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DESCRIPCION

Método y sistema para el andlisis de liquidos que contienen materia sélida y monitorizacion o control de procesos que
contienen dichos liquidos

Campo de la invencion

La invencion comprende tecnologia de medicidon y/o monitorizacion de liquidos industriales que contienen materia
solida. En particular, la invencién se refiere al muestreo de liquido que contiene materia solida, como suspensiones
acuosas o filtrados de la industria forestal, industria petrolera y minera y procesos de tratamiento de aguas, y la
medicién posterior de las muestras. Mas detalladamente, la invencion se refiere a un método y sistema de andlisis en
linea que utiliza tecnologia de fraccionamiento de un flujo de muestra.

Antecedentes de la invencion

La monitorizacién de liquidos que contienen materia sélida en procesos industriales se puede realizar fuera de linea o
en linea. Los métodos fuera de linea implican con frecuencia el muestreo por lotes y el andlisis de laboratorio. Tienen
la ventaja de proporcionar informacion precisa y versatil sobre la suspensién, pero adolecen de considerables retrasos
de tiempo.

Los métodos en linea, por otro lado, brindan informacién instantanea o casi instantanea sobre la suspension, pero los
datos que se pueden obtener no son tan precisos como los que se pueden lograr en el laboratorio. Algunas
propiedades de la suspension no se pueden medir utilizando las técnicas en linea actuales.

Un ejemplo de un area notable en la que se necesitan mediciones de liquidos que contienen materia sélida es la
industria forestal, en la que las muestras de pasta de madera o los filtrados, tales como, por ejemplo, los filtrados de
agua de la tela metalica sinfin de la fabricacién de papel o filtrados de espesantes deben ser monitorizados para poder
controlar el proceso general. Ademas, por ejemplo, son de interés para medir los liquidos que contienen materia sélida
de la industria petrolera y minera y la industria de tratamiento de agua, especialmente la reutilizacion del agua, el
proceso de desalinizacion, especialmente los procesos de membrana y el tratamiento del agua de refrigeracién.
Muchas de estas suspensiones incluyen particulas, cuya cantidad y distribucion de tamafo tienen un efecto
considerable en las siguientes etapas del proceso. Por ejemplo, de hecho, se ha demostrado que la aglomeracion es
la principal amenaza para la deposicion y los problemas de funcionamiento relacionados en las maquinas papeleras.
Sin embargo, la pasta de madera y los liquidos y filirados que se originan en la industria papelera tienen una fuerte
tendencia a la floculacion, lo que hace que el analisis de la materia sélida presente sea un desafio.

Algunas técnicas de monitorizacion de muestras o filtrado de pasta de la técnica anterior han utilizado el
fraccionamiento de la muestra, por ejemplo, por filtracién, centrifugacién, sedimentacion o columna de flujo. El Unico
fraccionador continuo conocido es un fraccionador de flujo de columna, también denominado "fraccionador de tubo".
Se analizan fraccionadores de tubos, por ejemplo, en los documentos WO 2007/122289 y WO 2010/116030.

Hasta la fecha, solo la denominada técnica de citometria de flujo ha demostrado tener éxito en la deteccion y
evaluacion, por ejemplo, de recuentos, tamano y/o tipo de particulas en muestras de pasta o filtrados provenientes de
la industria de fabricacion de pasta y papel. Sin embargo, esa técnica es bastante sofisticada y requiere un
pretratamiento manual de la muestra en el laboratorio antes de la medicion. Ademas, no se puede utilizar para
mediciones en linea. La ventaja de las mediciones de citometria de flujo radica en que las particulas en las muestra
de liquido que contienen materia sélida se caracterizan de forma muy completa, por lo que también se pueden detectar
sustancias perturbadoras.

Por otro lado, existen algunas técnicas ligeras que proporcionan informacién en linea sobre la magnitud de la cantidad
de particulas pequenas en, por ejemplo, la turbidez general de las muestras. Sin embargo, dicha informacién no es
suficiente para todas las necesidades de control de procesos, ya que los métodos no pueden diferenciar diferentes
tipos de particulas basadas, por ejemplo, sobre el caracter hidr6fobo, el tamafo de las particulas y/o la naturaleza de
las particulas, sin que se proporcione informacion detallada sobre las sustancias perturbadoras. Dichos métodos se
discuten, por ejemplo, en los documentos WO 2012/010744 y WO 2012/010745.

El fraccionamiento de flujo de campo (FFF) representa un enfoque en la medicion de particulas en muestras de
procesos no industriales. El FFF fue descrito por primera vez por J. C. Giddings en 1966 y permite separar fisicamente
particulas que tienen diferentes propiedades fisicas entre si en una suspension. En el FFF, se inyecta una muestra en
la celda FFF donde las particulas se someten a un campo, por ejemplo, temperatura, electricidad, gravitacion, por lo
que, las particulas en la muestra sedimentan. Un flujo de liquido pasa a través de la celda perpendicular al campo de
sedimentacion y, como resultado, las particulas mas pequefias (mas ligeras) se mueven mas rapido en la direccion
del flujo en comparacién con las particulas mas grandes (mas pesadas). En una celda de flujo, las particulas viajan
en un flujo laminar y las particulas pesadas sedimentan mas rapido que las particulas ligeras y, por lo tanto, las
particulas pesadas experimentan una friccion adicional al tocar las paredes de la celda de flujo en comparacién con
las particulas ligeras. Hay muchos sistemas FFF diferentes disponibles segln la aplicacién y, sobre todo, segun el
intervalo de tamanos de particulas que se desee fraccionar. Por ejemplo, existen sistemas de sedimentacién FFF
(SAFFF) disponibles en los que el campo gravitatorio se induce a través de la fuerza centrifuga.
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En el FFF normal, la dimensién Z de la celda esté en el intervalo de 100-500 um. Para las muestras de pasta de papel
o sus filtrados, estas dimensiones son demasiado pequenfas para lograr una separacion notable. También es tipico
que un sistema SdFFF solo sea capaz de manejar cantidades muy pequefas de muestra, que estan por debajo de lo
que se necesita para una muestra de una fabrica de papel, siempre que se use la turbidez como detector principal. El
principal problema con las muestras que se originan en procesos industriales, por ejemplo, con muestras de fabricas
de papel es la presencia de fibras y especialmente fibras finas que tienen una fuerte tendencia a flocular en la celda
FFF y, por lo tanto, a bloquear la celda. Esto hace que el fraccionamiento sea un desafio, ya que los floculos atrapan
también particulas ligeras.

Por lo tanto, los métodos de la técnica anterior no son adecuados para separar particulas ligeras de las mas pesadas
en muchas muestras de importancia industrial.

Ademas de la floculaciéon, otro problema es la adherencia mecanica o quimica de sustancias entre si y la union de
sustancias pegajosas e hidréfobas a superficies de sistemas de fraccionamiento conocidos, en particular aquellos
basados en filtros de flujo cruzado o técnicas de FFF conocidas. Por lo tanto, existe la necesidad de técnicas de
andlisis y fraccionamiento mejoradas, por ejemplo, para filtrados o muestras de pasta. Existe una necesidad particular
de técnicas que adicionalmente permitan un control continuo en linea de procesos intensivos en agua.

Compendio de la invencion

Es un objetivo de la invencion proporcionar un nuevo método y sistema para medir/controlar liquidos que contienen
particulas sélidas, que solucione al menos algunos de los problemas antes mencionados. Un objetivo especifico es
proporcionar una solucién que permita medir muestras que tienen tendencia a flocular, es decir, que normalmente
contienen particulas o sustancias mecanica y/o quimicamente floculantes que provocan la floculacién de materia sélida
en la muestra. Por ejemplo, los filtrados de floculacién de la fabricaciéon de pasta y papel a menudo contienen finos.
Otro objetivo es proporcionar un método que se adapte a un tamafo de particula amplio y cantidades de muestra
relativamente grandes y un intervalo amplio de tamafnos de particulas para permitir una respuesta del detector
suficiente.

Un objetivo particular es proporcionar una nueva solucioén que permita medir el tamafio de particulas y/o la distribucion
de masas de una muestra de filtrado o de pasta. Un objetivo particular es proporcionar una nueva solucién que permita
medir la distribucion del tamario de particulas de una muestra liquida industrial que contiene materia sélida, por
ejemplo, muestra de filtrado, muestra de pasta de madera o un filtrado de un liquido que contiene fibra de madera.

Los objetivos se consiguen mediante el método y el sistema definidos en las reivindicaciones independientes.

Segun un aspecto, el presente método de analisis de muestras que contienen particulas sélidas de diferentes tamafos
0 masas comprende fraccionar la suspension de la muestra seglin el tamafo y/o la masa de las particulas para producir
fracciones de muestra continuas, y medir al menos una propiedad fisica o quimica de las fracciones de la muestra. La
invencion se basa en la idea de que la etapa de fraccionamiento comprende conducir la muestra a un primer canal,
denominado aqui también canal de disgregacion, que tiene una o mas depresiones. El canal de disgregacién, en
particular las depresiones en el mismo, estan disefiados de manera que cuando se aplica un flujo de liquido que tiene
un perfil de velocidad de flujo no constante a través del canal de disgregacién, el flujo de liquido disgrega los floculos
potenciales en la muestra y gradualmente toma particulas de la muestra con el flujo de liquido desde dichas una o
mas depresiones. El flujo es conducido a un segundo canal, tal como un canal de fraccionamiento de flujo de campo
(FFF) o un canal que funciona segun el mismo principio que el canal FFF, en el que continla la separacion y finalmente
se producen las fracciones para la medicion.

La medicion puede comprender uno o mas de los siguientes: medicién de dispersion, medicion de turbidez, medicion
de fluorescencia, recuento de particulas, andlisis de la formacion de imagenes u otra medicién preferiblemente dptica
0 acustica.

La muestra o sus fracciones también se pueden tefiir en cualquier etapa del proceso, es decir, antes, durante o
después del fraccionamiento, para ayudar a la medicién optica.

El sistema de acuerdo con la invencion para medir suspensiones de muestra que contienen particulas solidas de
diferentes tamafos y/o masas que comprende medios para proporcionar una muestra por lotes a partir de una corriente
de proceso o contenedor, medios para fraccionar la suspension de muestra segin tamanos de particulas y/o masas
para para producir fracciones de muestra, y medios para medir al menos una propiedad fisica o quimica de al menos
algunas de las fracciones de muestra. De acuerdo con la invencién, los medios para fraccionar comprenden un canal
de disgregaciéon que tiene una o mas depresiones y medios para aplicar un flujo de liquido a través del canal de
disgregacion a una velocidad que produce cizallamiento hidrodinamico en la muestra cuando interactda con dichas
una o mas depresiones.

En una forma de realizacion, las depresiones se forman en un canal mediante ensanchamientos consecutivos y uno
0 mas estrechamientos del area de la seccion transversal en un canal, de modo que se forman depresiones entre los
estrechamientos en la region de los ensanchamientos. En una forma de realizacién, las depresiones estan formadas
por paredes sobresalientes que definen la depresion dentro de un canal.
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En una forma de realizacién preferida, la muestra a analizar comprende materia sedimentable. En otra forma de
realizacién, la muestra comprende materia sedimentable que tiene tendencia a flocular.

En una forma de realizacion, el primer canal esta situado delante del segundo canal que fracciona aiin mas la muestra,
que se disgrega y normalmente también se prefracciona, en el primer canal durante el analisis.

En una forma de realizacion, las depresiones y el perfil de velocidad del flujo de liquido estan adaptados para provocar
cambios locales en el campo o campos de flujo de liquido en el primer canal, pero dichos cambios no tienen lugar en
el segundo canal, al menos a algunas velocidades de flujo.

Las depresiones y el perfil de velocidad del flujo de liquido pueden provocar cambios en la direccion local del flujo o
en la velocidad local del flujo, o en ambos. El flujo puede ser temporalmente estable o inestable por naturaleza. En
una forma de realizacién preferida, el flujo, sin embargo, no es turbulento, pero en general tampoco se excluye la
existencia de movimiento turbulento a algunas velocidades de flujo.

En una forma de realizacion, el flujo es estable a algunas velocidades de flujo del proceso de fraccionamiento pero se
vuelve inestable a velocidades de flujo mas altas durante el proceso de fraccionamiento.

Como se mencioné anteriormente, las depresiones en el canal de disgregacion estan disefiadas para proporcionar
cambios locales en la direccion y/o la velocidad del flujo y, por lo tanto, hacer que los fldculos experimenten fuerzas
de cizallamiento. Las fuerzas de cizallamiento provocan un efecto de disgregacion en el canal de disgregacién. La
magnitud de los cambios de flujo y las fuerzas de cizallamiento generalmente aumentan cuando aumenta la velocidad
de flujo promedio en el canal. El flujo también puede ser inestable en algunos o en todos los puntos del canal, al menos
a algunas velocidades de flujo.

Segun una forma de realizacion, el fraccionamiento es un proceso continuo y dicha medicién se realiza en linea a
medida que avanza el fraccionamiento.

Estas y otras formas de realizacién ventajosas son objeto de las reivindicaciones dependientes.

La invencion proporciona ventajas significativas. En primer lugar, por medio de la invencion, es posible separar
particulas mas pequenias de aglomerados en muestras floculantes de tal manera que puedan detectarse facilmente.
La invencién no requiere instrumentacién costosa, ya que una simple tuberia con un perfil de seccion transversal
adecuado a lo largo de su longitud es la clave para un fraccionamiento eficiente. Los disefios adecuados se describen
mas adelante en este documento.

La invencién se basa en el descubrimiento de que, debido al problema de la floculacién, se debe aplicar un
cizallamiento hidrodinamico sobre la muestra para disgregar los floculos. El cizallamiento se logra convenientemente
con varias formas de realizacion de la invencién usando un canal de disgregaciéon que provoca cambios en el campo
de flujo local. Debido a cambios locales en el campo de flujo (es decir, cambios en la velocidad o direccion del flujo),
se producen fuerzas de cizallamiento que disgregan los fléculos y separan las particulas. Mas convenientemente, esto
se logra mediante la provisiéon de las depresiones antes mencionadas que al principio retienen las particulas pero
permiten que sean absorbidas gradualmente con el flujo de liquido a medida que aumenta el cizallamiento y se
disgregan mas y mas fléculos.

Se logra un fraccionamiento particularmente eficiente dando forma y dimensionando el canal de disgregacion y
seleccionando el perfil de velocidad temporal de tal manera que esencialmente en todo momento, una parte de las
particulas se sedimente en el fondo de las depresiones y una parte se eleve continuamente por el flujo de liquido
desde las depresiones a una zona de paso en el canal de disgregacién.

Las burbujas de aire son muy problematicas ya que pueden dar una respuesta en el sensor, por ejemplo, sensor de
turbidez, pero también interfieren con el fraccionamiento. Especialmente para aplicaciones en linea, una bomba que
produzca presién podria fallar y ser una amenaza para la confiabilidad del sistema. Pueden surgir burbujas de aire si
el flujo de liquido se acelera y desacelera repetidamente en ciclos cortos usando una bomba. Dado que en la presente
invencion la forma del canal de disgregacion es la causa principal de la disgregacion, el presente método puede
implementarse usando cambios de velocidad de flujo relativamente lentos y/o reducidos, por lo que no se forman
burbujas de aire.

Los resultados experimentales del presente método muestran una muy buena correlacion entre la técnica de citometria
de flujo existente y el sistema segln la invencion, con respecto a la distribucion del tamafo de particulas de una
muestra o parte seleccionada de la muestra. En estos experimentos se utilizaron como detectores de particulas un
sensor de turbidez, un fluordmetro y un analizador de imagenes.

Sin embargo, la invencidn generalmente se puede aplicar para cualquier tamarno de muestra. El tamafo de la muestra
puede variar, por ejemplo, entre 5 ml'y 100 ml. El tamafo de particula tampoco esta limitado a particulas por debajo
de aproximadamente 100 um, tal como algunos métodos de la técnica anterior.



10

15

20

25

30

35

40

45

ES2911302T3

La invencion permite construir sistemas de monitorizacién y/o control en linea en los que se toman muestras por lotes
de una corriente de proceso o contenedor de proceso y se miden de forma repetida, por ejemplo, con una frecuencia
de 0,5 veces/hora o mas, en particular 1 vez /hora o mas. Después de las mediciones, puede haber una etapa de
determinar la necesidad de cambiar uno o0 mas parametros del proceso, tal como la velocidad de adicién de uno o mas
agentes quimicos, y la etapa correspondiente de cambiar dicho parametro si surge tal necesidad.

El término "depresion” significa una estructura que tiene una zona con un nivel de la superficie de la pared mas bajo
que el nivel de la superficie de la pared de su entorno y colocada de tal manera en el canal de disgregacién que la
muestra liquida (y las particulas que contiene) pueden entrar alli bajo la fuerza de la gravedad.

El término "fraccionamiento de flujo de campo" (FFF) en este documento significa una técnica de separacion en la que
se aplica un campo a una suspension o solucion fluida bombeada a través de un canal de separacioén, perpendicular
a la direccion del flujo, para provocar la separacion de las particulas presentes en el fluido, dependiendo de sus
diferentes movilidades bajo la fuerza ejercida por el campo. Aqui, el campo es tipicamente un campo gravitatorio.

El término "perfil de velocidad temporal" en este documento significa una secuencia de al menos dos velocidades de
flujo diferentes que se aplican una tras otra durante el proceso de separacién.

A continuacién, se describen con mas detalle formas de realizacion y ventajas de la invencion con referencia a los
dibujos adjuntos.

Breve descripcion de los dibujos
La Fig. 1 muestra un diagrama de flujo del método segun una forma de realizacién de la presente invencion.

La Fig. 2 muestra un diagrama de bloques de varios elementos del presente sistema de medicion segun una forma de
realizacion.

La Fig. 3 muestra una ilustracién esquematica de un sistema de mediciéon segin una forma de realizacion de la
invencion.

La Fig. 4 muestra un ejemplo de una muestra de pasta de TMP procesada a través de la misma celda fraccionadora
de flujo de campo sin un canal de disgregacion (superior) y con un canal de disgregacion (inferior).

La Fig. 5 muestra un gréafico comparativo de los resultados obtenidos con un fraccionador segun la invencion.

La Fig. 6 muestra una comparacion del tamafo de particulas por citometria de flujo y el fraccionador de flujo de campo
asistido por el canal de disgregacion.

Las Figs. 7a-7f muestran varias formas de realizacion de un canal de dispersion provisto de depresiones.

Las Figs. 8a-8d muestran como graficos ejemplos de mediciéon obtenidos en una muestra utilizando a) sensor de
turbidez y b-d) analizador de imagenes.

La Fig. 9 muestra un ejemplo de medicion gréafica de otras dos muestras llevada a cabo usando un sensor de turbidez
y un sensor de fluorescencia.

Descripcion detallada de las formas de realizacion

Proceso general

Con referencia a la Fig. 1, segun una forma de realizacién, el presente método comprende una secuencia de varias
fases. En la fase 10, se proporciona una muestra de un proceso para ser monitorizado o controlado. Tipicamente, la
muestra es una muestra por lotes que se toma utilizando medios de muestreo automatizados. A continuacién, en la
fase 11, la muestra se alimenta a un canal de disgregacion segun la invencion. Como se explicara mas adelante con
mas detalle, se prefiere conducir la muestra relativamente rapido hacia el canal para que experimente aceleraciones
locales rapidas que rompan los posibles fl6culos en la muestra. Cabe sefalar que la muestra preferentemente no debe
ser alimentada de manera que parte de la muestra pase por el canal de disgregacion, ya que la idea es retener la
muestra en su totalidad en el canal y en particular en sus depresiones hasta el inicio de la siguiente fase.

En la fase 12, se conduce un flujo de liquido, tipicamente flujo de agua, a través del primer canal desde donde se
dirige a otro canal de fraccionamiento, que es preferiblemente un canal FFF con propiedades de flujo esencialmente
o totalmente laminares. Esta fase se denota con el nimero de referencia 13. En primer lugar, solo las particulas mas
ligeras (como pigmentos dispersos en arena coloidal del filtrado de pasta) son llevadas primero por el flujo al canal
FFF, pero a medida que pasa el tiempo y la velocidad del flujo de liquido aumenta, también se llevan particulas mas
pesadas (tales como los agregados). La velocidad se incrementa hasta un nivel que atrapa incluso las particulas mas
pesadas (0 al menos los pesos de interés). Como consecuencia, la muestra se fracciona de forma efectiva.
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Las propiedades deseadas de la muestra fraccionada se miden en la fase 14. Normalmente, la medicién implica una
medicién optica o acustica, pero también puede haber etapas de medicidn alternativas o adicionales.

También puede haber una o mas etapas de pretratamiento, donde se preparan las fracciones para la medicién. Dicho
pretratamiento puede comprender, por ejemplo, tincion de la muestra o particulas de la muestra antes del primer canal
o durante el fraccionamiento.

Las fases 12 y 13 de disgregacion y fraccionamiento, y tipicamente también la fase 14 de medicion, se producen al
menos parcialmente simultdneamente en una configuracion continua. Sin embargo, también es posible recuperar las
fracciones para mediciones separadas posteriores, si no se necesitan resultados en linea inmediatos.

Todo el proceso de fraccionamiento puede tardar, dependiendo de la naturaleza de la muestra, por ejemplo, de 2 a
120 minutos, normalmente de 5 a 30 minutos.

Con referencia a la Fig. 2, segin una forma de realizacién, el sistema de medicion comprende una parte de
fraccionador 20, 21, 22, 23, 24, 25 y una parte de medicién 26. La parte de fraccionador comprende una fuente de
agua 20 y una fuente de muestra. 21. Se ha dispuesto una bomba 22 para impulsar la muestra 21 o el agua 20 hacia
adelante en el sistema utilizando una ventilacion adecuada (no mostrada). La bomba esta conectada en direccién
hacia adelante a un canal 23 de disgregacién y luego a un canal 24 FFF. Las partes principales del sistema, como se
describe en la Fig. 2, son 1) tubo de disgregacion, 2) celda fraccionadora de flujo de campo y 3) tubo homogeneizador
(25).

En la Fig. 3 se muestra una vista esquematica mas ilustrativa de los bloques 23-26 de la Fig. 2. La corriente de entrada
de muestra y agua se indica con el numero 30 y la corriente de salida con el numero 38. El canal 31 de disgregacion
ejemplo esta provisto de ensanchamientos 31A y estrechamientos 31B de manera que se forman depresiones en la
regién de los ensanchamientos 31A. Las depresiones sirven como se describié anteriormente para disgregar los
fléculos y liberar gradualmente particulas segun su tamafio y/o masa al canal 33 FFF siguiendo al canal 31 de
disgregacion. El fraccionamiento continda en el canal 33 FFF. El tubo homogeneizador 35, que es una parte opcional
comprende un recipiente con un area transversal mayor que el canal 33 FFF y homogeneiza las poblaciones de
particulas y los fléculos que salen del canal FFF en una sola poblacién. Desde el tubo homogeneizador 35, la muestra
fraccionada se conduce a través de un conducto 36 a un dispositivo 37 de medicion, que esta dispuesto para medir la
propiedad fisica y/o quimica deseada de la muestra.

Canal de disgregaciéon

Por ejemplo, la pasta de madera y los filtrados de pasta, como el agua de la tela metdlica sinfin de la fabricacion de
papel, tienen una fuerte tendencia a la floculacion. Esto hace que las técnicas convencionales de FFF sean indtiles ya
que los fléculos atrapan también particulas ligeras. Por lo tanto, se debe aplicar un cizallamiento hidrodinamico sobre
la muestra en un tubo de disgregacién para disgrega los fléculos.

En el tubo de disgregacion la muestra pasa por secciones con grandes cambios de direcciéon y/o velocidad y
consecuentemente la muestra se dispersa. Las particulas grandes o pesadas salen del tubo mas tarde en comparacion
con las particulas pequenas o ligeras, por lo que el tubo de disgregacién también produce un fraccionamiento previo
de la muestra antes de que la muestra se alimente al fraccionador de flujo de campo.

Los cambios de direccién y/o velocidad necesarios y la "retencion” de los floculos y particulas grandes y no
disgregados se consiguen por medio de depresiones en el canal. Las depresiones se pueden formar de varias
maneras, algunas de las cuales se ilustran en las Figs. 7a-7f.

La Fig. 7a muestra un canal 71A de disgregacion que tiene depresiones consecutivas 72A formadas por
ensanchamientos y estrechamientos 73A, estando la parte inferior de las depresiones 72A a un nivel mas bajo que la
parte inferior de los estrechamientos 73A. La pared superior del canal 71A es plana.

La Fig. 7b muestra un canal 71B de disgregacién que también tiene depresiones 72B y estrechamientos 73B
consecutivos. En esta forma de realizacion, la pared superior del canal 71B en la zona de las depresiones 72B también
se eleva con respecto a la zona de los estrechamientos 73A. Los ensanchamientos que forman depresién pueden
extenderse simétricamente en ambas direcciones verticales (asi como en direcciones horizontales, si se desea). Los
ensanchamientos que se extienden hacia arriba pueden servir para ayudar a disgregar y/o retener los fléculos en el
tubo 71B de disgregacion.

La Fig. 7c muestra un canal 71C de disgregacion en el que las depresiones 72C se han formado colocando paredes
74C que se extienden hacia arriba en el fondo de un canal de diametro constante. Dos paredes 74C adyacentes
definen una depresién 72C entre ellas y tienen el efecto de que se forman estrechamientos 73C locales en el canal.

La Fig. 7d muestra una variante de la forma de realizacion de la Fig. 7c. Ademas de las primeras paredes 74D en el
fondo, también hay segundas paredes 75D en la pared superior del canal. Las depresiones 72D se forman entre las
primeras paredes 74D vy los estrechamientos 73D entre las paredes primera y segunda 74D, 75D alineadas. Las
segundas paredes 75D pueden servir para ayudar a disgregar y/o retener floculos en el tubo 71D de disgregacion.
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La Fig. 7e muestra una variante de la forma de realizacion de la Fig. 7e. Las segundas paredes 75E en la pared
superior del canal no son adyacentes a las primeras paredes 74E sino que estan intercaladas con ellas. Las
depresiones 72E se forman entre las primeras paredes 74E y los estrechamientos 73E entre la primera y la segunda
paredes 74D, 75D y las paredes del canal. Las segundas paredes 75D pueden servir para ayudar a desintegrar y/o
retener copos en el tubo de disgregacion 71D.

La Fig. 7f muestra una variante de las Figs. 7a 'y 7b. En esta forma de realizacion, el canal 71F de disgregacién es un
canal serpenteante hacia arriba y hacia abajo, en el que las regiones bajas del meandro forman las depresiones 72F.
Las regiones 73F que se extienden de manera opuesta pueden ayudar a disgregar los fléculos, en comparacién con
la configuracién de pared superior plana de la Fig. 7a.

Para dar algunos ejemplos no limitativos, el area de la seccion transversal interna del canal de disgregacion puede
variar de 1 a 500 mm? en la region de los estrechamientos a 3-1500 mm? en la regién de las depresiones. El nimero
de depresiones puede variar, por otro lado, entre 1 y 100, en particular entre 2 y 20. Por lo general, de 2 a 10
depresiones proporcionaran una disgregacion suficiente.

La forma de la seccién transversal del tubo de disgregacion puede ser casi cualquiera, incluidas formas rectangulares,
circulares y elipticas, en todas las realizaciones descritas anteriormente. Los ensanchamientos y estrechamientos del
canal también pueden tener diferentes formas de seccion transversal entre si. También las transiciones entre las
diferentes regiones del canal y las formas de la pared pueden ser diferentes a las ilustradas esquematicamente en los
dibujos. En particular, puede haber paredes de depresion no verticales en lugar de, 0 ademas de las paredes verticales
ilustradas.

Como se describio de forma breve anteriormente, la operacién de fraccionamiento comienza alimentando un tapon de
muestra en el canal de disgregacién del sistema fraccionador. Por esta razoén, el volumen total del canal de
disgregacion supera preferiblemente al de la muestra. A continuacion, se alimenta un flujo de agua detras del tapon
de muestra que empuija el liquido del tapon de muestra hacia adelante. De esta manera, la muestra se alimenta a
través del canal de disgregacion, donde, por ejemplo, se disgregan los fléculos de fibras y se procede a una mayor
separacion y deteccién.

De acuerdo con una forma de realizacién, en esta parte del sistema, el efecto de disgregacion se logra forzando a la
muestra a fluir a través de cambios de forma, como compresiones de volumen de la tuberia que dan como resultado
cambios de velocidad y/o direccién. En el canal de disgregacion, se produce también algo de fraccionamiento previo
porque las particulas de diferente masa sedimentaran a una velocidad de acuerdo con su masa en las depresiones.
Ademas, las particulas con mayor masa experimentan mas friccién cuando rebotan en el fondo del canal. Las
sustancias disueltas y coloidales (DCS) avanzaran en la celda esencialmente sin sedimentarse y, por lo tanto, sin
experimentar friccion.

Canal FFF y tubo homogeneizador

El propésito del canal FFF es ordenar las particulas segun sus tamarios y/o masas. Por ejemplo, las fibras y los
coloides se separan de pequerias particulas. La separacion se basa en el hecho de que las particulas grandes y/o
pesadas experimentan una mayor resistencia al flujo, es decir, a la friccion, en el canal y se localizan en el fondo del
canal. Sin embargo, cuanto mas aumenta la velocidad del flujo de liquido, mas particulas pesadas son absorbidas por
la corriente. Como resultado, las particulas se separan fisicamente unas de otras. Un requisito previo para una
separacion eficiente es que no haya grandes floculos en el canal FFF, lo cual esta garantizado por el canal de
disgregacion.

En una forma mas simple, el canal FFF en el presente sistema puede comprender un tubo, por ejemplo, un tubo
circular, eliptico o rectangular, que es largo en comparaciéon con su didametro mayor y tiene un perfil de seccién
transversal constante. La relacién longitud-didmetro puede ser, por ejemplo, al menos 20, preferiblemente al menos
50, normalmente al menos 100. De acuerdo con una forma de realizacion, el &rea de la seccion transversal del canal
FFF es al menos la misma que el area de la seccién transversal mayor del canal de disgregacién. En la practica, el
area de la seccion transversal del canal FFF puede ser, por ejemplo, de 1 a 2000 mm?, tipicamente 50 a 500 mm?.

Puede producirse cierto grado de floculacion de finos y fibras en la celda fraccionadora de flujo de campo. Sin embargo,
esta floculacién no atrapa las particulas mas pequefias ya que ya se ha logrado un fraccionamiento previo suficiente
en el tubo de disgregacion. Las poblaciones de particulas y los floculos que salen de la celda de fraccionamiento de
flujo de campo se homogeneizan en una poblacion en el tubo homogeneizador. Especialmente, los floculos de finos
tienden a salir de la celda fraccionadora de flujo de campo con una diferencia de decenas de segundos entre si. La
idea con el tubo homogeneizador es mezclar estos fléculos o el mismo tipo de particulas en una poblacion homogénea.
Después del tubo homogeneizador, la muestra pasa a un detector.

Perfil de velocidad de flujo

Para obtener la mejor separacion posible de las particulas, la velocidad del flujo de la muestra debe variar durante el
andlisis, es decir, el perfil de velocidad temporal del flujo no es constante. La velocidad inicial del flujo a menudo tiene
que ser muy lenta para separar las particulas ligeras de las mas grandes o pesadas. Para que las particulas mas
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grandes o pesadas pasen a través del sistema, la velocidad del flujo debe aumentarse hacia el final del recorrido de
la muestra.

Se prefiere que la velocidad del flujo se ajuste de manera que las depresiones proporcionen al menos un movimiento
localmente inestable del flujo de liquido al menos en alguna etapa del proceso. De acuerdo con una forma de
realizacién, el perfil de velocidad comprende al menos una parte del perfil con una velocidad que aumenta de forma
gradual o escalonada en funcién del tiempo, siendo la velocidad de flujo mas alta en esa parte del perfil al menos 5
veces, preferiblemente al menos 10 veces, en particular al menos 25 veces mayor que la velocidad de flujo mas baja
en dicha parte del perfil.

Para dar algunos ejemplos, la muestra puede introducirse en el tubo de disgregacién con un primer caudal (por
ejemplo, 3 ml/s). Luego, el agua se alimenta a un caudal que al principio es considerablemente menor que el primer
caudal (por ejemplo, 0,2 ml/s) y se eleva gradualmente hasta ser considerablemente mayor que el primer caudal (por
ejemplo, 10 ml/s). En la etapa de flujo lento, solo las particulas mas finas pasan al canal FFF y en el caudal alto,
también las particulas mas pesadas del sistema pasan al canal FFF y luego a la medicion.

La secuencia completa puede durar, por ejemplo, de 2 a 20 minutos. Después de la secuencia, se puede analizar un
nuevo lote de muestras, opcionalmente lavando el sistema de medicidn entre los analisis.

También es probable que diferentes tipos de muestras (por ejemplo, muestras de pasta, muestras de agua de la tela
metalica sinfin de la fabricacién de papel, muestras de papel fino, muestras de SC, muestras de LWC y diferentes
tipos de muestras en otros campos de la industria) deban analizarse con diferentes parametros de operacion
(velocidades de flujo y duracion).

Medicion

De acuerdo con una forma de realizacién, el dispositivo 37 de medicion es un dispositivo de medicion 6ptica, que
incluye dispositivos capaces de generar imagenes. Segun una forma de realizacion alternativa, el dispositivo 37 de
medicién comprende un dispositivo de medicién acustica.

De acuerdo con una forma de realizacion, el dispositivo 37 de medicion comprende un sensor de turbidez y/o un
fluorémetro.

El dispositivo de medicion dptica o acustica se puede configurar para medir cualquiera o mas de los siguientes:
dispersion de luz de particulas, turbidez de la muestra, fluorescencia de particulas, caracter hidréfobo de particulas
basado en fluorescencia, inactivacién, nimero o densidad de particulas, o una Imagen bidimensional o tridimensional
oOptica o acustica de la muestra donde se pueden distinguir al menos algunas de las particulas. Si se obtienen imagenes
de la muestra, el sistema esté preferiblemente equipado con una unidad de analisis de iméagenes, configurada para
medir al menos un parametro que describe la masa, el tamafo y/o la naturaleza quimica de las particulas a partir de
la imagen obtenida. La obtencion de imagenes es una opcidn particularmente preferida si existe la necesidad de
determinar la naturaleza quimica de las particulas en la muestra, ya que, por ejemplo, la transparencia, la densidad,
el color y el tamario de grano visibles en las imagenes son descriptivas de la naturaleza quimica.

Areas de aplicacion

La invencién se puede utilizar para fraccionar y analizar cualquier muestra que contenga unidades de materia solida
libres o fléculos de materia sélida que se puedan disgregar. Ejemplos importantes son la suspensién de pasta o el
filtrado de un proceso de fabricacion de pasta o papel. Ejemplos adicionales son muestras de petr6leo, mineria o
procesos de tratamiento de agua, en particular procesos de desalinizacién, procesos de membrana, tratamiento de
agua de refrigeracion, reutilizacion de agua.

En la industria, las dos principales areas de aplicacion de la invencion son la monitorizacién de procesos y el control
de procesos, en particular el control de la velocidad de adicién de uno o mas productos quimicos de proceso.

"Controlar" comprende la decisidn y accién de cambiar uno o mas parametros del proceso y la decisién de no cambiar
los parametros del proceso (= mantener los parametros constantes). El control se puede llevar a cabo de forma
manual, semiautomatica o automatica en base al analisis segun la invencion.

"Controlar la velocidad de adiciéon de un agente quimico" cubre controlar el flujo volumétrico por unidad de tiempo y/o
controlar la concentracién de un agente quimico anadido al flujo del proceso. En particular, el agente quimico puede
ser uno que afecte a la propiedad fisica o quimica que se mide segun la invencién. Esto permite un control de calidad
eficiente de los flujos de proceso.

Ejemplos

Un prototipo de laboratorio segun la ilustracion de la Fig. 3 se ha probado con éxito y se ha encontrado que puede
producir una disgregacion y un fraccionamiento previo aceptables de la muestra antes de alimentar la muestra a una
segunda celda para un fraccionamiento adicional. El prototipo de laboratorio comprende un tubo de disgregacién que
se instala antes de la celda de fraccionamiento. El tubo de disgregacion comprendia 4-5 tubos mas anchos (9 mm de
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diametro interior) y 3-4 mas estrechos (5 mm de diametro interior) conectados secuencialmente entre si. La longitud
de cada seccién era de 3-8 centimetros.

El area de la seccion transversal del canal FFF, que aqui era una manguera circular, era de 133 mm?y la longitud era
de 1,5m.

El prototipo se us6 para demostrar el efecto de la invencion de acuerdo con los Ejemplos siguientes.

Ejemplo 1

El efecto del tubo de disgregacion es esencial para el éxito de la separacién. La Fig. 4 muestra dos experimentos en
la misma celda fraccionadora de flujo de campo con (gréfico inferior) y sin (grafico superior) un tubo de disgregacion.
La muestra contenia principalmente finos de TMP. Sin la disgregacion, los finos floculaban en la celda y, por lo tanto,
las particulas de la misma masa no salian de la celda al mismo tiempo (grafico superior). Sin embargo, cuando se usé
la disgregacion, todos los finos salieron de la celda como una poblacion uniforme (grafico inferior). Esta claro que sin
disgregacion no se logra el nivel requerido de separacion debido a la fuerte floculacién.

El dispositivo de medicion comprendia un sensor de turbidez en linea.

Ejemplo 2

La Fig. 5 ilustra los resultados del andlisis de una muestra de agua de la tela metalica sinfin de la fabricacién de papel
procedente de una maquina de papel fino analizada segun la invencién. Estas muestras contienen particulas pequefas
y grandes.

Las particulas grandes en este caso son agregados de pigmentos y las particulas pequenas son principalmente
pigmentos dispersos y finos de madera. Se puede apreciar que los picos respectivos se muestran claramente en una
medicién de la turbidez siguiendo el presente proceso de fraccionamiento. Las particulas grandes eluyen a través del
sistema mucho mas tarde que las particulas pequefas.

Se compararon los resultados y se evalué la eficacia del fraccionamiento mediante citometria de flujo. La comparacién
indico distribuciones de particulas similares y, por lo tanto, demostré que el presente sistema de fraccionamiento es
capaz de separar las dos poblaciones de tamarios de particulas principales de manera muy fiable y precisa.

En la Fig. 6, se presenta la misma muestra que se ha mostrado en la Fig. 5 como distribuciones de tamario de particula
de las diferentes muestras del fraccionador de 50 ml. Durante el proceso de fraccionamiento, la muestra que pasaba
por el sistema se introdujo en tubos de muestra de 50 ml que luego se analizaron mediante citometria de flujo para
determinar el tamafio de las particulas. A partir de los resultados resulta evidente que puede apreciarse el
fraccionamiento, sin superposicion de las particulas pequefias en las fracciones con los agregados grandes.

Ejemplo 3

Las Figs. 8a-8d muestran un ejemplo de una muestra que se ha procesado a través del sistema que incluye un sensor
de turbidez en linea y un analizador de imagenes. La muestra era una muestra de agua de la tela metalica sinfin de la
fabricacién de papel. La tendencia de turbidez muestra que el sistema separa las particulas de la muestra en dos
poblaciones (Fig. 8a). Los resultados del andlisis de imagenes muestran (Figs. 8b y 8c) que las particulas mas
ligeras/pequenas provienen primero de los canales de disgregacion y de FFF. El didametro medio de las particulas
detectadas es de ~25 um en la primera poblacién. El diametro medio de las particulas en la segunda poblaciéon es de
50 um. Los factores de forma (redondez y tamafio de grano) de las particulas cambian en funcion del tiempo (véase
la Fig. 8d), lo que indica que el tipo de particulas en estas dos poblaciones es diferente. El valor medio de la redondez
de las particulas es mayor en la primera poblacién, lo que significa que son mas esféricas. El valor del tamafo de
grano de las particulas es mayor para la segunda poblacion.

Este ejemplo muestra usando una pluralidad de diferentes técnicas de mediciéon y parametros observados que el
presente método de fraccionamiento es capaz de ordenar bien las particulas de acuerdo con sus propiedades fisicas
y quimicas.

Ejemplo 4

La Fig. 9 muestra un ejemplo de los resultados obtenidos para dos muestras de agua diferentes (agua de la tela
metalica sinfin de la fabricacion de papel). Las muestras se hicieron pasar por el sistema de mediciéon equipado con
un sensor de turbidez en linea y con un sensor de fluorescencia en linea. El primer pico de turbidez (a los 200-350
segundos) muestra la presencia de particulas ligeras/pequenas y el segundo pico de turbidez (a los 350-500 segundos)
muestra la presencia de particulas mas pesadas/grandes. La medicién de la fluorescencia muestra el nivel de
fluorescencia de las particulas.

También este ejemplo evidencia claramente que el presente método funciona bien.
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REIVINDICACIONES
1. Un método para analizar una muestra liquida que contiene materia sélida, comprendiendo el método

- fraccionar la muestra de acuerdo con el tamafio de las particulas y/o las masas de la materia sélida, para producir
fracciones de muestra,

- conducir la muestra a un canal de disgregacion (23, 31, 71A-F) que tiene depresiones (72A-F) para retener la
muestra en dicho canal de disgregacién (23, 31, 71A-F), y una zona de paso de flujo,

- aplicar un flujo de liquido (30) que tiene un perfil de velocidad temporal no constante a través del canal de
disgregacion (23, 31, 71A-F), para liberar gradualmente particulas solidas de la muestra con el flujo de liquido (30)
de dichas depresiones (72A-F) a la zona de paso de flujo en el canal de disgregacion (23, 31, 71A-F), donde el
flujo de liquido se aplica a una velocidad que produce cizallamiento hidrodindmico en la muestra cuando interactda
con dichas depresiones (72A-F);

- medir al menos una propiedad fisica o quimica de al menos una de dichas fracciones de muestra.

2. El método segun la reivindicacion 1, caracterizado por que las particulas de la muestra se toman gradualmente con
el flujo de liquido de dichas depresiones (72A-F) a medida que se varia la velocidad del flujo.

3. El método segun la reivindicacion 1 o 2, caracterizado por que el flujo de liquido y las depresiones (72A-F) provocan
que el cizallamiento hidrodindmico de la muestra disgregue fléculos en la muestra retenida en dichas depresiones
(72A-F).

4. El método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que las depresiones (72A-F) estan
formadas por ensanchamientos y estrechamientos anteriores y posteriores en el area de la seccion transversal del
canal de disgregacion (23, 31, 71A-F), a lo largo de la direccién del flujo.

5. El método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que el nimero de depresiones
(72A-F) en dicho canal de disgregacion (23, 31, 71A-F) es de al menos 2, en particular de al menos 5.

6. El método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que las depresiones (72A-F) estan
definidas al menos parcialmente por paredes, preferiblemente paredes esencialmente verticales, en el canal de
disgregacion (23, 31, 71A-F).

7. El método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que dicho fraccionamiento es un
proceso continuo y dicha medicion se lleva a cabo en linea a medida que transcurre el fraccionamiento.

8. El método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que las particulas sélidas en la
muestra tienen tendencia a flocular mecanica o quimicamente.

9. El método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que la muestra es conducida al
canal de disgregacion (23, 31, 71A-F) a una velocidad que provoca la disgregacién inicial de la muestra debido a las
fuerzas de cizallamiento.

10. El método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que después de conducir la
muestra al canal de disgregacién (23, 31, 71A-F), el flujo de muestra se detiene antes de aplicar el flujo de liquido.

11. El método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que dichas depresiones estan
adaptadas para proporcionar un movimiento al menos localmente no estacionario del flujo de liquido al menos a
algunas velocidades del perfil de velocidad temporal.

12. El método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que el perfil de velocidad
comprende al menos una parte del perfil con una velocidad temporal que aumenta de forma gradual o escalonada en
funcién del tiempo, siendo la velocidad de flujo mas alta en dicha parte del perfil al menos 5 veces, preferiblemente al
menos 10 veces, en particular al menos 25 veces mayor que la velocidad de flujo méas baja en dicha parte del perfil.

13. El método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que el flujo de liquido, con
particulas tomadas del canal de disgregacion (23, 31, 71A-F), son conducidas desde el canal de disgregacion (23, 31,
71A-F) a un canal de fraccionamiento de flujo de campo (FFF) (24, 33).

14. El método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que el flujo de liquido es
conducido desde el canal de disgregacion (23, 31, 71A-F) a un canal homogeneizador que tiene un diametro promedio
mayor que el diametro promedio del canal de disgregacién (23, 31, 71A-F) y, opcionalmente, a un canal de
fraccionamiento de flujo de campo (FFF) (24, 33) subsiguiente al canal de disgregacion (23, 31, 71A-F).

15. El método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que dicha medicién de al menos
una propiedad fisica 0 quimica comprende medir la turbidez, el caracter hidréfobo de al menos una de las fracciones
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de muestra, el tamano de particula de las fracciones de muestra y/o la respuesta Optica, en particular la respuesta de
fluorescencia o dispersion, de las particulas sélidas en al menos una de las fracciones de muestra, u obtener una
imagen de al menos una de las fracciones de muestra.

16. El método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que la muestra liquida es una
muestra de pasta cruda o tratada o un filtrado, tal como una muestra de aguas de vertido de fabricacién de papel.

17. El método segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que se lleva a cabo
automaticamente con fines de monitorizacién en linea para muestras tomadas secuencialmente de una suspensién
del proceso de fabricacion de pasta papelera, proceso de fabricacién de papel o cartdn, proceso de tratamiento de
aguas residuales, proceso de desalinizacion, proceso de membrana, o proceso de petrdleo o mineria, o control de
tales procesos.

18. Un sistema para medir una muestra liquida que contiene materia sélida, comprendiendo el sistema
- medios para proporcionar una suspension de muestra;
- un canal de disgregacion (23, 31, 71A-F) que tiene
- una zona de paso de flujo,
- depresiones (72A-F) para retener la muestra en dicho canal de disgregacion (23, 31, 71A-F), y

- medios para aplicar un flujo de liquido que tiene un perfil de velocidad temporal no constante a través del canal
de disgregacion (23, 31, 71A-F) a una velocidad que produce cizallamiento hidrodinamico en la muestra al
interactuar con dichas depresiones (72A-F), para elevar particulas de las depresiones (72A-F) a la zona de paso
de flujo en el canal de disgregacion (23, 31, 71A-F), para fraccionar la suspensién de muestra segun tamanos
de particulas y/o masas para producir fracciones de muestra;

- medios para medir (26, 37) al menos una propiedad fisica o quimica de al menos algunas de las fracciones de la
muestra.

19. El sistema segun la reivindicacion 18, caracterizado por que cada una de las depresiones (72A-F) esta formada
por ensanchamientos y estrechamientos anteriores y posteriores en el area de la seccién transversal del canal de
disgregacion (23, 31, 71A-F), a lo largo de la direccion del flujo.

20. El sistema segun cualquiera de las reivindicaciones 18 - 19, caracterizado por que las depresiones (72A-F) estan
definidas al menos parcialmente por paredes, preferiblemente paredes esencialmente verticales, en el canal de
disgregacion (23, 31, 71A-F).

21. El sistema segun cualquiera de las reivindicaciones 18 - 20, caracterizado por que comprende medios para
conducir la muestra al canal de disgregacién (23, 31, 71A-F) a una velocidad que provoca un flujo de muestra
temporalmente inestable.

22. El sistema segun cualquiera de las reivindicaciones 18 - 21, caracterizado por que los medios para aplicar el flujo
de liquido estan adaptados para alimentar dicho flujo de liquido con un perfil de velocidad temporal no constante donde
el perfil comprende preferiblemente al menos una parte del perfil con una velocidad que aumenta de forma gradual o
escalonada en funcién del tiempo, siendo la velocidad de flujo mas alta en dicha parte del perfil al menos 5 veces,
preferiblemente al menos 10 veces, en particular al menos 25 veces mayor que la velocidad de flujo mas baja en dicha
parte del perfil.

23. El sistema segun cualquiera de las reivindicaciones 18 - 22, caracterizado por que comprende un canal de
fraccionamiento de flujo de campo (FFF) (24, 33) acoplado en secuencia con el canal de disgregacién (23, 31, 71A-
F), para el fraccionamiento adicional de la muestra.

24. Uso de un método segun cualquiera de las reivindicaciones 1-17 o un sistema segun cualquiera de las
reivindicaciones 18-23 para la monitorizacion y/o control de procesos industriales con una corriente que contiene
particulas sélidas de diferentes tamanos y/o masas.
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