro do p6 de ferro poroso.

[0039] Em ainda outra modalidade particulas de ferro tendo uma
faixa de tamanho de particula acima entre 10 mm e 10 um sdo mistu-
radas com 0,01% -10% em peso de pelo menos um ingrediente funci-
onal. O tamanho de particula do ingrediente funcional sendo menor do
que 20 um, preferivelmente menor do que 10 um. A referida mistura &
submetida a compactacdo em pé em pressdes abaixo de 1000 MPa
para obter uma densidade compactada menor do que 7,0 g/cm® para
formar formas desejadas, tal como blocos, granulos ou péletes. Os
processos de compactacao forcam as particulas menores livres ser

bloqueadas dentro do corpo de ferro. O referido compacto € em segui-
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da submetido a tratamento por calor a 300-1200C, d ependendo do
tamanho de particula, tipos de p6 de ferro e ingredientes funcionais
usados, em uma atmosfera de redugdo ou inerte. A temperatura de
tratamento por calor deveria ser da mesma forma escolhida de forma
que o ingrediente funcional seja mantido em seu estado original, por
exemplo, ndo difundindo na estrutura de ferro. O composto compacta-
do e tratado por calor pode ser alternativamente dimensionado no ta-
manho desejado.

[0040] Em uma modalidade alternativa particulas de ferro tendo
uma faixa de tamanho de particula entre 2 mm e 1 um, preferivelmente
entre 1 mm e 1 um, e preferivelmente 0,5 mm e 1 um s&o submetidas
a compactacdo em pressdes abaixo de 1000 MPa para obter uma
densidade compactada entre aquela 2,5-7,0 g/cm®, ou 4 - 6 g/cm® de-
pendendo do tipo pd de ferro usado, para formar formas desejadas, tal
como blocos, granulos ou péletes. O corpo compactado sendo em se-
guida dimensionado em particulas tendo uma faixa de tamanho de
particulas entre 10 mm e 10 um. O material dimensionado € mecani-
camente misturado com 0,01% - 10% em peso de pelo menos um in-
grediente funcional. O tamanho de particula do ingrediente funcional
pode ser menor do que 10 um, preferivelmente menor do que 5 um. A
mistura mecanica é realizada de uma tal maneira que as particulas
funcionais pequenas s&o forgadas na porosidade interna das particu-
las de ferro porosas e sdo bloqueadas na estrutura.

[0041] Em uma modalidade alternativa particulas de ferro tendo
uma faixa de tamanho de particula entre 2 mm e 1 um, preferivelmente
entre 1 mm e 1 um, e preferivelmente 0,5 mm e 1 um s&o submetidas
a compactacdo em pressdes abaixo de 1000 MPa para obter uma
densidade compactada entre aquela 2,5-7,0 g/cm®, ou 4-6 g/cm® de-
pendendo do tipo p6 de ferro usado, para formar formas desejadas,

tais como blocos, granulos ou péletes. O corpo compactado € subme-
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tido a tratamento por calor a 300-1200C, dependend o do tamanho de
particula, tipos de po de ferro e ingredientes funcionais usados, em
uma atmosfera de redugao ou inerte. O material tratado por calor a ser
em seguida dimensionado em particulas tendo um tamanho de parti-
culas varia entre 10 mm e 10 um, preferivelmente entre 5 mm e 20 um,
e preferivelmente entre 2 mm e 45 um. O material dimensionado é
mecanicamente misturado com 0,01% - 10% em peso de pelo menos
um ingrediente funcional. O tamanho de particula do ingrediente funci-
onal pode ser menor do que 10 um, preferivelmente ser menor do que
5 um. A mistura mecénica € realizada de uma tal maneira que as par-
ticulas funcionais pequenas séo forgcadas na porosidade interna das
particulas de ferro porosas e sao bloqueadas na estrutura.

[0042] Em ainda outra modalidade, um método para produzir um
composto poroso e permeavel envolve um p6 de ferro reduzido por H2
(particulas porosas) tendo uma faixa de tamanho de particula entre 45
um e 850 um em tamanho, e tendo um teor de Fe de pelo menos 90%
em peso do pd de ferro que € mecanicamente misturado com um in-
grediente funcional escolhido a partir de grafite e/ou carvéao ativado,
em que o ingrediente funcional é preso nos poros das particulas de
ferro porosas. O composto compreende um corpo de po6 de ferro de
particulas porosas reduzido por H2 tendo uma faixa de tamanho de
particula entre 45 um e 850 um em tamanho e tendo um teor de Fe de
pelo menos 90% em peso do pd de ferro, e o ingrediente funcional é
escolhido a partir de grafite e/ou carvao ativado.

[0043] Em outra modalidade da invencdo um método para reduzir
o teor de contaminantes em fluidos é descrito compreendendo as eta-
pas de obter um composto poroso permeavel como descrito acima e
permitindo o fluido contaminado passar através do composto permea-
vel desse modo reduzindo o teor dos contaminantes.

[0044] O composto poroso permeavel pode ser colocado dentro de
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um recipiente conectado ao sistema de fornecimento do fluido a ser
tratado. Tais recipientes poderiam ser colocados serialmente ou para-
lelamente e conectados a recipientes adicionais contendo outras subs-
tancias conhecidas para reduzir o teor de substancias prejudiciais no
fluido. O composto de acordo com a invencédo preferivelmente tem
uma area de superficie especifica acima de 0,2, preferivelmente acima
de 0,5 e preferivelmente acima de 1 m%g como medido por BET (Bru-
nauer, Emmett e Teller, 1938).

[0045] O composto poroso permeavel de acordo com a presente
invencao deveria ter uma permeabilidade, expressa como porosidade
variando de 11 a 68%, preferivelmente 23-50%, indiferente da modali-
dade.

[0046] Em uma modalidade da presente invencdo, o composto po-
roso permeavel consiste em uma mistura de ferro porosa, e 0,01% -
10%, preferivelmente 0,1 - 5% em peso de pelo menos um ingrediente
funcional.

[0047] Uma modalidade da invengao € aplicar o composto a trata-
mento de agua potavel, tratamento de agua residual (municipal e in-
dustrial) e remediacdo de solo. O composto poroso permeavel de
acordo com a invengao € designado para tratamento ideal de nitrato e
nitritos e contaminantes inorganicos téxicos e organicos.

[0048] Nenhum produto residual perigoso direto € gerado ao usar
0 composto poroso permeavel de acordo com a invengao para trata-
mento de agua.

[0049] O gerado por produto, isto € o composto poroso usado, po-
de ser usado em outras industrias, por exemplo, como matéria-prima
para a industria de ago. O composto de acordo com a invencédo de-
monstra maior e mais consistente desempenho em remocao de nitrato
e outros contaminantes durante tratamento de agua e resulta em ne-

nhum residuo perigoso direto.
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DESENHOS

[0050] A figura 1 mostra um desenho esquematico de compostos

porosos permeaveis de acordo com a invencao e formas diferentes,
que o composto poderia ser feito.

[0051] A figura 2 mostra um desenho esquematico de uma coluna
usada para avaliar o desempenho do composto poroso permeavel de
acordo com a invengao.

[0052] A figura 3 mostra um desenho esquematico de um aparato
usado para avaliar permeabilidade do composto poroso permeavel de
acordo com a invengdo. Usando pressdo de ar minima para ajudar
agua a superar a tensao de superficie de agua no composto para de-
terminar a densidade permeavel max. (min.) (porosidade). O composto
foi compactado em densidade diferente (porosidade). Medida da quan-
tidade de agua passada através do composto antes do tempo sob
pressao ou sem pressao.

[0053] figura 4. Exemplos de métodos de producéo de acordo com
a invencao

[0054] figura 5: Quadro de particula de ferro porosa

[0055] figura 6: Quadro de particula de ferro sélida

[0056] figura 7: Quadro mostrando ingredientes funcionais (aqui
particulas de carvao ativado (CA)) na forma livre aprisionados nos po-
ros de particulas de ferro porosas através de processos de misturas
mecanicos. A estrutura de particula de ferro porosa tem uma cor mais
clara do que as particulas de CA encaixadas.

EXEMPLOS

[0057] Os seguintes materiais foram usados como materiais funci-

onais;
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TABELA 1
Componente | Tamanho de par- | Area de superfi-
Nome principal % em | ticula médio D50, | cie especifica
peso pum (BET) m%g
Carvao ativado, AC 954 %C 3,8 680
Grafite A 994 % C 2,71 250
Grafite B 99,0% C 55 10
Oxido férrico 99,1 % Fe,03 0,75 5
[0058] Ingredientes funcionais usados
EXEMPLO 1
[0059] Uma amostra de agua de ocorréncia natural, agua de solo

de Martinsberg, PA, USA, foi usada. Analise quimica € mostrada na
tabela 2. O teste foi realizado bombeando-se a agua em uma coluna
tendo um material de teste, como mostrado na figura 3. O tempo de
contato de leito vazio, EBCT, foi 25 minutos. A agua efluente foi anali-
sada quanto a contaminantes depois de certos intervalos de tempo. O

teor de contaminantes em 0 hora é igual ao teor na agua nao tratada

(influente).
TABELA 2

Nitrato (N) [mg/l] 22,7

pH 7,33

Alcalinidade [mg/I] 220

Acidez [mg/l] <1,0

Dureza total [mg/1] 531

Condutividade [mS/cm] 2680

[0060] Materiais diferentes foram testados como materiais per-

meaveis referindo-se a sua capacidade de reduzir concentracdo de
nitrato na solugdo. Os seguintes materiais foram testados;

[0061] Material 1; Um carvao ativado disponivel comercial granular,
CA, 0,6 x 2.4 mm de tamanho tendo uma area de superficie especifica
de 600 m?g como medido por método de BET.

[0062] Material 2; Um pd de ferro atomizado ndo poroso solido
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comercial disponivel, tendo um tamanho de particula menor do que
200 um, tendo um teor de carbono de menor do que 0,1% em peso
dissolvido na matriz de ferro, e uma area de superficie especifica me-
nor do que 0,1 m?/g como medido de acordo com BET.

[0063] Material 3; Um agregado de ferro ndo poroso comercial dis-
ponivel tendo um teor de carbono de 3% em peso dissolvido na matriz
de ferro, uma area de superficie especifica de 1,2 m?g como medido
de acordo com BET e um tamanho de 0,3 x 5 mm.

[0064] Material 4; Um composto poroso permeavel de acordo com
a presente invengao tendo uma area de superficie especifica de 2,7
m?/g como medido de acordo com BET. O composto sendo produzido
misturando-se grafite A com um pd de ferro reduzido por hidrogénio
poroso tendo um tamanho de particula entre 10-850 um, tamanho de
particula médio de cerca de 250 um durante um periodo de 30 minutos
até que o grafite foi forgcado nos poros do p6 de ferro. A quantidade de
grafite A no referido composto foi 1% em peso do composto.

[0065] Material 5: Um composto poroso permeavel de acordo com
a presente invengao tendo uma area de superficie especifica de 6,7
m?/g como medido de acordo com BET. O composto sendo produzido
por alumina ativada com um p6 de ferro poroso reduzido por hidrogé-
nio tendo um tamanho de particula entre 10-850 um, tamanho de par-
ticula médio de cerca de 250 um durante um periodo de 30 minutos
até que a alumina foi forcada nos poros do pé de ferro. A quantidade
de alumina ativada nos referidos composto foi 4% em peso do com-
posto.

[0066] Material 6: Um composto poroso permeavel de acordo com
a presente invengao tendo uma area de superficie especifica de 2,0
m?/g como medido de acordo com BET. O composto sendo produzidos
por zedlito com um pd de ferro poroso reduzido por hidrogénio tendo

um tamanho de particula entre 10-850 um, tamanho de particula meé-
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dio de cerca de 250 um durante um periodo de 30 minutos até que o
zeodlito foi forgado nos poros do pé de ferro. A quantidade de zedlito no
referido composto foi 4% em peso do composto.

[0067] O teste foi continuamente conduzido durante um periodo de
72 horas para cada material. A seguinte tabela mostra a concentracéo
de ions de nitrato em efluente para cada material. A concentracédo de
nitrato foi medida por um eletrodo seletivo de ion e expressa como teor

de nitrogénio em mg/I.
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[0068] Como pode ser visto a partir de tabela 3 acima os compos-
tos porosos permeaveis de acordo com a invengdo podem reduzir o
teor de nitrato durante o periodo de teste total e acima de 90% dentre
3 a 48 horas de ciclo, dependendo do ingrediente funcional usado. Ma-
terial 1 reduz a concentragao de nitrato com cerca de 18-45% até 9
horas. Material 2 mostra dificiimente qualquer efeito de reducdo e ma-
terial 3 reduz o teor de nitrato menos do que 50% durante o periodo de
teste e apenas comeca a trabalhar depois de um periodo de tempo
substancial.

EXEMPLO 2

[0069] Varios compostos porosos permeaveis de acordo com a

invencéo, foram testados de acordo com o método descrito no exem-
plo 1, em consideracédo a capacidade de redugao de nitrato. A agua a
ser usada foi empregada da mesma fonte. Os compostos porosos
permeaveis foram preparados misturando-se ingredientes funcionais
diferentes com um pé de ferro poroso obtido por reducdo de hidrogé-
nio de o6xidos de ferro e tendo um tamanho de particula entre 10-850
um, tamanho de particula médio de cerca de 250 um durante um peri-
odo de 30 minutos até que o ingrediente funcional foi bem distribuido e
aprisionado nos poros do ferro poroso permeavel.

[0070] No composto 1, 1% em peso de CA foi usado como ingre-
diente funcional. A area de superficie especifica do composto 1 foi 5,7
m?/g como medido por BET.

[0071] No composto 2, 2% em peso de CA foram usados como
ingrediente funcional. A area de superficie especifica do composto 2
foi 12,8 m?/g como medido por BET.

[0072] Em composto 3, 1% em peso de grafite A foi usado como
ingrediente funcional. A area de superficie especifica do composto 3
foi 2,7 m?/g como medido por BET.

[0073] No composto 4, 2% em peso de grafite B e 3% em peso de

Petigdo 870180001359, de 08/01/2018, pag. 29/50



23/35

oxido féerrico, Fe,O3 foram usados como ingredientes funcionais. A
area de superficie especifica do composto 1 foi 0,6 m?/g como medido
por BET.

[0074] A concentragao de nitrato foi medida por um eletrodo seleti-
vo de ion e expressa como teor de nitrogénio em mg/I.
TABELA 4
Composto 1 de | Composto 2 de | Composto 3 de | Composto 4 de
acordocoma | acordocoma | acordocom a acordo com a
Horas invencgao invengao invengao invengao
N % de N % de N % de N % de
mg/l | redugao | mg/l | reducdo | mg/l | redugdo | mg/l | redugao
0 22,4 0 22,4 0 22,4 0 22,7 0
3 13,1 41,5 12,0 46,4 13,6 39,3 214 57
6 11,8 47,3 9,8 56,3 1,9 91,5 20,4 10,1
9 7,8 65,2 57 74,6 1,2 94,6 19,6 13,7
12 1,7 92,4 1,3 94,2 0,9 96,0 17,6 22,5
24 1,6 92,9 1,0 95,5 1,2 94,6 9,6 57,7
28 2,2 90,2 1,5 93,3 0,9 96,0 7,3 67,8
32 2,2 90,2 1,2 94,6 0,7 96,6 6,5 71,4
48 2,5 88,8 1,0 95,5 0,9 96,0 4.1 81,9
52 2,1 90,6 0,9 96,0 1,1 95,1 4.1 81,9
56 2,2 90,2 1,7 92,4 1,9 91,5 6,3 72,2
72 1,3 94,2 1,0 95,5 1,8 92,0 9,1 59,9
[0075] Como pode ser visto a partir da tabela 4 os compostos po-

rosos permeaveis 1 - 3 tem uma capacidade de remocgao de nitrato
com mais do que 90% depois de 9-12 horas. O Composto 4 reduz o
teor de nitrato em um nivel de cerca de 70% depois de 32 horas e até
56 horas de teste.

EXEMPLO 3

[0076]

permeavel de acordo com a invengao reduzir contaminantes multiplos

Este exemplo mostra a capacidade de um composto poroso

em agua de solo. O teste foi realizado de acordo com o exemplo 1

com a excecdo que Arsénico, As, fosfato, PO,>, e cromo hexavalante,
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Cr”!, foram adicionados, reforcados, a agua antes do teste.

[0077] O material permeavel foi o composto poroso permeavel
numero 2 usado no exemplo 2.

[0078] A concentragao de nitrato foi medida por um eletrodo seleti-
vo de ion e expressa como teor de nitrogénio em mg/l. A concentragéo
de fosfato e Cr hexavalente foi medida por um método colométrico e a
concentracdo de arsénico por analisador de absor¢cédo atdbmico, AAS. A
concentracdo de fosfato foi expressa como P mg/l. Da mesma forma

concentracdes de As e Cr é expressado em mg/l.

TABELA 5
Nitrato As mg/l PO.* crV
Horas | (N) | % de % de (P) % de % de
mg/l | redugao mgfl reducao | mg/l | redugao mg/l reducao
0 23,1 0 1,260 0 0,285 0 0,273 0
3 5,01 78,3 0,007 99,4 0,064 77,5 0,031 88,6
6 2,30 90,0 0,007 99,4 0,053 81,4 0,021 92,3
9 1,44 93,8 0,002 99,8 0,053 81,4 0,027 90,1

N
N

1,46 93,7 0,003 99,8 0,048 83,2 0,023 91,6
24 0,49 97,9 0,006 99,5 0,058 89,6 0,013 95,2
28 0,61 97,4 0,009 99,3 0,061 78,6 0,012 95,6
32 0,80 96,5 0,008 99,4 0,059 79,3 0,011 96,0
48 1,00 95,7 0,007 99,4 0,073 74,4 0,014 94,9

[0079] Como pode ser visto a partir da tabela 5, o composto poro-
so permeavel de acordo com a invengao tem a capacidade de combi-
nacdes multiplas de remocgao de contaminantes.

EXEMPLO 4

[0080] Este exemplo mostra a capacidade de um composto poroso

permeavel de acordo com a invengao, composto 2 no exemplo 2, re-
duzir contaminantes multiplos em agua de solo comparado a material
3 no exemplo 1.

[0081] O teste foi realizado de acordo com o exemplo 1 com a ex-

cecao que Arsénico, As fosse adicionado, reforgado, para a agua an-
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tes do teste.
[0082] A concentragao de nitrato foi medida por um eletrodo seleti-
vo de ion e expressa como teor de nitrogénio em mg/l e a concentra-

cao de arsénico foi medida por AAS.

TABELA 6
4 a2 0,
Pé de ferro ndo }?oroso + 3% de Composto 2
grafite
. - de acordo com a invengao
- exemplo comparativo
Horas - Nitrat
le;f;to % de As % de ! (La) ° % de As % de
mgl reducao| mg/l |redugao mgll reducao| mg/l |reducao
0 225 0 5,300 0 23,0 0 5,400 0
3 21,1 6,2 0,022 99,6 3,9 83,0 |0,014| 99,7
6 20,8 7,6 0,013 99,8 3,0 87,0 |0,007| 99,9
9 21,1 6,2 0,020 99,6 4,5 80,4 |0,083| 98,5
12 225 0 0,033| 994 3,6 84,3 10,024 | 99,6
24 18,1 19,6 0,458 914 3,0 87,0 |0,019| 99,6
28 22,0 2,2 0,460 91,3 2,7 88,3 |0,011 99,8

[0083] Como esta evidente a partir da tabela 6, 0 composto poroso
permeavel de acordo com a invenc¢ao tem no final das contas uma ca-
pacidade mais alta de remogao de arsénico quando comparado ao
exemplo comparativo. Depois de 24 horas, a capacidade para o mate-
rial comparativo de reduzir As € baixa visto que tal tendéncia ndo é
notada para o composto de acordo com a invencdo. A capacidade pa-
ra remogao de nitrato é cerca de 80-90% para o material inventivo vis-
to que o pd de ferro ndo poroso tendo um teor de carbono de 3% em

peso dissolvido na matriz de ferro remove o nitrato em um nivel limita-

do.
EXEMPLO 5
[0084] Este exemplo mostra como determinar o grau de aprisio-

namento para um composto poroso permeavel de acordo com a in-
vengao.

[0085] Um po6 de ferro poroso foi misturado com ingredientes fun-
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cionais diferentes, 2% em peso de CA, 1% em peso de grafite A e 2%
em peso de grafite B, respectivamente, durante 20 minutos. Analise de
peneira padrao foi realizada no composto poroso permeavel e teor de
carbono foi medido nas fragdes diferentes. Quando o ingrediente fun-
cional melhor € bem distribuido e preso nos poros do ferro poroso, o
teor relativo de ingrediente funcional nas fragdes diferentes sera téo
proximo quanto possivel ao percentual do material total nas fracdes.
Dividindo-se o teor de material funcional em um intervalo de peneira
com o teor total de ingrediente funcional, € obtida uma medida do grau
de distribuicdo e aprisionamento. Para obter distribuicido e aprisiona-
mento suficientes do ingrediente funcional esta medida, distribuicdo
relativa, estara entre 1,50 e 0,50 durante intervalos contendo mais do
que 5% em peso do composto poroso permeavel. Além disso, a quan-
tidade de material funcional na fracdo mais fina, menor do que 0,075
mm, nao excedera 30%, preferivelmente ndo excedera 20% da quanti-
dade total de material funcional.

[0086] O pé de ferro poroso usado tem um teor de Fe de no mini-
mo 97% em peso, um teor de carbono abaixo de 0,1% em peso, uma
densidade aparente de 1,3 g/cm®. 46,8% em peso estavam acima de
0,250 mm, 30,9% em peso acima de 0,150 mm, 13,8% em peso acima
de 0,075 mm e o resto, 8,5% em peso abaixo de 0,075 mm.

[0087] A seguinte tabela 7 mostra a analise de peneira do compos-
to poroso permeavel diferente e da mesma forma o teor de carbono

nas fragdes de peneira diferentes.
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EXEMPLO 6 - PREPARACAO DO COMPOSTO POROSO PERMEA-
VEL

[0088] Este exemplo mostra como varios tipos de pos de ferro po-

dem ser usados para producdo dos compostos porosos permeaveis,
dependendo do método de preparagao. Pds de ferro usados e método
de producdo serdao escolhidos de forma que o composto poroso per-
meavel tera menos do que 20% em peso abaixo de 75 um, preferivel-
mente menos do que 10% em peso abaixo de 75 um como particulas
de ferro porosas melhores podem facilmente ser transportados esco-
ando pelo fluxo de agua. Como ingrediente funcional 2% de CA foi
usado.
[0089] Tipos diferentes de compostos porosos permeaveis foram
preparados por;

(1) compactar um p6 de ferro em barras de TRS (Traverse
Rupture Strength) seguido por dimensionamento, suavemente moer no
tamanho desejado, depois disso misturar com o ingrediente funcional,
- CSM

(2) compactar um po6 de ferro em barras de TRS seguido
por tratamento por calor em uma atmosfera de nitrogénio seguido por
dimensionamento, moer no tamanho desejado, depois disso misturar
com o ingrediente funcional, - CHSM

(3) misturar o ingrediente funcional com um pé de ferro,
compactar a mistura em barras de TRS seguido por dimensionamento,
suavemente moer no tamanho desejado, - MCS

(4) misturar o ingrediente funcional com um poé de ferro,
compactar a mistura em barras de TRS seguido por tratamento por
calor em uma atmosfera de nitrogénio seguido por dimensionamento,
moer no tamanho desejado, - MCHS
[0090] Depois da compactacido, densidade verde, porosidade e

resisténcia verde foram medidas. Resisténcia verde foi da mesma for-
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ma medida depois do tratamento por calor. Depois disso as amostras
foram dimensionadas no tamanho desejado, distribuicdo de tamanho
de particula e densidade aparente foram medidos no p6é de tamanho
obtido.

[0091] Densidade verde (GD) foi medida dividindo-se o peso da
amostra com o volume calculado.

[0092] Resisténcia verde (GS), expressa a resisténcia da estrutura
porosa do composto feito, foi medida de acordo com ASTM B 312 -
ISO 3995

[0093] Porosidade foi medida com base em medidas de densidade
verde e a densidade especifica (a densidade sem a porosidade) do
material.

[0094] Densidade aparente (DC) foi medida usando um metro de
Hall Flow. Area de superficie especifica (SSA) foi medido de acordo

com o método de BET.
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[0095] A tabela 8 mostra que compostos porosos permeaveis de
acordo com a presente invencédo podem ser produzidos de acordo com
varios metodos.

[0096] Por exemplo, p6 de ferro ndo poroso pode ser transformado
em um composto poroso permeavel tendo uma porosidade acima de
25%, produzindo permeabilidade suficiente ao liquido ou fluido conta-
minado. Por exemplo p6 de ferro ndo poroso pode da mesma forma
ser transformado em um po6 de ferro poroso ou estrutura.

[0097] P6 de ferro mais fino pode da mesma forma ser usado para
produzir o composto poroso permeavel com uma distribuicido de tama-
nho de particula substancialmente menor do que 20% em peso sendo
menor do que 75 um. Se mais do que 20% em peso do composto po-
roso permeavel é menor do que 75 um o composto sera menos eficaz
como a fragdo mais fina tende ser transportada pelo liquido.

[0098] Para ndo desintegrar depois do processo, acredita-se que a
resisténcia verde do material compactado deveria exceder 500 psi, um
critério que € cumprido por todos os exemplos a partir do exemplo 6.
EXEMPLO 7

[0099] Este exemplo mostra como a porosidade requerida minima

para o composto poroso permeavel foi medida. Trés pds de ferro dife-
rentes, adequados a ser usados para produzir o composto poroso
permeavel, e dois compostos porosas permeaveis diferentes de acor-
do com a invencao foram testados. O equipamento de teste como de
acordo com a figura 3.

[00100] Os pos de ferro e os compostos foram compactados em
densidades verdes diferentes. Os compostos porosos permeaveis fo-
ram fabricados de acordo com a modalidade (3) descrita anteriormente.
[00101] Os materiais a ser testados foram colocados na coluna e
agua foi passada. A quantidade de agua penetrando através do mate-

rial de teste foi medida como ml de agua depois de 5 minutos.
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[00102] A seguinte tabela 9 mostra que a porosidade do composto
poroso permeavel tem que ser mais do que cerca de 11%. Isto é evi-
dente pelo teste 1 e 2. Em uma porosidade de 9,7% nenhuma agua
passa através do composto em qualquer pressdo aplicada (teste 2).
Em uma porosidade de 12,8% agua passa através do composto em
uma pressao minima de 5 psi (0,03 MPa), desse modo a porosidade

necessaria tem que estar acima de cerca de 11%.

TABELA 9
Teste1 | Teste2 | Teste 3 | Teste4 | Teste 5 | Teste 6
Na - | Na -
a0 po a0 po Poroso | Poroso | Poroso | Poroso
roso roso
% Fe minimo | minimo | minimo | minimo | minimo | minimo
° 99 99 98 97 97 97
% C maximo | maximo | maximo | maximo | maximo | maximo
° 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
AD g/cm® 3 3 2,4 1,3 1,3 1,3
+0,850
mm’°/wt 0 0 0 0 0 0
0
P6 de ferro 0.250
+
mm’°/wt 0 0 0 46,8 46,8 46,8
0
+
mr?11°/5\(/)vt 7,6 7.6 1,3 30,9 30,9 30,9
0
+0,075
mm’°/wt 37,2 37,2 45,3 13,8 13,8 13,8
0
-0,075
’ 55,2 55,2 53,4 8,5 8,5 8,5
mm %W‘t 3 3 3! b bl b

SSA m%g 0,05 0,05 0,12 0,23 0,23 0,23

. - i i - 1%
mistura nao nao nao nao 1%AC

grafite A
material com- de;f;‘::fe’ 68 | 711 | 59 | 477 | 494 | 500
pactado
porosidade, %| 12,8 9,7 24,3 39,4 37,2 36,5
Tempo, minu-| 5 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0
tos
Teste de per-
meabilidade ml de ml de ml de ml de ml de ml de
Pressdo de ar,| agua agua agua agua agua agua

psi/MPa  |depois de|depois deldepois de|depois deldepois de|depois de
5 minutos|5 minutos|5 minutos|5 minutos|5 minutos|5 minutos
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Teste1 | Teste 2 | Teste 3 | Teste 4 | Teste 5 | Teste 6
0/0 0 0 0 0 0 0
5/0,034 1 0 3 2 2 2
10/0,069 2 0 5 4 4 4
20/0,138 3 0 11 9 6 7
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REIVINDICAGOES

1. Composto poroso e permeavel para tratamento de fluidos
contaminados, caracterizado pelo fato de que compreende um corpo
de particulas de ferro e 0,01 a 10% em peso de pelo menos um ingre-
diente funcional selecionado do grupo consistindo em grafite, carvao
ativado e coque, na forma livre, distribuido e aprisionado nos poros e
cavidades do corpo de ferro, em que as particulas de ferro tém uma
faixa de tamanho de particula entre 20 um e 5 mm e menos de 20%
em peso das particulas de ferro tém um tamanho menor do que 75 um.

2. Composto de acordo com a reivindicagédo 1, caracteriza-
do pelo fato de que o pelo menos um ingrediente funcional tem um ta-
manho de particula abaixo de 20 um.

3. Composto de acordo com a reivindicagdo 1 ou 2, carac-
terizado pelo fato de que as particulas de ferro tém um teor de Fe de
mais do que 90% de ferro.

4. Composto de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢cbes 1 a 3, caracterizado pelo fato de que tem uma area de superficie
especifica acima de 0,2 m?/g como medido por BET.

5. Composto de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢cbes 1 a 4, caracterizado pelo fato de que a quantidade total do pelo
menos um ingrediente funcional esta entre 0,05-8% em peso.

6. Composto de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢cbes 1 a 5, caracterizado pelo fato de que as particulas de ferro séo
porosas.

7. Composto de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢cbes 1 a 6, caracterizado pelo fato de que o referido composto com-
preende um corpo de po de ferro de particulas porosas reduzido por
H2 tendo uma faixa de tamanho de particula entre 45 um e 850 um de
tamanho e tendo um teor de Fe de pelo menos 90% em peso do pé de

ferro, e o ingrediente funcional € escolhido a partir de grafite e/ou car-
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vao ativado.

8. Método para fabricar um composto poroso e permeavel
para tratamento de fluidos contaminados como definido em qualquer
uma das reivindicagdes 1 a 7, caracterizado pelo fato de que compre-
ende as etapas de:

misturar mecanicamente particulas de ferro tendo uma faixa
de tamanho de particula entre 20 um e 5 mm, em que menos de 20%
em peso das particulas de ferro tém um tamanho menor do que 75 um,
representando um corpo de ferro, com pelo menos um ingrediente fun-
cional selecionado do grupo consistindo em grafite, carvao ativado e
coque, na forma livre, que esta presente em uma quantidade de 0,01 a
10% em peso, até que os ingredientes funcionais sejam distribuidos
por forgcas mecanicas dentro do corpo de ferro e aprisionados nos po-
ros e cavidades do corpo de ferro.

9. Método de acordo com a reivindicagao 8, caracterizado
pelo fato de que as particulas de ferro s&o particulas de p6 de ferro
porosas reduzidas por H2 tendo uma faixa de tamanho de particula
entre 45 um e 850 um de tamanho, e tendo um teor de Fe de pelo me-
nos 90% em peso do pd de ferro, que sdo mecanicamente misturadas
com um ingrediente funcional escolhido a partir de grafite e/ou carvao
ativado, em que o ingrediente funcional € aprisionado nos poros das
particulas de ferro porosas.

10. Uso de um composto como definido em qualquer uma
das reivindicagdes 1 a 7, caracterizado pelo fato de ser para reduzir o
teor de contaminantes em um fluido, fazendo-se passar o referido flui-
do através do referido composto.

11. Uso de acordo com a reivindicagao 10, caracterizado
pelo fato de que o referido fluido € um fluido contendo agua, preferi-
velmente agua de solo, agua de rio, agua residual industrial, agua re-

sidual civica e/ou agua de superficie.
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12. Uso de acordo com a reivindicacdo 10 ou 11, caracteri-
zado pelo fato de que os referidos contaminantes sao selecionados a
partir do grupo consistindo em nitrato, nitrito, metais pesados, outras
substancias inorganicas toxicas e compostos organicos tdxicos; ou
combinagdes dos mesmos.

13. Uso de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 10
a 12, caracterizado pelo fato de que o referido fluido é para ser usado

como agua potavel.
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acordo com a invengao

Exemplos de modatidades de

Etapas de Processd

Mistura -
. aoum) + .
| P6de Fe reduzido por quimica {(10mm 10pm) H’

(<20pm, pref. <10pm)}

Ingrediente funcional

I
or calor ]
@ g most pref. 0.5mm-1pm), 300-1200°C]
[ Pode Fe (2mm-1 pen, pref. 1mm-1pm, m)
!
pPimensionamento
[ em pd poroso aspero |}
! ..
Mistura - |
[ Fe porosc + po de Fe + Ingrediente funcional {(<10Hm, b_‘s'rr.n.f. <5um)]
(3) Mistura |
| P6 de Fe (10mm-10um) + Ingrediente funcional (<20pm, pref. <10um)]
l " “
Compactagao .
4
[<1000MPa, pref. <600MPa para corpo compactado (bloqueios, granulos, pelotas)(2.5-
7gicm®, pref. 4-6gfem®))
1

Dimensionamento (opcional)

[em tamanho desejado]

(4) Mistura i
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funcional (<20um, pref. <10pm))
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(5)

Mistura

[ P6 de Fe (10mm-10pm) + Ingrediente funcional (<20um, pref. <10um)]

l
Compactag¢io
[<1000MPa, pref. <600MPa para corpo compactado (bloqueios, granulas, pelotas)

<7glcm?]
!

Tratamento por calor .
[300-1200°C]

Dimensionamento {opcicnal)

[em tamanha desejadd]

(6)

Compactagao
{ P6 de Fe (2mm-1 pm, pref. imm-1um, most pref. 0.5mm-1pm), <1000MPa
para corpo compactade (bloqueios, granulos, pelotas) (2.5—79)'cm3, or 4-Ggfcm3)]

’

Dimensionamento

|em particulas 10mm-10pm])
l

Mistura

[ Material dimensionado + Ingrediente funcional(<10pm, pref. <5pm)}

(7)

Compactagao

| P6 de Fe (2mm-1 pm, pref, 1mm-1um, most pref. 0.5mm-1um),
<1000MPa para corpo compactado {blogueios, granulos, pelotas) (2.5-7glcm?®, or 4-
Bglem®)]

1

Tratamento por calor
[300-1200°C]}
i

Dimensionamento
[em particulas 10mm-10um, pref. Smm-20pm, most pref. 2mm-45um]

i :
Mistura
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FIG. 4 (Cont.)




6/7

Particula de ferro porosa

> FIG. 5
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Ingredientes funcionais (aqui particulas de carbono ativadas (AC)) na
forma livre fechada nos poros de particulas de ferro porosas através
de processos de mistura mecénica
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