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DESCRIPCION
Procedimiento para la suspension e introduccion de sustancias sélidas en un proceso de alta presion.

Se describe un procedimiento para la suspension e introduccién de una sustancia sélida en un proceso de alta
presién, como por ejemplo de pigmentos colorantes en un proceso de alta presion, en el que se utiliza un fluido
supercritico como medio de proceso y existe una presion por encima de 150 bares. En este caso, la suspension de
la sustancia sélida se realiza en un procedimiento de suspensién totalmente separado a baja presién. En este
procedimiento de suspension se suspende o bien se disuelve parcialmente la sustancia sélida en un gas no critico y
licuado. En este caso, la presion en este procedimiento de suspension es inferior al 90 % de la presién critica del
gas licuado. La entrada de la suspension en el proceso de alta presion se realiza por medio de una bomba.

En el estado de la técnica se conocen diferentes procedimientos y dispositivos, con los que se pueden introducir
sustancias en un proceso de alta presion. Normalmente, las sustancias solidas son introducidas en una esclusa, un
depésito colector o en un dispositivo similar, que se inundan a continuacién con un medio de proceso, siendo
arrastrada entonces la sustancia sélida en el proceso de alta presion.

El documento DE 199 28 405 se refiere a un procedimiento para la coloracion de un sustrato textil en al menos un
fluido supercritico, siendo publicado un procedimiento de dosificacién, que distribuye la cantidad de colorante en
polvo necesaria para la coloracion sobre una pluralidad de cantidades parciales y pone en contacto cada cantidad
parcial de colorante por si con el fluido supercritico hasta que este esta disuelto o disperso. A tal fin, el dispositivo
publicado prevé un piston oscilante y alojado en dos lados, que estd guiado transversalmente y a través del
conducto de proceso del fluido critico. Este pistén recibe sustancia sélida en una posicion final en un primer taladro y
en la otra posicion final este primer taladro se encuentra en una corriente principal del fluido critico, de manera que
alli la sustancia sélida es lavada fuera del taladro. En paralelo, en el otro extremo del pistén, un segundo taladro es
llenado o bien vaciado en secuencia inversa.

En el procedimiento presentado en el documento DE 199 28 405 y en el dispositivo publicado a tal fin, es un
inconveniente que el dispositivo debe estar disefiado y dimensionado para las mismas presiones que el proceso
principal. Ademas, en el taladro vaciado y que se encuentra en la corriente principal se introduce gas supercritico y
se conduce a la posicién de llenado, de manera que aqui o bien debe existir la misma presion o una presion mas
elevada o en cualquier caso tiene lugar una expansion, que impediria el proceso de llenado rapido. Ademas, con
seguridad es critica la transferencia de una junta de obturacion de alta presion con los taladros llenados a través del
pistén. Aqui son previsibles con seguridad datos del material de la junta de obturacion y, por lo tanto, problemas de
obturacién después de tiempos de aplicacion cortos.

Se conoce a partir del documento WO 97/13915 un procedimiento de entrada muy habitual para sustancias sélidas
en el proceso supercritico. En este procedimiento, se acondiciona el colorante en un recipiente de aplicacion de
colorante, que esta dispuesto en una derivacion hacia el proceso principal. Para la descarga de la sustancia sélida
se abren las valvulas correspondientes y la sustancia sélida es arrastrada por medio de una corriente volumétrica
parcial del fluido del proceso principal. Por lo tanto, no es posible una dosificacién constante o un control selectivo de
la alimentacién de sustancia colorante, puesto que la mezcla de fluido y sustancia sélida se diluye a través del fluido
del proceso que circula a continuacion. Ademas, todos los componentes de este procedimiento dispuesto en la
derivacion deben cumplir los requerimientos de presion y temperatura del proceso principal.

En el documento US 6.261.326 se describe un procedimiento optimizado en comparacién con el procedimiento de
suspension conocido a partir del documento WO 97/13915. En este procedimiento se dispone un mecanismo de
agitacion en el recipiente de recepcion de sustancia sélida para la disolucion o suspension de la sustancia sdlida o
bien se bombea una cantidad parcial en el circuito por medio de una bomba. Como se representa en dicha
publicacion, en este procedimiento de preparacion esta presente un estado de fluido critico o casi critico, puesto que
este procedimiento de preparacion es alimentado desde el proceso principal, el procedimiento de tratamiento, con
fluido supercritico. Como en los procedimientos mencionados anteriormente, también este procedimiento implica la
deficiencia de que deben cumplirse condiciones de alta presidn del proceso principal, llamado aqui procedimiento de
tratamiento. Ademas, la entrada de la sustancia sélida, que no se representa en el documento US 6.261.326, debe
realizarse a través de una esclusa costosa, o los depdsitos contenedores de sustancia sélida deben estar disefiados
de la misma manera para la alta presion del procedimiento de tratamiento.

Por lo tanto, el cometido de la invencion consistia en proporcionar un procedimiento de entrada de suspension y de
sustancia solida, que es independiente del circuito del proceso de alta presion y trabaja de manera mas econémica
gue los procedimientos del estado de la técnica.

La invencién soluciona el cometido por medio de un procedimiento para la suspension e introducciéon de una
sustancia solida en forma de granulado, en forma de granos o en forma de polvo en un proceso de alta presion, en
el que esta presente como medio de proceso esencialmente un fluido supercritico. Este procedimiento representa en
este caso una fase de suspensién del proceso de alta presion y el fluido es conducido a través de un depdésito de
suspension y a través de un dispositivo para la circulacion del fluido asi como a través de conductos de entrada y de
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salida.

En la realizacién del procedimiento se llena en una primera etapa el depoésito de suspensién con una sustancia
sélida y con un fluido, siendo empleado como fluido un gas licuado, que esta en un estado no-critico.

En una segunda etapa, se suspende la sustancia sélida en el fluido por medio de un dispositivo de circulacion del
liquido y se mantiene en suspension. El dispositivo de circulacion de liquido esta configurado en este caso de una
manera ideal como agitador o como una bomba dispuesta fuera del depdsito de suspension, la cual esta conectada
a través de un conducto de aspiracion y un conducto de presion con el depdsito de suspension y transporta una
cantidad parcial de la suspensién de una manera continua en el circuito.

La presién en la fase de suspension es en este caso de una manera mas ventajosa menos que 90 % de la presion
critica del gas empleado y es de manera ideal menor que 60 bares. La temperatura se ajusta en este caso de tal
forma que existe una fase gaseosa sobre la fase liquida.

En la dltima etapa, se transporta la suspension por medio de una bomba en el proceso de alta presién. De esta
manera, solamente la bomba y el conducto de presion de la bomba, que conduce hacia o bien al proceso principal,
deben cumplir los requerimientos del proceso de alta presion. Todos los componentes del procedimiento en el lado
de aspiracion de la bomba deben disefiarse solamente para los requerimientos claramente mas reducidos.

En una forma de realizacion del procedimiento de acuerdo con la invencion, la presion en el depoésito de suspension
se mantiene esencialmente estable durante la introduccion de la suspension en el proceso de alta presion a través
del conducto de alimentacion de gas rico en sustancia sélida.

En otra forma de realizacion del procedimiento de acuerdo con la invencion, el dispositivo para la circulacion del
liquido es un agitador dispuesto en el depésito.

El dispositivo para la circulacién de liquido puede ser una bomba, que esta conectada a través de un conducto de
aspiracion y un conducto de presidon con el depdsito de suspension y se bombea una cantidad parcial de la
suspension por medio de esta bomba de forma continua en el circuito.

En una configuracion ventajosa del procedimiento de acuerdo con la invencion, el fluido empleado para la
suspension es quimica y esencialmente idéntico con el medio de proceso de alta presion.

En un procedimiento optimizado, se mezclan con el fluido otras sustancias. Estas sustancias son, por ejemplo,
hidrocarburos ciclicos y aciclicos de cadena corta o alcoholes de cadena corta, aldehidos o cetonas asi como H>O y
mezclas de estas sustancias mencionadas anteriormente.

De manera mas ventajosa, en el procedimiento de acuerdo con la invencidn, la presién en el depdsito de suspensién
se mantiene constante durante la introduccién de la suspension en el proceso de alta presion, siendo transportado
posteriormente fluido en el estado gaseoso.

Durante el transporte de la suspension al proceso de alta presion se mantiene estable la suspension de forma
ininterrumpida, en una forma de realizacion de la invencion, a través del dispositivo de circulacién del liquido.

De esta manera, en una variante ideal del procedimiento, es posible hacer que funcione de forma continua la
introduccion de la suspension en el proceso de alta presion durante el periodo de tiempo del vaciado del depdsito vy,
por lo tanto, se puede ajustar la concentracion de la sustancia sélida en el fluido en magnitud constante o de forma
variable a través de la potencia de transporte de la bomba. La concentracion en el depdsito de suspension es
esencialmente constante durante el vaciado, puesto que el fluido transportado posteriormente no esta presente en
forma de liquido sino en forma de gas.

De manera ventajosa, la sustancia solida es una sustancia que debe disolverse en el proceso de alta presion, como
por ejemplo, particulas de sustancias colorantes, adhesivos, plastificantes, aromas, sustancias olorosas o mezclas
de ellos. También aqui se puede ver una ventaja de la invencién en que la sustancia sélida no se disuelve como en
el estado de la técnica, sino que solamente se suspende y la solubilidad especifica de las sustancias de aplicacion
respectivas no debe mantenerse en la fase de suspension. En su lugar, estas sustancias se disuelven
inmediatamente durante la introduccion en la corriente volumétrica grande del proceso principal en virtud del alto
gradiente de concentracion.

Por lo tanto, una configuracidon ventajosa de la invencion consiste en que la corriente de suspensiéon se ajusta
durante la introduccion en el proceso de alta presion de tal forma que la relacion de las corrientes volumétricas de la
suspension con respecto al medio de proceso de alta presion es inferior a 1:50 y de manera ideal igual o inferior a
1:100.

La corriente de suspension muy reducida con relaciéon a la corriente volumétrica del proceso principal tiene una
influencia fisica, en general, insignificante sobre el proceso principal.
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A continuacion se explica en detalle el procedimiento de acuerdo con la invencion con la ayuda de dos figuras o de
ejemplos del procedimiento, respectivamente.

La figura 1 muestra el procedimiento de suspension con una bomba como equipo de circulacion de liquido y la figura
2 muestra el procedimiento con un agitador sin circuito de circulacion externo.

Como se puede reconocer en la figura 1, el procedimiento de suspension 1, que esta conectado a través de la via de
circulacién 6 con el proceso de alta presion 4, se forma por el depoésito de suspension 2 y la bomba 3. El depdsito de
suspension 2 se llena a través de la via de circulacién 7 con gas licuado y a través de la via de circulacion 8 con la
sustancia soélida. Como se indica en la figura 1, en el depésito de suspension 2 se configuran un volumen de liquido
2a y un volumen de gas 2b. Por medio de la bomba de suspensién 9 se extrae a través de la via de circulacién 10
una corriente parcial desde el dep6sito y se retorna de nuevo a través de la via de circulacion 11.

Durante el vaciado del depdsito de suspension 2 se transporta la suspension a través de la via de circulacion 5 por
medio de la bomba 3 a través de la via de circulacién 6 al proceso de alta presion 4. Esta claro que solamente la
bomba 3y el lado de presién de la bomba, a saber, la via de circulaciéon 6, deben estar disefiados para las mismas
presiones que el proceso de alta presion 4. Los componentes restantes del procedimiento de suspension solamente
tienen que cumplir los requerimientos de presiones hasta aproximadamente 60 bares.

En la figura 2 se puede reconocer otra configuracion del procedimiento, estando dispuesto en el depdsito de
suspension 2 un agitador 13, por medio del cual se genera la suspension y se mantiene estable.
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para la suspension e introduccién de una sustancia sélida en forma de granulado, en forma de
grano o en forma de polvo en un proceso de alta presiéon (4), en el que estd presente esencialmente un fluido
supercritico como medio de proceso, y este procedimiento representa una fase de suspension del proceso de alta
presion (4) y el fluido es conducido a través de un depdésito de suspension (2) y a través de un dispositivo para la
circulacion del liquido (9) asi como a través de conductos de entrada y salida, en el que

- en una primera etapa en el depésito de suspension (2) se llena la sustancia sélida y un fluido, siendo el
fluido un gas licuado,

- acontinuacién se suspende la sustancia sélida por medio de un dispositivo de circulacion de liquido (9) en
el fluido y se mantiene en suspension,

- enuna Ultima etapa se transporta la suspension por medio de una bomba (3) al proceso de alta presion (4),
caracterizado porque

- la presién en la fase de suspensién es inferior al 90 % de la presion critica del medio de proceso y de
manera mas ventajosa es inferior a 60 bares, estando presente en el depdsito de suspension (2) una fase
gaseosa (2b) sobre la fase liquida (2a).

2.- Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado porque la presion en el depdsito de suspension
(2) se mantiene esencialmente estable durante la introduccion de la suspension en el proceso de alta presion (4) a
través del conducto de entrada de gas rico en sustancias sdlidas.

3.- Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 6 2, caracterizado porque el dispositivo para la
circulacion del liquido es un agitador (13) dispuesto en el depésito.

4.- Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 6 2, caracterizado porque el dispositivo para la
circulacion del liquido es una bomba (9), que estd conectada a través de un conducto de aspiracion (10) y un
conducto de presion (11) con el depdsito de suspension (2) y se bombea una cantidad parcial de la suspension por
medio de esta bomba (9) de forma continua en el circuito.

5.- Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque el fluido en la fase de
suspension es quimicamente esencialmente idéntico con el medio de proceso de alta presion (4).

6.- Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porque se mezclan con el fluido
otras sustancias no sélidas como, por ejemplo, H>O o hidrocarburos ciclicos o aciclicos de cadena corta o alcoholes
de cadena corta, aldehidos o cetonas asi como y mezclas de los mismos.

7.- Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado porque para el mantenimiento de
la presion en el depdsito de suspension (2) durante la introduccién de la suspension en el proceso de alta presion
(4), se transporta posteriormente fluido en el estado gaseoso.

8.- Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 7, caracterizado porque durante el transporte de la
suspension al proceso de alta presion (4) se mantiene estable la suspension de forma ininterrumpida a través del
dispositivo de circulacion del liquido (9).

9.- Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 8, caracterizado porque la sustancia sélida a
introducir es una sustancia que debe disolverse en el proceso de alta presién (4), como por ejemplo particulas de
sustancias colorantes, adhesivos, plastificantes, aromas, sustancias olorosas o mezclas de ellos.

10.- Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 9, caracterizado porque la introduccién de la
suspension en el proceso de alta presion (4) se desarrolla de forma continua durante el periodo de tiempo del
vaciado del deposito (2), en el que la corriente volumétrica se puede ajustar en magnitud constante o variable,
siendo esencialmente constante la concentracion en el depésito de suspension (2).

11.- Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 10, caracterizado porque durante la introduccién
de la suspension en el proceso de alta presién (4), la relacion de las corrientes volumétricas de la suspensién con
respecto al medio de proceso de alta presion es inferior a 1:50 y de manera ideal igual o inferior a 1:100.
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