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DESCRIPCION

Un método y sistema para analizar una muestra liquida que contiene particulas de materia sélida y el uso de dicho
método y sistema

Campo de la invencion

La invencion comprende tecnologia de medicién y/o monitoreo de liquidos industriales que contienen materia sélida.
En particular, la invencién se refiere al muestreo de liquidos como suspensiones acuosas o filtrados que contienen
materia sélida en la industria forestal, petrolera y minera, asi como en procesos de tratamiento de agua, desalinizacion
o reutilizacion de agua, y en la medicién posterior de las muestras. Con mas detalle, la invencion se refiere a un método
y sistema de analisis en linea que utiliza tecnologia de fraccionamiento de un flujo de muestra.

Antecedentes de la invencion

Un ejemplo de un area notable donde se necesitan mediciones de materia sélida que contiene liquidos es la industria
forestal, en la cual muestras de pulpa de madera o filtrados, como p. ej. El agua de alambre, agua blanca, filtrados
espesantes u otro filtrado de pulpa similar, o agua circulada, necesitan ser monitoreados para poder controlar el
proceso general. P.ej. en los procesos de la industria petrolera y minera y en la industria del tratamiento del agua,
como la reutilizacién del agua, los procesos de desalinizacién y el tratamiento del agua de enfriamiento, los liquidos
usados a menudo contienen materia sélida que necesita ser medida y monitoreada.

Tales procesos pueden llevarse a cabo fuera de linea o en linea, donde los métodos fuera de linea a menudo implican
muestreo por lotes y analisis de laboratorio. Tienen el beneficio de proporcionar informacion precisa y versatil sobre la
suspensién, pero sufren retrasos considerables. Los métodos en linea, por otro lado, proporcionan informacion
instantanea o casi instantanea sobre la suspensién, pero los datos que se pueden obtener generalmente no son tan
precisos como se pueden lograr en el laboratorio. Algunas propiedades de suspension no pueden medirse utilizando
las técnicas actuales en linea.

Muchas de estas suspensiones incluyen particulas, cuya distribucion de cantidad y tamafio tiene un efecto
considerable en las préximas etapas del proceso. P.ej. De hecho, se ha demostrado que la aglomeracion es la principal
amenaza para la deposicion y los problemas de funcionamiento relacionados en las maquinas de papel. Los liquidos
y los filtrados en la industria de pulpa también tienen una fuerte tendencia a flocular, lo que dificulta el andlisis de la
materia sélida en las corrientes liquidas.

Algunas técnicas de monitoreo de muestras de pulpa o filtrado de la técnica anterior han utilizado el fraccionamiento
de muestras, p. €j. por filtracion, centrifugacion, sedimentacion o flujo de columna. El Unico fraccionador continuo
conocido es un fraccionador de flujo de columna, también llamado "fraccionador de tubo". Se discuten los
fraccionadores de tubos, p.ej. en los documentos WO 2007/122289 y WO 2010/116030. La descripcién del documento
WO 2007/122289 es equivalente al del documento US 2009/0301674 A1. El documento US 2009/0301674 A1 describe
un aparato de medicion para medir pulpa de fibra reciclada en un proceso que comprende una tuberia de
fraccionamiento dispuesta para recibir una muestra del proceso y para organizar las particulas de la muestra que fluye
de acuerdo con el tamafo de particula. El aparato comprende un fraccionador y un dispositivo de medicion optica.
Cuando la muestra que es una suspension fluye en la tuberia, las particulas sélidas de la muestra se disponen de
acuerdo con el tamafo de particula de modo que las particulas mas grandes se acumulen en la parte frontal de la
muestra, las particulas mas pequefias se acumulen en la parte posterior de la muestra.

La llamada técnica de citometria de flujo ha demostrado ser exitosa en la deteccién y evaluacion, p. €j. recuentos de
particulas, tamario y/o tipo en muestras de pulpa o filtrados procedentes de la industria de fabricacidn de pulpa y papel.
Sin embargo, esa técnica requiere un pretratamiento manual de la muestra en el laboratorio y no puede utilizarse para
mediciones en linea. Otras técnicas conocidas discutidas, p. ej. en los documentos WO 2012/010744 y WO
2012/010745 se proporciona informacion en linea sobre la turbidez general de las muestras. Sin embargo, esa
informacién no es suficiente para todas las necesidades de control del proceso, ya que los métodos no pueden
diferenciar los diferentes tipos de particulas basadas, p. €j. en hidrofobicidad, tamafio de particula y/o naturaleza de
las particulas, por lo que no se proporciona informacion detallada sobre sustancias perturbadoras.

El fraccionamiento de flujo de campo (FFF, de sus siglas en inglés) representa un procedimiento en la medicién de
particulas en muestras de procesos no industriales. La FFF descrita por primera vez por J. C. Giddings en 1966 permite
separar fisicamente las particulas que tienen diferentes propiedades fisicas entre si en una suspension. En principio,
un flujo de liquido pasa a través de una celda perpendicular a un campo, p. €j. un campo de gravitacion, donde las
particulas mas pequefas (mas ligeras) se mueven mas rapido en la direccién del flujo en comparacién con las
particulas méas grandes (mas pesadas). Otros campos que pueden aplicarse a la celda FFF incluyen temperatura y
electricidad.

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 friccién adicional al tocar las paredes de la
celda de flujo en comparacion con las particulas ligeras. Hay muchos sistemas FFF diferentes disponibles
dependiendo de la aplicacion y mas notablemente en el intervalo de tamario de particula que se quiere fraccionar. Por
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ejemplo, hay sistemas de sedimentacion FFF (SAFFF, de sus siglas inglés) disponibles donde el campo gravitacional
es inducido por la fuerza centrifuga.

Sin embargo, es tipico que un sistema SAFFF solo sea capaz de manejar cantidades muy pequefias de muestra, lo
cual no es aplicable en una muestra de fabrica de papel, si se usa turbidez como detector primario. El principal
problema con muestras procedentes de procesos industriales, p. ej. con las muestras de fabrica de papel esta la
presencia de fibras y especialmente finos de fibra que tienen una fuerte tendencia a flocular en la celda FFF y, por lo
tanto, bloquear la celda. Esto hace que el fraccionamiento sea un desafio ya que las bandadas atrapan también
particulas ligeras.

Ademas de la floculacion, otro problema es la adhesién mecanica o quimica de las sustancias entre si y la fijacién de
sustancias adhesivas e hidréfobas a las superficies de los sistemas de fraccionamiento conocidos, en particular
aquellos basados en filtros de flujo cruzado o técnicas FFF conocidas.

Una técnica para analizar las muestras del proceso de fabricacion de papel es un método donde se produce una
aglomeracion nociva e incontrolada de brea, adhesivos, incrustaciones, microbios y limo que perturban el proceso de
fabricacién de papel, lo que provoca un tiempo de inactividad de la produccién y se detectan defectos en el papel. El
nucleo del sistema es el fraccionamiento de particulas segin su masa y/o tamafo. Las muestras fraccionadas se
analizan con mediciones Opticas.

El sistema se basa en la solicitud de patente finlandesa No. 20125560, presentada por el presente solicitante, y se
basa en el fraccionamiento de flujo de campo, donde el fraccionamiento se realiza conduciendo la muestra a un canal
de desintegraciéon que una o mas depresiones, y aplicando un flujo de liquido que tiene un perfil de velocidad temporal
no constante a través del canal de desintegracion. De esta manera, la materia sélida de la muestra se tomara
gradualmente con el flujo de liquido de las depresiones para proporcionar fracciones de muestra. Este procedimiento
permite medir el tamafio de particula y/o la distribucién de masa de un filtrado o una muestra de pulpa y ha demostrado
detectar problemas de maquinas de papel que no se pueden ver con las mediciones tradicionales. No hay limitacion
en cuanto a los tamanos de particulas que pueden detectarse y medirse, a diferencia de muchos métodos de
laboratorio que funcionan en el intervalo de micras.

La presente invencién busca desarrollar méas este sistema y otros similares mediante el desarrollo de un sistema en
linea robusto para el monitoreo continuo de particulas hidrofobicas/hidrofilicas en corrientes de agua y suspensiones
de pulpa. También se describen los medios para interpretar los resultados y extraer variables clave para el recuento
de particulas y la hidrofobicidad de una muestra. Se describe el tratamiento previo y la separacién de muestras para
lograr los objetivos.

Sumario de la invencion

La presente invencién esta dirigida a un sistema y un método para analizar una muestra liquida que contiene particulas
de materia sélida, donde el analisis se realiza en linea coleccionando una muestra de una corriente de liquido, y se
anade un tinte a la muestra para tefir las particulas contenidas en el mismo. La muestra puede fraccionarse,
pretratarse o no tratarse. Por lo tanto, las particulas en la muestra pueden separarse en diferentes poblaciones de
particulas, la separacion se lleva a cabo por fraccionamiento, o sedimentacién o centrifugacion, p. ej. segun la masa
o el tamaro (o ambos) de las particulas.

Segun una realizacion de la invencién, la muestra se conduce a una primera camara de flujo equipada con medios de
desintegracién, donde se introduce un flujo liquido de agua con un perfil de velocidad que provoca el fraccionamiento
de las particulas de muestra en una o varias poblaciones de particulas. Inicialmente, se utiliza una velocidad baja, lo
que hace que las poblaciones de particulas mas pequefas o mas ligeras pasen primero por los medios de
desintegracion y, gradualmente, p. gj. paso a paso, aumentando la velocidad del flujo de liquido segun con el perfil de
velocidad, todas las poblaciones de particulas pasaran los medios de desintegracién en un tiempo de retencion
caracteristico de las propiedades de cada poblacion. Las poblaciones de particulas fluyen hacia una segunda camara
de flujo que tiene un flujo esencialmente laminar, en el que al menos una propiedad fisica o quimica de las particulas
tefiidas en una poblacién de particulas se mide con instrumentos épticos y/o detectores, para producir al menos una
medicién sefal. Las sefiales de medicién se procesan para cada poblacién de particulas medida para extraer variables
clave descriptivas de las propiedades medidas y para correlacionar las mediciones de poblaciones individuales con
otros parametros del proceso y/o con variables clave de toda la muestra. Las propiedades quimicas o fisicas de la
muestra a medir pueden ser una o0 mas de las siguientes: concentracion de particulas, volumen de particulas, area
superficial de particulas, tamafno de particula, turbidez, concentraciéon de sélido suspendido, absorbancia de luz,
fluorescencia, dispersion de luz, e hidrofobicidad.

La invencion ofrece ventajas significativas, ya que permite la medicion usando sensores 6pticos/mediciones como
dispersion de luz, contador de particulas, turbidez, absorbancia, fluorescencia y sélidos suspendidos. Esto proporciona
el disefio de un sistema en linea robusto y simple. A diferencia de las soluciones existentes, cada particula no necesita
ser analizada una por una.

La invencién también se dirige al uso de un método de la invencién en un sistema para analizar una muestra liquida
que contiene particulas de materia sélida.
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Los detalles de las diversas realizaciones de la invencion se explican a continuacion y se exponen en las
reivindicaciones adjuntas. A continuacién, se describen realizaciones y ventajas de la invencion con mas detalle con
referencia a los dibujos adjuntos.

Breve descripcion de los dibujos

La figura 1 muestra un diagrama de flujo del método segun una realizacion de la presente invencién.

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

La figura 3 muestra una ilustracién esquematica de un sistema de medicion segun una realizacién de la invencion.
La figura 4 muestra el principio del fraccionamiento del flujo de campo.

La Fig. 5 muestra sefales de fluorescencia y turbidez;

La figura 6 muestra perfiles de turbidez de muestras de agua de alambre.

La figura 7 muestra perfiles de fluorescencia de muestras de agua de alambre.

Descripcion detallada de las realizaciones

Con referencia a la figura 1, segln una realizacion, el presente método comprende una secuencia de varias fases. En
la fase 10, se proporciona una muestra directamente de un proceso para ser monitoreada o controlada. Normalmente,
la muestra es una muestra discontinua o "tapén" de aproximadamente 10 ml tomada con medios de muestreo
automatizados. Después, en la fase 11, se usa un colorante hidr6fobo como el rojo Nilo para tedir la muestra. En esta
etapa de pretratamiento, las particulas se preparan para la medicién. La tincién de la muestra o particulas de la muestra
se realiza antes o en el canal de desintegracion, es decir, durante el fraccionamiento. La cantidad de mancha puede
ser de alrededor de 40 ul por mililitro de muestra.

En la fase 12, la muestra se alimenta a un canal de desintegracion. Se prefiere conducir la muestra relativamente
rapido al canal para que experimente aceleraciones locales rapidas que rompan las bandadas potenciales en la
muestra. Sin embargo, la muestra no debe alimentarse a una velocidad que haga pasar el canal de desintegracion.
La muestra se conservara en su totalidad en el canal de desintegracion hasta el comienzo de la siguiente fase.

En la fase 13, un flujo de liquido, normalmente flujo de agua, se conduce a través del canal de desintegracion a un
canal de fraccionamiento de flujo de campo (FFF) con propiedades de flujo esencialmente laminar. La dilucién global
de la muestra en agua puede ser alrededor de 1:10 - 1:200, preferiblemente alrededor de 1:50 - 1:70. Esta fase se
denota con el nUmero de referencia 14. Para separar las particulas mas pequenas de las mas grandes o mas pesadas,
la velocidad de flujo es baja al principio. De esta manera, la separacion de particulas se logra en el canal con particulas
ligeras que pasan primero por el sistema. Para que las particulas méas pesadas entren al flujo de agua, la velocidad
del flujo aumenta etapa a etapa. La velocidad se incrementa asi a un nivel que atrapa incluso las particulas mas
pesadas (o0 al menos todas de interés). Como consecuencia, la muestra se fracciona eficazmente en el canal FFF en
la etapa 14. Los perfiles de velocidad de flujo pueden optimizarse preferiblemente para diferentes tipos de liquidos,
por ejemplo uno para muestras de agua blanca de la maquina de papel y otro para muestras de pulpa.

Las propiedades deseadas de la muestra fraccionada se miden en la fase 15. Segun la invencién, se realizan al menos
mediciones épticas, pero también puede haber etapas de medicién alternativas o adicionales.

Las fases de desintegracién y fraccionamiento 13 y 14, y normalmente también la fase de mediciéon 15, ocurren al
menos en parte simultdneamente en una configuraciéon continua. Sin embargo, también es posible recuperar las
fracciones para mediciones separadas posteriores, si no se necesitan resultados inmediatos en linea.

Todo el proceso de fraccionamiento puede demorar aproximadamente 50 minutos, incluida la medicion de muestras
y la limpieza del sistema de muestreo. Por supuesto, puede haber una variacion en el ciclo de tiempo dependiendo
del sistema y la naturaleza de la muestra, por ejemplo, 2 a 180 minutos, o normalmente 5 a 50 minutos.

Con referencia a la figura 2, el sistema de medicién comprende una parte fraccionadora 20, 21, 22, 23, 24, 26 y una
parte de medicion 25 con uno o mas detectores. La parte fraccionadora comprende una fuente de agua dulce 20 y un
dispositivo para tomar muestras 21. Se proporciona una bomba 22 para conducir la muestra o el agua hacia adelante
en el sistema usando valvulas adecuadas (no mostradas). La bomba esta conectada en direccién hacia adelante a
una primera camara de flujo, aqui un canal de desintegracién 23 y mas alla a una segunda camara de flujo, aqui un
canal de fraccionamiento de flujo de campo (FFF) 24. Una unidad de tincion 26 con un depésito de tinte (no se muestra)
alimenta la cantidad apropiada de tinte para la muestra antes de fraccionar las particulas en poblaciones. El sistema
también incluye una unidad de procesamiento que tiene p. ej. una l6gica programable (PLC) u ordenador industrial
para la operacion automatica del sistema y la recoleccién de datos. La unidad de procesamiento también puede incluir
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un ordenador que tenga el software apropiado para llevar a cabo el procesamiento de las sefiales de medicién para
extraer las variables clave que son los principales resultados del sistema. El ordenador puede incluirse en la parte de
medicién 25, o conectarse a ella como un ordenador separado, opcionalmente para monitoreo remoto (no mostrado).
También se puede proporcionar un sistema de limpieza automatico para las diversas partes del sistema que
transportan liquidos.

En la Fig. 3 se muestra en una vista esquematica mas ilustrativa del sistema de la Fig. 2. La corriente de entrada de
muestra y agua se denota con el nimero 30 y la corriente de salida con el nimero 38. El canal de desintegracion 31
a modo de ejemplo esta provisto de expansiones 31Ay partes estrechas 31B de tal manera que se forman depresiones
en laregion de la expansion 31A. Las depresiones sirven para desintegrar los floculos y liberar gradualmente particulas
segun su tamano y/o masa al canal FFF 33 que sigue al canal de desintegracion 31. El fraccionamiento contintia en
el canal FFF 33. Un tubo homogeneizador 35, que es una parte opcional, comprende un recipiente con un area de
seccidén transversal mayor que el canal FFF 33 y homogeneiza las poblaciones de particulas y las bandadas que salen
del canal FFF en una poblacién. Desde el tubo homogeneizador 35, la muestra fraccionada se conduce a través de
un conducto 36 a un dispositivo de medicion 37, que esta dispuesto para medir la propiedad fisica y/o quimica deseada
de la muestra. La primera camara de flujo puede, sin desviarse de la idea de la invencion, ser también un fraccionador
del tipo donde la separacién de particulas en poblaciones de particulas se basa en la sedimentacién de particulas, la
separacion centrifuga o el filtrado segun la masa o el tamafio (o ambos) de las particulas. Ademas, la muestra puede
fraccionarse como pretratada o no tratada.

En referencia a la Fig. 4, donde se muestra una muestra tipica antes y después del fraccionamiento. La muestra no
fraccionada 41 contiene, por supuesto, una mezcla de particulas de diferentes tamafos. Las particulas mas pesadas
tienden a hundirse, como lo muestran las flechas que apuntan hacia abajo en 41. En una muestra fraccionada de flujo
42, las particulas se dividen en (al menos) tres poblaciones de particulas 42a - 42b en un canal FFF, como se muestra.
En realidad, |a distancia entre las poblaciones en el canal FFF es mayor que en la imagen porque la muestra se diluye
en esta etapa con agua como se describié anteriormente. Se puede ver que hay una separacién horizontal y vertical
de las poblaciones de particulas, la diferencia vertical se debe a la diferencia de peso de las particulas. El presente
método esta destinado a controlar particulas, p. €j. coloides, adhesivos, brea de madera, brea blanca, bandadas, fibras
y particulas aglomeradas.

Las senales de salida del sistema en linea son la intensidad de fluorescencia y la turbidez. La intensidad de
fluorescencia se correlaciona directamente con la hidrofobicidad de las fracciones de la muestra cuando se afiade un
tinte hidrofébico como el rojo Nilo a la muestra. La turbidez se utiliza para medir las concentraciones de particulas.
Cabe sefialar que el tamaro de particula y/o el volumen de particula también afecta la turbidez. La Figura 5 muestra
un ejemplo de la sefal de turbidez 51 y la hidrofobicidad 52 para una muestra de agua de alambre en una fabrica de
papel fino. Se introdujeron 10 ml de muestra en el fraccionador junto con agua de dilucion fresca. Como se puede ver,
la turbidez primero aumenta solo ligeramente desde la linea base cero 50 debido al pequefio tamafo y la baja
concentracién de particulas. Pequerios coloides en la Poblacion 1 (53) salen primero del fraccionador, seguidos de la
poblacién 2 (54) y particulas mas pesadas como los aglomerados en la poblacion 3 (55), que salen del fraccionador
cuando aumenta la velocidad del flujo. Como se puede ver en la Fig. 5, la fluorescencia comienza a aumentar mas
tarde que la turbidez, lo que significa que las particulas mas pequefias 53 son menos hidréfobas que las mas grandes
54, 55. La intensidad de fluorescencia es bastante alta para las particulas mas grandes 55. Como se puede ver, el
sistema de la invencién produce datos que son muy utiles y de donde al menos, las siguientes variables clave pueden
extraerse de las sefales de datos como se muestra en la Fig. 5:

- recuento (s) de particulas: recuento total y recuento de cada poblacion de particulas
- de la senal de turbidez;
- tamarno (s) de particulas

- del tiempo de retencion de cada poblacion de particulas en el sistema, es decir, el tiempo cuando las
particulas salen del fraccionador;

distribucion de tamafo de particula

- de turbidez y tiempo (s) de retencion;

hidrofobicidad de las particulas: hidrofobicidad total e hidrofobicidad de cada poblacion de particulas

- de la senal de fluorescencia;

distribucion de hidrofobicidad de particulas
- de sefial de fluorescencia y tiempo (s) de retencién.

Se desarrolla un kit de herramientas de software especifico para el pretratamiento de sefiales y el calculo de variables
clave para las propiedades de las particulas. El pretratamiento de la sefal incluye aqui el filtrado, el promedio, la
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derivacion y la correccién de la linea base de las sefales, o cualquier otra operacion matematica basica y/o el uso de
funciones aplicables para modificar las sefiales de medicién. Como ejemplo del procedimiento, la linea base puede
eliminarse de las sefales sin procesar de una muestra fraccionada, y las sumas acumulativas se calculan a partir de
las sefnales. La suma acumulativa de la sefial de turbidez esta correlacionada con el recuento de particulas, y la suma
acumulativa de la sefial de fluorescencia esta correlacionada con la hidrofobicidad de las particulas. La hidrofobicidad
y el recuento para cada poblacién de particulas se derivan de las sefales en ciertos intervalos de tiempo. Cada
poblacién de particulas tiene su propio intervalo de tiempo en la segunda camara de flujo. La hidrofobicidad total y el
recuento total se derivan de la sefial completa de muestras fraccionadas. La turbidez, el tamafno de particula y el
namero en una poblacién de muestra pueden determinarse midiendo valores absolutos o valores relativos. Si se usa
una medicion relativa, los medios de procesamiento para procesar la sefal de medicién para cada poblacion de
particulas se calibran con respecto a las muestras conocidas.

En otras palabras, las variables clave en una poblacion de particulas se producen mediante el calculo de la suma
acumulativa de sefal(es), derivacion de sefal(es), integral de sefal(es), valores medios, maximos y minimos de la
sefial de medicion( s) o sefnales pretratadas, o por operadores estadisticos que producen, por ejemplo asimetria,
desviacién, modo, mediana, cuartales, intervalo, varianza, curtosis, percentiles de la(s) sefal(es), o por cualquier otra
operacion matematica basica y/o el uso de funciones aplicables para modificar las variables clave con el fin de adjuntar
propiedades fisicas/quimicas para cada poblacion. Las propiedades quimicas o fisicas de la muestra a medir pueden
ser una o mas de las siguientes: concentracion de particulas, volumen de particulas, area superficial de particulas,
tamano de particula, turbidez, concentracion de soélido suspendido, absorbancia de luz, fluorescencia, dispersion de
luz, e hidrofobicidad. Las sefiales basadas en datos de medicién sin procesar o sefiales pretratadas pueden mapearse
en un sistema de coordenadas, para extraer de alli también otras caracteristicas de la muestra.

Opcionalmente, un kit de herramientas de software especifico contiene medios para la calibracién. El recuento de
particulas y/o el(los) tamarfio(s) de particulas se pueden calibrar en unidades Sl utilizando una ecuacién matematica
adecuada, p. €j. ecuaciones de primer y/o segundo grado.

Opcionalmente, una o mas variables clave de poblaciones individuales o la muestra completa se utilizan para
monitorear, controlar y/u optimizar un proceso (por ejemplo, en una maquina de papel). Ejemplos: las variables clave
se utilizan para monitorear los parametros de funcionamiento y las propiedades de una maquina de papel, incluyendo
el monitoreo de las tendencias de aglomeracién de particulas en el proceso y el monitoreo del comportamiento quimico
en el proceso.

Opcionalmente, una o mas variables clave de poblaciones individuales o la muestra completa se utilizan para
monitorear el rendimiento de los productos quimicos controlando los productos quimicos (por ejemplo, controlar la
dosificacién de productos quimicos) y la optimizacion de la dosificacion quimica o el programa quimico (tipo de
productos quimicos, dosificaciones quimicas, puntos de dosificacion de productos quimicos en el proceso).

Para estudiar la hidrofobicidad (fluorescencia), el tamafo y el recuento de particulas en diversos entornos, se midieron
muestras de agua de cuatro hilos de diferentes maquinas de papel con el sistema de la invencion equipado con
sensores de turbidez y fluorescencia. Los resultados de turbidez presentados en la Fig. 6 muestran que las muestras
61 y 62 tienen particulas mucho mas pequefias en comparacién con la muestra 63 y la muestra 64, que tenian
aglomerados muy grandes. El perfil de fluorescencia de las mismas muestras se muestra en la Figura 7. La diferencia
de la linea base entre los diferentes perfiles se debe probablemente a la contaminacién del detector de fluorescencia.
Los resultados de fluorescencia muestran que las muestras 71, 72 que contienen pulpa mecanica tienen claramente
la fluorescencia mas alta y, por lo tanto, también hidrofobicidad en comparacion con las muestras 73 y 74. Esto se
espera debido a la presencia de altas cantidades de brea de madera en estas pulpas. La muestra mas hidrofobica 72
también deja la linea base mucho mas alta en comparacién con la linea base inicial, lo que indica que tales muestras
tienden a contaminar el detector de fluorescencia, que es un punto importante al disefiar los ciclos de lavado de un
instrumento en linea. La muestra 74 no muestra ninguna respuesta de fluorescencia en absoluto.

En particular, la invencién se refiere al muestreo de liquidos como suspensiones acuosas o filtrados que contienen
materia sélida en la industria forestal, petrolera y minera, asi como en procesos de tratamiento de agua, desalinizacion
o reutilizacién de agua, y en la medicién posterior de las muestras. Con mas detalle, la invencion se refiere a un método
y sistema de analisis en linea que utiliza tecnologia de fraccionamiento de un flujo de muestra.

La tecnologia de la invencién es genérica y puede aplicarse ampliamente en la industria de pulpa y papel, por ejemplo,
monitoreo de extremos humedos, tratamiento de roturas, control de adhesivos de pulpa reciclada y tratamiento
quimico/mecénico de pulpa incluyendo seccion de blanqueo y de secado.

Se puede usar para el monitoreo en linea de poblaciones de particulas como coloides, brea blanca, brea de madera,
adhesivos, finos, rellenos o aglomerados, y su hidrofobicidad. El sistema en linea de la invencion permite la resolucién
de problemas en tiempo real y la optimizacion de la quimica en una fabrica de papel.
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Ejemplo

Se utilizé un sistema en linea de la invenciéon en una maquina de papel de fino. El sistema mide las propiedades de
las particulas en muestras de agua blanca cada 30 minutos. Para obtener informacién sobre la hidrofobicidad de las
particulas, la muestra se tifie con colorante hidrofébico. El perfil de velocidad de flujo del sistema se optimizé para esta
agua. El sistema puede separar la muestra en al menos cuatro poblaciones de particulas seglin su tamafio/masa
(poblacién 1 a 4). La experiencia del periodo de prueba del molino indica buena repetibilidad.

Los problemas de funcionamiento (por ejemplo, defectos de papel) en la maquina de papel se relacionaron con una
fuerte aglomeracion de particulas hidrofébicas en el extremo humedo. Por lo tanto, el objetivo principal en este caso
era controlar los recuentos y la hidrofobicidad de las poblaciones de particulas, especialmente aglomerados. Los
resultados logrados con el sistema de la invencion indican claramente que el procedimiento de la invencién funciona
bien. El sistema de la invencién puede producir el mismo tipo de datos que el equipo de laboratorio, la diferencia
principal es que el sistema no mide los valores exactos para cada particula (tamafo, recuento, hidrofobicidad), sino
que mide los valores de hidrofobicidad y recuento para toda la muestra y para las poblaciones de particulas detectadas.
No hay limitacién en cuanto a los tamafos de particulas que se pueden detectar y medir, a diferencia de muchos
métodos de laboratorio que funcionan en el intervalo de micras.

La tecnologia de la invencion es genérica y puede aplicarse ampliamente en la industria del papel, incluido el control
adhesivo de pulpa reciclada y el tratamiento mecanico de pulpa. Puede usarse para el monitoreo en linea de
poblaciones de particulas como coloides, finos, rellenos o aglomerados, y su hidrofobicidad. El sistema en linea de la
invencion permite la resolucion de problemas en tiempo real y la optimizacion de la quimica en una fabrica de papel.

Debe entenderse que las realizaciones de la invencién descritas no se limitan a las estructuras particulares, etapas
del proceso o los materiales descritos en el presente documento, sino que se extienden a equivalentes de los mismos,
como reconocerian los expertos habituales en las técnicas relevantes. También debe entenderse que la terminologia
empleada en el presente documento se usa con el proposito de describir realizaciones particulares solamente y no
pretende ser limitante.

La referencia a lo largo de esta especificacion a "una realizacion" o "una realizacion" significa que una caracteristica,
estructura o caracteristica particular descrita en relacion con la realizacién se incluye en al menos una realizaciéon de
la presente invencién. Por lo tanto, las apariencias de las frases "en una realizacién" o "en una realizacion" en varios
lugares a lo largo de esta especificacion no se refieren necesariamente a la misma realizacién.

Como se usa en el presente documento, una pluralidad de elementos, elementos estructurales, elementos de
composicién, y/o materiales pueden presentarse en una lista comun por conveniencia. Sin embargo, estas listas deben
interpretarse como si cada miembro de la lista se identificara individualmente como un miembro separado y Unico. Por
lo tanto, ningdn miembro individual de dicha lista debe interpretarse como un equivalente de facto de cualquier otro
miembro de la misma lista Unicamente en funcién de su presentacion en un grupo comun sin indicaciones en contrario.
Ademas, pueden hacerse referencia en el presente documento a varias realizaciones y ejemplos de la presente
invencion junto con alternativas para los diversos componentes de la misma. Se entiende que tales realizaciones,
ejemplos y alternativas no deben interpretarse como equivalentes de facto entre si, sino que deben considerarse
representaciones separadas y auténomas de la presente invencion.

Ademas, los rasgos, estructuras o caracteristicas descritas pueden combinarse de cualquier manera adecuada en una
0 mas realizaciones. En la siguiente descripcién, se proporcionan numerosos detalles especificos, tales como ejemplos
de longitudes, anchuras, formas, etc., para proporcionar una comprension completa de las realizaciones de la
invencion. Sin embargo, un experto en la técnica relevante reconocera que la invencion puede practicarse sin uno o
mas de los detalles especificos, o con otros métodos, componentes, materiales, etc. En otros casos, estructuras,
materiales u operaciones bien conocidos no se muestran o describen en detalle para evitar ocultar aspectos de la
invencion.

Si bien los ejemplos anteriores son ilustrativos de los principios de la presente invencién en una o mas aplicaciones
particulares, sera evidente para los expertos en la técnica que pueden realizarse numerosas modificaciones en la
forma, uso y detalles de implementacion sin el ejercicio de facultad de la invencién, y sin apartarse de los principios y
conceptos de la invencion. Por consiguiente, no se pretende que la invencién esté limitada, excepto por las
reivindicaciones expuestas a continuacion.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para analizar una muestra liquida que contiene particulas de materia sélida, el método comprende las
etapas de:

proporcionar (10) una muestra (41) a partir de una corriente de liquido (30);
afadir (11) un tinte a dicha muestra para tefir las particulas contenidas en el mismo;

conducir (12) la muestra a una primera camara de flujo en forma de un canal de desintegracion (23; 31) que tiene
medios para hacer que dicha muestra se divida en una pluralidad de poblaciones de particulas (42a - 42c) segun su
tamano o masa;

aplicar (13) un flujo de liquido a través de dicho canal de desintegracion (23; 31) para hacer que las poblaciones de
particulas fluyan hacia una segunda camara de flujo (24; 33);

medir (15) mediante medicion éptica dichas poblaciones de particulas en la segunda camara para producir al menos
una sefal de medicion representativa de la cantidad y/o propiedades de las particulas;

por lo que la velocidad de flujo en el canal de desintegracion (31) se incrementa etapa a etapa segun un perfil de
velocidad, permitiendo que poblaciones de particulas mas pequefias o mas ligeras entren primero en dicha segunda
camara de flujo (33) que tiene un flujo esencialmente laminar, y que entren otras poblaciones de particulas mas tarde
en un orden ascendente de tamafo y peso, hasta que todas las poblaciones de particulas hayan entrado en dicha
segunda camara de flujo, comprendiendo el método ademas

procesar dicha sefial de medicion para cada una de dichas poblaciones de particulas medidas (42a - 42c) para
extraer variables clave de cada una de dichas poblaciones de particulas medidas; y

presentar dichas variables clave como un analisis de dichas poblaciones de particulas o la muestra completa en
términos de recuento y tamafo de particulas y/o su hidrofobicidad.

2. Un método segun la reivindicacién 1, en el que el tinte es un tinte hidréfobo.

3. El método segun la reivindicacién 1 o 2, en el que el canal de desintegracién (31) es un fraccionador que tiene una
0 mas depresiones (31A), al que se conduce la muestra (41) aplicando un flujo de liquido (30) que tiene un perfil de
velocidad temporal no constante.

4. Un método segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en el que el canal de desintegracion es un fraccionador
donde la separacion de particulas en poblaciones de particulas se basa en la sedimentacién de particulas, separacién
centrifuga y/o filtracion.

5. Un método seguln cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en el que la cantidad y/o tamano de las particulas en
dicha muestra (61 a 64) se mide por dispersion de luz de las particulas en la muestra.

6. Método segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en el que la hidrofobicidad de las particulas en dicha muestra
se mide midiendo la fluorescencia emitida por las particulas en la muestra (71 a 74).

7. Un método segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, en el que las propiedades quimicas o fisicas de dicha
muestra a medir son una o mas de las siguientes: concentracion de particulas, volumen de particulas, area superficial
de particulas, tamarnio de particulas, turbidez, concentracion de sélido suspendido, absorbancia de luz, fluorescencia,
dispersion de luz e hidrofobicidad.

8. Un método segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, en el que el procesamiento de dichas sefiales de medicién
para las variables clave incluye operaciones estadisticas sobre los datos que incluyen uno o mas de los siguientes:
integracién de seial(es), derivacion de sefal(es), suma acumulativa de senal(es), valor medio, valores maximo y
minimo.

9. Un método segun la reivindicacion 7 u 8, en el que el procesamiento de dichas sefiales de medicion incluye el
filtrado, el promedio y la correccién de la linea base de dichas sefales.

10. Un sistema para analizar una muestra liquida que contiene particulas de materia sélida, en el que el sistema
incluye:

- medios (21) para proporcionar una muestra de una corriente de liquido;
- medios (26) para afadir un tinte a dicha muestra para tefir las particulas contenidas en ella;

- una primera camara de flujo en forma de un canal de desintegracion (23; 31) que tiene medios para hacer que las
particulas en dicha muestra se dividan en poblaciones de particulas (42a - 42c) determinadas por su tamafo o masa;
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- medios (22) para aplicar un flujo de liquido a través de dicho canal de desintegracion (23; 31);

- una segunda camara de flujo (24; 33) dispuesta para recibir liquido que contiene las poblaciones de particulas
desde dicho canal de desintegracion (23; 31);

- medios Opticos de medicion (25; 37) para producir al menos una sefial de medicion representativa de la cantidad
y/o el caracter de las particulas en dicha segunda camara de flujo; por el cual el sistema incluye

medios de procesamiento para procesar dicha sefial de medicién para cada una de dichas poblaciones de particulas
medidas para extraer variables clave de cada una de dichas poblaciones de particulas medidas, asi como para
presentar dichas variables clave como un andlisis de poblaciones de particulas o la muestra completa en términos
de recuento y tamano de particulas y/o su hidrofobicidad;

en el que los medios (22) para aplicar un flujo de liquido (30) a través de dicho canal de desintegracion (23; 31) se
configuran para aumentar la velocidad de flujo de liquido en dicho canal de desintegracion (23; 31) paso a paso de
acuerdo con un perfil de velocidad de flujo predeterminado.

11. Un sistema segun la reivindicacién 10, en el que el canal de desintegracién es un fraccionador donde la separacion
de particulas en poblaciones de particulas se basa en sedimentacion de particulas, separacién centrifuga o filtracion.

12. Un sistema segun cualquiera de las reivindicaciones 10 a 11, en el que los medios épticos de medicién (25; 37)
comprenden medios en dicha segunda camara de flujo para medir la dispersion de la luz de las particulas en la muestra
(71 a 74).

13. Un sistema segun cualquiera de las reivindicaciones 10 a 12, en el que los medios de medicion dpticos comprenden
medios en dicha segunda camara de flujo para medir la fluorescencia emitida por las particulas en la muestra.

14. Un sistema segun cualquiera de las reivindicaciones 10 a 13, que incluye la unidad de procesamiento (25) que se
ha adaptado para la operacién automatica de la toma de muestras, fraccionamiento y recoleccién de datos.

15. Un sistema segun cualquiera de las reivindicaciones 10 a 14, que incluye medios de procesamiento para realizar
el filtrado, el promedio y la correccion de la linea base de dichas sefiales de medicion.

16. Un sistema segun de las reivindicaciones 10 a 15, que incluye medios de procesamiento para realizar operaciones
estadisticas sobre las variables clave, incluye uno o0 méas de los siguientes: integracion de sefal(es), derivacion de
sefal(es), suma acumulativa de sefal(s), valor medio, valores maximos y minimos.

17. Uso del método segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9 o el dispositivo segun cualquiera de las
reivindicaciones 10 a 16 para analizar una muestra liquida (41) que contiene particulas de materia sélida.

18. El uso del método de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9 o el dispositivo segin cualquiera de las
reivindicaciones 10 a 16 en el monitoreo y la optimizacion del rendimiento quimico y del proceso en un proceso de
fabricacién de pulpa o papel o cartén.

19. El uso del método segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9 o el dispositivo segun cualquiera de las
reivindicaciones 10 a 16 en el monitoreo y optimizacion del rendimiento quimico y del proceso en un proceso de
tratamiento de agua, desalinizacion o reutilizacién de agua.

20. El uso del método segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9 o el dispositivo segin cualquiera de las
reivindicaciones 10 a 16 en el monitoreo y la optimizacion del rendimiento quimico y del proceso en un proceso de
membrana.

21. El uso del método segln cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9 o el dispositivo segin cualquiera de las
reivindicaciones 10 a 16 en el monitoreo y la optimizacién del rendimiento quimico y del proceso en un proceso
petrolero o minero.
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