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“CONCENTRACION DE MATERIAL SOLIDO”

{57) RESUMEN:

Relvindicaclén nimero 1.-

Un método para la concentracibn de un material sdlido, carbonéceo,
poroso, que contiene agua, el cual incluye las etapas de:

(a) alimentar un reactor con material sélido;

(b} calentar el material sélido en el reactor bajo condiciones de
presién de saturacién de agua y causar la reduccién de los
poros del material solido y sacar agua de los poros como
consecuencia de la reduccidn de los poros, donde las
condiciones de presion de saturacion de agua y el tiempo de
calentamiento son seleccionados de tal forma que se retiene
agua en los poros, particularmente los poros finos, del
material sélido;

(c) enfriar el material sélidoc mediante la despresurizacién del
material sélido bajo condiciones de saturacién de agua;

(d) separar el agua en forma de vapor de agua del material sélido
y retener agua en los poros del material sélido.
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REPORTE DE EXAMEN PRELIMINAR INTERNACIONAL |Solicitud Internacional No. PCT/AU01/01204

1. Base del informe

1. Respecto a los elementos de la solicitud internacional:*

[X] 1a solicitud internacional segiin se presents originalmente

D Ia descripcién: pdginas,  como originalmente se presentaron
paginas,  solicitadas con Ia demanda,
paginas, recibidas el con la carta de

E las reivindicaciones: pginas, como originalmente se presentaron
pdginas,  como fueron modificadas (unto con cualquier declaracién) bajo el articulo 19,
paginas,  solicitadas con la demanda,
paginas, recibidas el con la carta de

E los dibujos: pdginas,  como originalmente se presentaron
paginas,  solicitadas con la demanda,
paginas,  recibidas el con la carta de

E Ia secuencia que enumera parte de [a descripcion:
péginas, como originalmente se presentaron
paginas,  solicitadas con la demanda,
paginas, recibidas el con la carta de

2. Respecto al idioma, todos los elementos marcados anteriormente estuvieron disponibles o fueron
suministrados a esta Autoridad en el idioma en el cual la solicitud internacional fue presentada, a menos
que se indique lo contrario bajo este ftem.

Estos elementos estuvieron disponibles o fueron suministrados a esta Autoridad en el idioma
el cual es:

(] el idioma de una traduccién suministrada para una bitsqueda internacional (segin Ia Regla 23.1 (b).

[] el idioma de una publicacién de la solicitud internacional (segiin la Regla 48.3 (b)).

[T] el idioma de Ia traduccién suministrada para el examen preliminar internacional (segtn las Reglas 55.2
y/0553).

3. Respecto al nucleétido y/o secuencla amino écida revelado en la solicitud internacional, se llev6 a cabo el
examen preliminar internacional segiin el listado de secuencia:

D contenido en la solicitud internacional en forma escrita.
D presentada junto con la solicitud internacional en forma legible por computador.
D proporcionado subsiguientemente a esta Autoridad en forma escrita.

D proporcionado subsiguientemente a esta Autoridad en forma legible por computador.

I:l Se ha proporcionado Ia afirmaci6n respecto a la cual el listado de secuencia escrito proporcionada
subsiguientemente no va més all4 de la revelaci6n en Ia solicitud internacional segtn se registré.

D Se ha proporcionado Ia afirmacién respecto a Ia cual 1a informacién registrada en forma legible por
computador es idéntica al listado de secuencia escrita.

4. D Las enmiendas han resultado en la cancelacidn de:
[] 1a descripcitn, péginas

[[] 1as reivindicaciones, Nos.

[] 10s dibujos, pagina/fig

5. D Este informe ha sido establecido como si (algunas) las enmiendas no se hubiesen hecho, ya que se ha
considerado que van mis alli de la revelacidn segdn se registré, como se indic6é en Casilla
Suplementaria (Regla 70.2 (c)).*

* Las pdginas de remplazo que se han proporcionado a la Oficina que recibe en respuesta a una invitacién segtin el
Articulo 14 a las que se hace referencia en este informe como “presentadas originalmente y no estén anexos a este

reporte dado que no contienen modificaciones (Reglas 70.16 y 70.17)
* Ninguna hoja reemplazada que contiene tales modificaciones debe ser referida bajo el item 1 y anexada  este reporte

Forma PCT/IPEA/ 409 (Casilla ) (Julio 1998)
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V. Afirmacién razonada bajo el Articulo 35(2) respecto a novedad, nivel inventivo o aplicabilidad industrial;

citaclones y explicaciones que sustentan dicha afirmacién

1 Afirmacién
Novedad (N) Reivindicaciones 1-30, 38, 55
Reivindicaciones 31-37, 39-54
Nivel inventivo (IS) Reivindicaciones 1-30, 38, 55

Reivindicaciones 31-37, 39-54

Aplicabilidad industrial (IA) Reivindicaciones 1-55
Reivindicaci

NO

NO

NO

2. Citaciones y explicaciones (Articulo 70.7)

NOVEDADPD: Reivindicaciones 31-37, 39-54)
La técnica anterior més relevante parece ser:
D1 = US 4628619

D2 = US 4674195

D3 = US 5071447

D4 = US 4514912

D5 = GB 2067732

Todos los documentos D1-D5 revelan métodos para sustituir un material sélido carbénico que contiene agua, poroso. Los
métodos comprenden suministrar material sélido a un reactor, calentar el material con vapor bajo condiciones de presién
de saturacién y calentar el material hasta que el agua se expulse del material Despresurizar el material, enfriarlo y
separar el agua como vapor de agua para obtener material seco. Estos documentos también revelan un aparato apropiado
para llevar a cabo el método anterior. D2, ademis de revelar lo anterior, también revela un método en el cual el material
carbénico himedo se presuriza antes de suministrarlo al reactor. Las reivindicaciones independientes 31 y 45 caen dentro
del alcance de la revelacién anterior. Las reivindicaciones dependientes (32-37, 39-44, 46-54) revelan pricticas y aparatos

conocidos en la técnica y no le afiaden nada novedoso a ias reivindicaciones independientes 31 y 45,

FORMA PCT/IPEA/409(Casillas V) (Julio 1998)
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amended and are the basis for this report and/or sheets containing rectifications made before this Authority (see¢ Rule
70.16 and Section 607 of the Administrative Instructions under the PCT).

These annexes consist of a total of  sheet(s).

3. This report contains indications relating to the following items:

I [X] Basisof the report

I [] Priority

1 D Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability

Iv D Lack of unity of invention
v [}B Reasoned statemnent under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability;

citations and explanations supporting such statement
. VI [] Certain documents cited
VI  [] Certain defects in the international application

VIL [T] Certain observations on the international application
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23 April 2002 8 October 2002

Name and mailing address of the [PEAJAU Authorized Officer
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PCT/AU01/01204 ]

L. Basis of the report

q 2. With regard to the language, all the elements marked above were available or furnished to this Authority in the language in

1. With regard to the elements of the intemational application:*

@ the international application as originally filed.

[] thedescription, pages , s originally filed,
pages , filed with the demand,
pages , received on with the letter of

D the claims, pages , as originally filed,
pages , asamended (together with any statement) under Article 19, *
pages , filed with the demand,
pages , received on with the letter of

D the dmwings, _ pages , as originally filed, -
pages , filed with the demand,
pages , receivedon with the letter of

D the sequence listing part of the deseription:
pages , as originally filed
pages , filed with the demand
pages , receivedon with the letter of

which the internationa] application was filed, unless otherwise indicated under this item.
These clements were available or furnished to this Authority in the following language which is:
D the language of a transiation furnished for the purposes of international search (under Rule 23.1(b)).

D the language of publication of the international application (under Rule 48.3(b)).

the language of the trunslation furnished for the purposes of international preliminary examination {(under Rules 55.2
and/or 55.3).

3. With regard to any nucleotide and/or amino acid sequence disclosed in the international application, the interational
- preliminary examination was carricd out on the basis of the sequence listing:
contained in the international application in wrilten form.
filed together with the international application in computer readable form.
furnished subsequently to this Authority in written form,
furnished subsequently to this Authority in computer readable form.
The statement that the subsequently furnished written sequence listing does not go beyoud the disclosure in the
international application as filed has been furnished.
The staternent that the information recorded in computer readable form is identical to the written sequence listing has
been furished
The amendments have resulted in the cancellstion of:
D the description, pages
[] theclaion, Nos.
[[] the drawings, sheets/fig.

5. D This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been considered to
go beyond the disclosure as filed, as indicated in the Supplemental Box (Rule 70.2(c)).**

0 O 00000

- Replacement sheets which have been furnished 10 the recelving Qffice in response 10 an invitation under Article 14 are referred to in this
report as "originally filed® and are not annexed to this report since they do not contain amendments (Rules 70.16 and 70.17).

%* . Any replacement sheet contalning such amendments must be referred to under item | and annexed to this report

Form PCT/IPEA/409 (Box I) (July 1998)
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INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT International application N
PCT/AU01/01204 o\q_
V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to noveltjlr, inventlve step or industrial applicability; citations

and explanations supporting such statement

i. Statement
Novelty (N) Claims 1-30, 38, 55 YES
Claims 31-37, 39-54 NO
Inventive step (IS} Claims 1-30, 38, 55 YES
Claims 31-37, 39-54 NO
Industrial applicability (IA)  Claims 1-55 YES
Claims NO

2. Citations and explanations (Rule 70.7)

VELTY: Claims 31-37, 39-54
The most relevant prior art appear to be:
D1 =US 4628619
D2 =US 4674195
D3 =US 5071447
D4 =US 4514912
D5 =GB 2067732

All documents D1-D35 disclose methods for upgrading porous, water-containing carbonaceous solid material.
The methods comprise supplying solid material to a reactor, heating the material with steam under saturation
pressure conditions and heating the material until water is expelled from the material. Depressurising the
material, cooling it and separating water as water vapour to obtain dry material. These documents also disclose
apparatus suitable for carrying out the above method. D2, in addition to disclosing the above, also discloses a
method where the wet carbonaceous material is pressurised prior to supplying it to the reactor. The independent
claims 31 and 45 fall within the scope of the above disclosure. The dependent claims (32-37, 39-44, 46-54)
disclose practices and apparatus known in the art and do not add anything new to the independent claims 31 and
45,

Form PCT/IPEA/409 (Box V) (July 1998)



CONCENTRACION DE MATERIAL SOLIDO

RESUMEN-OBJETO Y FINALIDAD DE LA INVENCION

Se indica un método y un aparato para la concentracion de un material sdlido,
carbondceo, poroso, que contiene agua, mediante la remocién de agua del
material sélido. Un aspecto del método y del aparato se caracteriza por el
calentamiento y enfriamiento del material sélido bajo condiciones de presién de
saturacién de agua y la retencion de por lo menos algo de agua (cominmente
5-10% peso) en los poros del material sdlido. Otro aspecto del método y del
aparato se caracteriza por la operacion del método y del aparato de forma

continua o semi-continua.
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CONCENTRACION DE MATERIAL SOLIDO

La presente invencién se refiera a la concentracién de un material sélido.

La presente invencién se refiere particularmente, aunque no exclusivamente, a
la concentracién de material sélido que presenta una baja conductividad

térmica bajo condiciones que incluyen temperatura y presion elevadas.
La presente invencion se refiere mas particularmente a:

(a) la concentracién de materiales carbonédceos (término que incluye
carbon, madera, y biomasa), porosos, que contienen agua, bajo
condiciones que incluyen presion elevadas normaimente el
carbén, bajo condiciones que incluyen temperatura y presién
elevadas para aumentar el valor térmico de los materiales
carbonaceos mediante la remocidén de agua de los materiales

carbonaceos; y
(b) el enfriamiento de los materiales carbonaceos calentados.

La patente US 5290523 de Koppelman revela un proceso para la
concentracién de carbén mediante la aplicacion simultinea de presién y

temperatura.

Koppelman revela la remocién térmica de agua del carbon mediante el
calentamiento del carbén bajo condiciones que incluyen temperatura y presién
elevadas para lograr cambios fisicos en el carbdn lo cual resulta en la

remocién de agua del carbon mediante una reaccién de “exprimido”.

Koppelman revela el mantenimiento de la presion lo suficientemente alta
durante el proceso de concentracién de tal forma que el subproducto agua se

produce principalmente como liquido en vez de vapor.
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Koppelman revela una variedad de opciones de aparatos para realizar el

proceso de concentracion.

En términos generales, las opciones se fundamentan en el uso de un reactor
que incluye una entrada coénica invertida, un cuerpo cilindrico, una salida
conica, y un ensamble de tubos intercambiadores de calor dispuestos

horizontal ¢ verticalmente, en posicién en el cuerpo.

En una propuesta para utilizar un reactor del tipo Koppelman, los tubos
dispuestos verticaimente y el extremo de salida son empacados con carbén, y
se inyecta nitrdbgeno para presurizar previamente los tubos y el extremo de
salida. El carbon se calienta mediante intercambio de calor indirecto con
aceite que se suministra como un fluido de transferencia de calor al cuerpo
cilindrico externamente de los tubos. Se proporciona calor adicional al carbén
mediante el intercambio de calor indirecto entre el carbén y el vapor el cual
achia como un fluido de trabajo dentro del lecho empacado. Adicionaimente,

el valor presuriza los tubos y el extremo de salida a la presidn requerida.

La combinacién de las condiciones de temperatura y presion elevadas en los
tubos y en el extremo de salida logra la evaporacién de algo de agua del
carbon y posteriormente condensa algo de agua en forma de liquido. Una
parte del vapor generado después de la adicibn de agua también se condensa
como liquido en las regiones mas frlas de los tubos debido a la presion
elevada. El vapor que no estad condensado, y que excede los requerimientos
para una presurizacion del lecho empacado, debe ser ventilado.
Adicionalmente, se producen gases no condensados {por ejemplo CO, CO.)
que requieren ser ventilados. Peribdicamente, se drena liquido del extremo de

salida.

2
2
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Finaimente, después de un tiempo de residencia prescrito, el reactor se
despresuriza y el carbén concentrado, virtualments sin agua retenida, se

descarga a través del extremo de salida y posteriormentees enfriado.

Existe un serie de aspectos de ingenieria y altimamente de consideraciones de
costos que han evitado la comercializacidn del proceso de Koppelman.
También existen problemas de combustién espontinea y problemas de polvo

asociados al producto.

Las solicitudes intemacionales W098/30856, W098/39613, WO098/42427,
W098/50743, W098/58209, WO 99/10087 y WO 99/10079 a nombre de KFx

Inc. revelan una serie de mejoras al proceso de Koppelman.

Las Patentes Estadounidenses US 1.679.078, 4.514.912, 4.628.619,
4.502.227, 4.339.306, 4.674.195 y 4.471.536 describen el llamado proceso de

Fleissner para la concentracion de carbon.

El proceso de Fleissner fue inventado en los afios 20° (patente US 1.679.078)
y fue desarrollado posteriormente en los 80’ por Voest-Alpine AG (ver las otras
patentes US mencionadas amiba). Ha habido utilizacién comercial del
proceso, principaimente en Europa del Este. El proceso utiliza vapor saturado
para calentar lotes de carbén y remueve algo de agua como liquido para evitar
un inconveniente dg calor de vaporizacion. Se utilizan presiones de 3000 KPa-
6000 Kpa (30_-60 bar) y temperaturas de 445-535° F (230-280° C), con un
tiempo de ciclo de lotes de aproximadamente 160 minutos. Un répido secado
de evaporacidn adicional se presenta durante la despresurizacion.
Generalmente se requieren baterias de 4-6 autoclaves para utilizar el agua de
desecho y la energla de vapor de cada reactor de lote. La calidad del agua de
desecho es pobre y se presentan emisiones olorosas que requieren limpiado o

incineracion. La energla requerida para la concentracion es relativamente baja.
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Sin embargo, la combustién espontidnea y el polvo son los problemas que se

presentan.

Un objeto de la presente invencién es proporcionar un método y un aparato
mejorado para la concentracion de carbén mediante la aplicacién simultanea

de presion y temperatura.
Existen dos aspectos de la presente invencion.

De acuerdo con un primer aspecto de la presente invenciéon, en términos
amplios, se proporciona un método para la concentraciéon de un material sélido

carbonéceo, poroso, que contiene agua, el cual incluye las etapas de:
(a) alimentar un reactor con material sélido;

(b) calentar el material sélido en el reactor bajo condiciones de
presién de saturacion de agua y remover agua del material

sélido; y

(c) enfriar el material sdlido mediante la despresurizaciéon del

material sdlido bajo condiciones de saturacion de agua.

En términos mas especificos, el primer aspecto de la invencién proporciona un
método para la concentracién de un material sélido carbonaceo, poroso, que

contiene agua, el cual incluye las etapas de:
(a) alimentar un reactor con material sdlido;

(b) calentar el material sélido en el reactor bajo condiciones de
presidn de saturacidn de agua y reducir los poros del
material sblido y sacar agua de los poros como
consecuencia de la reduccién de los poros, donde las

condiciones de presién de saturacion de agua y el tiempo
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de calentamiento son seleccionadas de tal forma que se
retiene agua en los poros, particularmente los poros finos,

del material sdlido;

(c) enfriar el material sélido mediante la despresurizacion del
material sdlido bajo condiciones de saturacion de agua y
soparar el agua en forma de vapor de agua del material

sélido; y

(d) retener agua en los poros, particularmente los poros finos,

del material s6lido.

El solicitante ha encontrado que el carbdn concentrado producido mediante el
método antes descrito del primer aspecto de la invencion es
considerablemente menos probable que cause combustién espontanea que el
carbén concentrado producido mediante los métodos conocidos anteriormente
descritos y tiene considerablemente menos nivel de polvo que los productos
conocidos. Adicionalmente, el solicitante ha encontrado que, a diferencia de
los productos conocidos, el carbén concentrado producido mediante el método
antes descrito puede mezclarse con carbédn crudo sin que haya un riesgo
incrementado de combustibn espontdnea. Aun mas, el solicitante ha
encontrado que el carbén concentrado asi producido y el producto mezclado

pueden ser aimacenados.

El método antes descrito del primer aspecto de la invencién se fundamenta en
gran medida en que los problemas de combustién esponténea y polvo pueden
ser solucionados significativamente mediante la retencion de humedad en los

poros, particularmente los poros finos, del material sélido.
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El calentamiento del carbén bajo condiciones de temperatura y presién
elevadas causa la reduccién de los poros a menos de 500 nandmetros de
didmetro en el carbén. La reduccién de los poros saca el agua de los poros.
El grado de reduccién de los poros depende en gran medida de las

propiedades del carbdn y en las condiciones de operacién.

En el método antes descrito del primer aspecto de la invencion, el carbén se
calienta bajo condiciones de presién de saturacién de agua y se enfria bajo
condiciones de saturacién de agua. La combinacién de éstas condiciones de
calentamiento y enfriamiento y de la seleccién apropiada de tiempo de
calentamiento remueve el agua desde los poros del carbén y de esta forma
mejora el valor de calentamiento del carbén, aunque no se remueve toda el
agua. El agua retenida en los poros, particularmente en poros finos, es
importante porque limita el acceso del oxigeno en los sitios reactivos en los
poros y asi reduce la posibilidad de combustion espontanea del carbdn.
Adicionalmente, la superficie del producto es menos hidrofllica que los
productos conocidos y el agua de superficie retenida reduce el nivel de polvo
del producto.

El término “poros finos® se entiende en el presente como aquellos poros que

tienen un didmetro de menos de 6 nanémetros.

Preferiblemente, el método antes descrito del primer aspecto de la invencion

retiene menos de 12% peso de agua en el material sdlido enfriado de la etapa

(c).

Mas preferiblemente, el método retiene menos de 10% peso de agua en el

material sdlido enfriado de la etapa (c).



Particularmente se prefiere que el método retenga menos de 8% peso de agua

en el material sélido enfriado de la etapa (c).

Preferiblemente el método retiene mas de 5% peso de agua en el material

solido enfriado de la etapa (c).

Preferiblemente el método retiene mas de 6% peso de agua en el material
sélido enfriado de la etapa (c).

Particularmente se prefiere que el método retenga mas de 7% peso en el
mataerial s6lido enfriado de la etapa (c).

El método del primer aspecto de la invencién puede operarse de forma

continua, semi-continua o por lotes.

Cuando el método se opera de forma continua o semi-continua,
preferiblemente la etapa (a) incluye la presurizacién del material sélido y la
alimentacién del reactor con material sdlido presurizado, de forma continua o
semi-continua, mientras que se mantiene el reactor bajo condiciones de

presién de saturacién de agua.

Preferiblemente la etapa (a) incluye la presurizacién del material sélido en una

tolva de almacenamiento u otra cAmara de presurizacién adecuada.

Preferiblemente la etapa (a) incluye la presurizacion del material sélido en la
tolva de almacenamiento con un suministro de gas extemo y/o sin gas desde

ol reactor.

Adicionalmente, cuando el método se opera de forma continua o semi-
continua, preferiblemente la etapa (c) incluye la remocién del material sdlido

del reactor de forma continua o semi-continua, mientras que se mantiene el
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reactor bajo condiciones de presién de saturacién de agua y posteriormentsel

enfriamiento del producto sélido como antes se describio.

Preferiblemente al etapa (c) incluye el enfriamiento del material sélido a una
temperatura menor a 230° F (110° C).

Preferiblemente la etapa (c) incluye el enfriamiento del material sdlido
mediante la despresurizacion del material sdlido bajo condiciones de
saturacion de agua en una tolva de almacenamiento u otra camara de

despresurizacion adecuada.

Cuando el método es operado por lotes, las etapas (b) y (c) de calentamiento y

enfriamiento del material sélido pueden llevarse a cabo en el reactor.

El primer aspecto de la invencién también proporciona un aparato para la
concentracion de material sélido mediante la remocién de agua del material
sdlido carbonéceo, poroso, que contiene agua bajo condiciones de

temperatura y presion elevadas, el cual incluye:

(@) un reactor para contener el material sélido bajo

condiciones de temperatura y presion elevadas;

(b) un medio para el calentamiento del material sélido en el
reactor bajo condiciones de presiéon de saturacién de agua,
medio de calentamiento que incluye un medio para
controlar las condiciones de temperatura y presién en el

reactor; y

(c) un medio para el enfriamiento del material sdlido mediante
la depresurizacién del material sélido bajo condiciones de

saturacion de agua.

30
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Preferiblemente el aparato incluye un medio para alimentar el reactor con

material sélido bajo presién de forma continua o semi-continua.

Preferiblemente el medio para alimentar el reactor con material sélido bajo

presion incluye una tolva de almacenamiento.

Preferiblemente la tolva de almacenamiento se encuentra conectada al reactor
para la alimentacion del material s6lido presurizado en una seccién superior

del reactor.

Preferiblemente el medio para controlar las condiciones de temperatura y
presion en el reactor incluye un medio de intercambio de calor indirecto para el

calentamiento del material sdlido en el reactor.

Preferiblemente el fluido de intercambio de calor es vapor y el medio de
intercambio de calor indirecto incluye un ensamble de una serie de tubos
verticales intercambiadores de calor, un distribuidor horizontal conectado a los
extremos superiores de los tubos, y un distribuidor horintal conectado a los

extremos inferiores de los tubos localizados en el reactor.

Preferiblemente el medio para controlar las condiciones de temperatura y
presion en el reactor incluye un medio para minimizar las fluctuaciones de
presién en el reactor, por ejemplo, a medida que se alimenta el reactor con

material sdlido.

En una realizacién, el medio para minimizar las fluctuaciones de presién
incluye un acumulador que contiene una piscina de liquido a una temperatura
justamente por debajo de la saturacibn y que se encuentra en fluida

comunicacién con el reactor.

34.
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En otra, aunque no es la Unica otra realizacién, las fluctuaciones de presion
son minimizadas mediante la conexién de por lo menos dos reactores en forma

paralela de manera tal que se mantiene una presién comin en los reactores.

Preferiblemente el medio para el enfriamiento del material sélido incluye un
medio para la remocion del material sélido del reactor de forma continua o
semi-continua mientras que se mantienen las condiciones de presion de

saturacién de agua en el reactor.

Preferiblemente el medio de enfriamiento incluye un ventilador para el rdpido

enfriamiento del material sélido.

Preferiblemente el medic de enfriamiento incluye una tolva de

almacenamiento.

Preferiblemente la tolva de almacenamiento se encuentra conectada al reactor
para la remocion del material sélido desde una seccién inferior del reactor

mientras que mantiene las condiciones de saturacion de agua en el reactor.

Las tolvas de aimacenamiento de presurizacién y despresurizacion pueden ser
presurizados mediante un suministro de gas extemo y/o sin gas desde el

reactor.

El segundo aspecto de la presente invencién proporciona un método de
concentracion de material sélido carbonaceo, poroso, que contiene agua, el

cual incluye las etapas de:

(a) presurizar el material sélido y alimentar un reactor con
material sélido presurizado de forma continua o semi-
continua, reactor que se encuentra bajo condiciones de

temperatura y presion elevadas;



/1'2

(b) controlar las condiciones de temperatura y presion en el
reactor y mantener el reactor a temperatura y presién

elevadas y remover el agua del material sélido;

(c) remover el material sélido del reactor de forma continua o
semi-continua mientras que se mantienen las condiciones

de temperatura y presién elevadas en el reactor, y

(d) despresurizar el material s6lido y separar al menos algo de
agua en forma de vapor de agua del material sélido y

enfriar de esta forma el material sdlido.

El segundo aspecto de la invencién se caracteriza por la operacién de forma
continua o semi-continua. Los métodos del arte anterior discutidos

anteriormente operan Gnicamente por lotes.

Preferiblemente la etapa (b) incluye el control de las condiciones de
temperatura y presion en el reactor para que sean condiciones de presién de

saturacién de agua.

Preferiblemente la etapa (b) incluye el control de las condiciones de
temperatura y presion en el reactor mediante presién generada por vapor y

otro gas liberado del material sélido en el reactor.

Preferiblemente la etapa (b) incluye el control de las condiciones de
temperatura y presion en el reactor de tal forma que se presenten

fluctuaciones minimas de presion en el reactor.

Preferiblemente 1a etapa (b) incluye el control de las condiciones de presion y
temperatura en el reactor sin presién derivada de un suministro de gas que es

externo al reactor.
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Preferiblementa la etapa (b) incluye la ventilacion sin gas desde el reactor y/o
la remocidn sin gas con material sélido en la etapa (c) con el fin de asegurarse

que la presiéon no exceda de una presion limite.

Preferiblemente la etapa (b) incluye el control de las condiciones de
temperatura y presién en el reactor mediante el calentamiento del material

solido en el reactor por intercambio de calor indirecto.

El término “intercambio de calor indirecto® tal y como se usa en el presente
documento, se refiere a los procesos de intercambio de calor en los cuales el
fluido de intercambio de calor se separa del material s6lido que se esti

calentando mediante una barrera fisica, como una pared de un tubo.
Preferiblements el fluido de intercambio indirecto es vapor.

Preferiblemente la etapa (c) incluye la despresurizacién y de esta forma el
enfriamiento del material sélido bajo condiciones de presién de saturacién de

Preferiblemente la etapa (c) incluye la despresurizacién del material sélido
removido del reactor en una tolva de almacenamiento u otra cdmara de

despresurizaciébn adecuada.

El segundo aspecto de la invencién también proporciona un aparato para la
concentracion de un material sdlido carbonaceo, poroso, que contiene agua,
mediante la remocién de agua del material sélido bajo condiciones de

temperatura y presion elevadas, el cual incluye:

(&) un reactor para contener el material sélido bajo
condiciones de temperatura y presibn elevadas para

remover agua del material sélido;
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(b) un medio para controlar las condiciones de temperatura y

presién en el reactor;

(c) un medio para alimentar un reactor con material sélido bajo

presion de forma continua o semi-continua; y

(d) un medio para remover el material sélido del reactor de
forma continua o semi-continua mientras que se mantienen
condiciones de temperatura y presién elevadas en el
reactor y posteriormentela despresurizacién del material
s6lido removido y la separacion de agua en forma de vapor

de agua del material sélido.
Los siguientes comentarios se relacionan con ambos aspectos de la invencion.
Preferiblemente el material sélido no incluye particulas finas.
Preferiblemente el material sélido es material carbonaceo.
Mas preferiblemente el material carbonéaceo es carbdn de bajo rango.

El término “carbén de bajo rango” se entiende como carbones subituminosos y
ligniticos que tienen menos de 11500 Btu/lb (5496314 JI/Kg) en una base libre
de materia mineral, himeda. “Himedo" significa que “contiene su humedad
inherente natural pero que no incluye agua visible en la superficie del carbon®.
La definicion anterior es de ASTM D338-95 (Clasificacion Estandar de

Carbones por Rango).

Preferiblemente el material sdlido tiene un tamafio de particula de menos

50mm mas 4mm.

Mas preferiblemente el tamafio de particula es menos 37,5 mm mas 12,5 mm.



Preferiblemente el tiempo de residencia promedio del material sélido en el
reactor es menor de 45 minutos, cuando el método es operado de forma

continua o semi-continua.

Més preferiblemente el tiempo de residencia es menor de 30 minutos.
Usualmente el tiempo de residencia es menor de 20 minutos.

Se prefiere particularmente que el tiempo de residencia sea de 10-15 minutos.

En situaciones donde el material sdlido es carb6n, usualmente las condiciones
de presion de saturacion de agua se logran con una presioén en el rango de 80
KPa-15000 Kpa (0.8-150 bar) y una temperatura en el rango de 200-850°F (95-
345°C).

Mas preferiblemente, con carbbn, las condiciones de presién de saturacion de
agua se logran con la presién en el rango de 1500 Kpa-8500 Kpa (15-85 bar) y
la temperatura en el rango de 390-570°F (200-300°C).

Mas preferiblemente, con carb6n, las condiciones de presion de saturacién de
agua se logran con la presion en el rango de 3500 Kpa-5500 Kpa (35-55 bar) y
la temperatura en el rango de 460-520°F (240-270°C).

La invencidn también proporciona un material sdlido concentrado producido

por los métodos anteriormente descritos.

l.a invencién se describe adicionalmente con referencia al dibujo que se
acompafia el cual es una hoja de flujo de una realizacion preferida de la

invencion.

La siguiente descripcién se encuentra en el contexto de la concentracién de

carbén de bajo rango que usualmente contiene 30% de agua por peso. Es de

<
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anotarse que la invencién no se limita a la concentraciéon de este material

sdlido particular.

La siguiente descripcidn también se encuentra en el contexto de un método y
aparato que operan de forma semi-continua. Es de anotarse que la invencion

también se extiende a la operacién por lotes y la operacion continua.

Respecto de la hoja de flujo, el carbén alimentado desde la tolva de
almacenamiento 3 se transfiere al triturador 5 y es triturado para romper los

pedazos de gran tamaiio.

El carbon triturado se transfiere a un tamiz 7 y las particulas finas se separan

del carbdn triturado.

Las particulas finas son transferidas a un ebullidor 9 y son utilizadas como

fuente de calor para el ebullidor.

En las hojas de fiujo (i) las particulas finas pueden devolverse al anterior
circuito de procesamiento de alimentacién y el ebullidor puede ser encendido
mediante otras fuentes de energia, (ii) las particulas finas pueden mezclarse
con el carbon concentrado, y (iii) las particulas finas pueden procesarse

mediante cualquier combinacién de las opciones anteriores.

El carb6én ftriturado (menos las particulas finas), el cual se encuentra
usualmente en menos 37.5 mm méas 12.5 mm, se transfiere a la tolva de
esclusa de alimentacion 11 para un ensamble del reactor. El uso de una
alimentacién de carb6n con tamafio permite una operacion confiable. La

remocién de las particulas finas mejora:

(a) la transferencia de calor del reactor y por lo tanto la
productividad;

>
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(b) launiformidad del proceso;
(c) el drenaje del liquido; y
(d) el flujo de sblidos en el reactor.

El ensamble del reactor incluye un reactor 13 el cual opera bajo condiciones de
presion de saturaciébn de agua, tal y como se describe mas adelante, para
remover agua de los poros grande.s en el carbon en el reactor mediante el

efecto combinado de calor y presion.

El ensamble del reactor ademas incluye un medio de suministro de carbdn en
la forma de una tolva de aimacenamiento superior 15 el cual suministra carbén
bajo presidn a una seccidn superior del reactor de forma semi-continua. La
tolva de almacenamiento es presurizada con un suministro de gas extemo y/o
sin gas del reactor. La tolva de almacenamiento incluye una entrada que
puede recibir carbén de la tolva de esclusa de alimentacién y una salida que
puede suministrar carbén a la seccién superior del reactor 13. Una secuencia
comin de operacion incluye la transferencia de una carga de carbdén bajo
alimentacién por gravedad desde la tolva de esclusa de alimentacién 11 hacia
la tolva de almacenamiento 15 mientras que la sallda de la tolva de
almacenamiento se encuentra cerrada, después el ciere de la entrada de la
tolva de almacenamiento y la presurizacion de la tolva de almacenamiento, y la
apertura de la salida de la tolva de aimacenamiento y la transferencia de

carbbn presurizado en la seccioén superior del reactor.

El ensamble del reactor ademaés incluye un medio de remocién de carbdn en la
forma de una tolva de almacenamiento inferior 17 que remueve el material
sdlido desde una seccion inferior del reactor de forma semi-continua mientras

se mantienen las condiciones de presion de saturacion de agua en el reactor.
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La tolva de almacenamiento incluye una entrada conectada a la seccion
inferior del reactor 13 y una salida que se encuentra en posicion para
suministrar carbdn despresurizado a una folva de producto 19. En una
secuencia de operacién comdn, con la salida de la tolva de aimacenamiento
cerrada, se abre la entrada de la tolva de almacenamiento y el carbon desde el
reactor se mueve mediante alimentacién por gravedad en la tolva de
almacenamiento. La entrada de la tolva de almacenamiento es posteriormente
cerada y la tolva de almacenamiento es ventilada, de esta forma
despresurizando la tolva de almacenamiento y emitiendo rapidamente agua
desde el carbén en la tolva de almacenamiento en forma de un vapor. Esto
tiene el efecto de enfriar el carb6én a una temperatura en el orden de 200°F
(93°C).

La tolva de aimacenamiento 17 opera bajo condiciones de saturacién de agua
con el fin de asegurar que el carbdn enfriado retenga una minima cantidad,
preferiblemente 8% peso de agua en el carbén. En términos generales, el
objetivo de la operacion de la tolva de almacenamiento es el de remover la
mayoria del agua de superficie y reducir el agua intema a un nivel mas bajo
pero no menor al nivel minimo. En algunas situaciones, la operacion de la tolva
de almacenamiento puede incluir la adicion de agua a la tolva de
almacenamiento para asegurar que las condiciones de saturacién sean

mantenidas.

El carbédn enfriado transferido desde la tolva de aimacenamiento inferior 17 a la
tolva de producto 19 es transferido desde la tolva de producto a través de un
trémel 21 hasta un apilado de carb6én 23.
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El vapor y otros gases producidos en la tolva de almacenamiento inferior son
transferidos a través de una linea de ventilacién 25 al ebullidor 9 y son

consumidos en el ebullidor.

En una disposicidn altema, las comrientes de desechos son condensadas y
tratadas en una planta de tratamiento de agua u otros medios adecuados de

disposicion.

Con la disposicién antes descrita, el carb6én suministrado al reactor 13 a través
de Ia tolva de almacenamiento superior 15 va bajando progresivamente por el
reactor y es descargado desde el reactor a través de la tolva de
almacenamiento inferior 17. Usualmente el tiempo de residencia del carb6n en

el reactor es de 15-35 minutos.

Tal y como se indic antes, en términos generales, el suministro y remocién de

carbdn hacia y desde el reactor es de forma semi-continua.

A medida que el carbén baja por el reactor, las condiciones de presion de
saturacion de agua en el reactor concentran el carbén mediante la
reestructuracién del carbén y el sacado de agua de los poros, incluyendo poros
finos, en el carbén y de esa forma genera vapor. Adicionalmente, las

condiciones de presién de saturacion de agua generan CO,, y otros gases.

Usuaimente, las condiciones de presién de saturacibn de agua son una
presion de 4000 Kpa (40 bar) y una temperatura de 480°F (250°C) en el
reactor. Mediante la operacién a presién de saturacion de agua, las tasas de
transferencia de calor son altas de manera inherente y no se requiere de un
“fluido de trabajo”, empleado por los procesos en el arte anterior discutidos
amriba. La operacién a presion de saturacién de agua también significa que el

vapor puede utilizarse como un fluido de intercambio de calor indirecto lateral

~
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de suministro para controlar la temperatura en el reactor, tal y como se

describe mas adelante.

El reactor siempre es mantenido bajo presién de saturacibn de agua.
Esencialmente, el reactor es auto-presurizante a través del vapor y otros
gases, como CO,, producido a partir de la concentracién del carbon en el

reactor.

En referenciaadicional a la hoja de fiujo, el ensamble del reactor ademas
incluye un medio para calentar el material sélido en el reactor 13 el cual incluye
un medio para controlar las condiciones de presién y temperatura en el reactor
con el fin de mantener las condiciones de presién de saturacién de agua en el

reactor.

El medio de control incluye un circuito de intercambio indirecto basado en la
utilizacién del uso de vapor de condensacion. El vapor es generado en el
ebullidor 9 y es pasado a través de un ensamble de una serie de tubos
delgados dispuestos verticalmente 29 interconectados a los extremos superior

e inferior mediante distribuidores.

El medio de control también incluye un acumulador 31 conectado al reactor 13
para minimizar las fluctuaciones de presion en el reactor a medida que se
suministra una nueva carga de carbén en el reactor a través de la tolva de
almacenamiento superior 15. Una comiente de ventilacibn del reactor 33
desde una seccion inferior del reactor se pasa a través del acumulador 31 y un
sistema de control de temperatura dentro del acumulador mantiene una piscina
de liquido a una temperatura justamente debajo de la saturacién. Cuando se
alimenta el reactor 13 con una nueva carga de carbon a través de la tolva de
almacenamiento superior 15 la condensacién de una alimentacién fria

usualmente resulta en una rapida calda de la presion del reactor y por lo tanto
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de la temperatura de vapor. Con el acumulador presente, la piscina de liquido
sale por ebullicién tan pronto que cae la presidn por debajo de la presion de
saturacion. Esto estabiliza la presion del reactor y la temperatura de vapor

saturada.

En una presién de fluido alterna, las fluctuaciones se minimizan mediante la

conexién de dos 0 més reactores en forma paralela.

Con el arreglo anterior, se puede alimentar el reactor con pequefios
incrementos de la carga total del reactor a través de las tolvas de
almacenamiento para reducir el impacto de la alimentacién fria en la
temperatura y presion del reactor. El nimero de ciclos de la tolva de
almacenamiento por rendimiento del reactor puede ser optimizado para

generar el mejor resultado econdmico y para producir un producto consistents.

El fluio semi-continuo de carbén a través del reactor significa que cada
particula presenta una historia de temperatura similar, caso que no se presentd

en los procesos del arte anterior conocidos por el solicitante.

E! uso de tolvas de aimacenamiento también significa que la tasa de
presurizacién y despresurizacion puede ser controlada para optimizar la

calidad del producto.

La remocién de agua como un vapor en la tolva de aimacenamiento inferior 17
permite una operacién confiable del reactor 13. Adicionalments, permite la
operacion confiable del equipo de tratamiento de agua de desecho, equipo que
86 requiere para tratar el agua removida del carbén. Adicionalmente, no causa
un efecto desfavorable en la calidad del producto. Mediante la répida emision
de agua sobrante en el carb6n durante la despresurizacion de la tolva de

almacenamiento, se puede realizar un significativo enfriamiento del producto.

4o
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Esto tiene un efecto de fluido en el manejo y almacenamiento del producto
donde un producto enfriado es esencial. El rapido enfriamiento del carbén
durante la despresurizacién también puede resultar en que se evaporen menos

organicos, mejorando adicionalmente la calidad de las corrientes de desecho.

Las condiciones de presién de saturacién de agua anteriormente descritas,
mientras estan elevadas, son menores que las de los procesos del arte

anterior conocidas por el solicitante.

Los beneficios de operar a condiciones saturadas, de temperatura

relativamente baja, incluyen:

(@) no hay formacion de “malz pira® (el “malz pira® es un

producto caramelo vidrioso que es menos deseable);
(b) un producto menos enpolvado;

(c) un valor de calor de! producto en el rango de 10500 —
12000 BTU/b (5.018.374-5.735.284 JUKg), ¥

(d) tiempos de ciclo més cortos y una productividad

incrementada.

Al operar a temperatura y presion menores, también hay una mejora en la
calidad del agua de desecho, que luego tiene el potencial para que los

procesos de tratamiento de agua de desecho sean mas productivos.

Con el fin de evaluar el método anteriormente descrito, el solicitante realizé

una serie de pruebas a escala de laboratorio.

Las pruebas a escala de laboratorio se llevaron a cabo sobre 0.75 Ib (330 g)

lotes de alimentacién de carbén.
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Las pruebas a escala de laboratorio utilizaron equipos que comprenden un
autoclave de encendido a gas calentado rdpidamente (para suministrar una
fuente de vapor) unido a un segundo autoclave en el cual las muestras de
carbon fueron contenidas en una canasta de alambre. La presion y
temperatura se registraron durante cada prueba. Las pruebas se realizaron a
escala y bajo condiciones de presién de saturacién de agua lo cual permitid
evitar cualquier limitacidbn de transferencia de calor en el calentamiento del
carbén. Al mismo tiempo, el tamafio del iote de las muestras era lo
suficientemente grande para obtener los efectos reales de las condiciones de
operacion sobre el tamafio y el nivel de polvo. Después de un periodo descrito
de calentamiento del carbén, el carbén fue enfriado bajo condiciones de
saturacibn de agua a 100°C y posteriormenteen atmdsfera hasta la

temperatura ambiente.
Las pruebas a escala de laboratorio fueron realizadas para:

(a) hacer suficiente producto para investigar la concentracién del

vapor saturado sobre la calidad del producto;

(b) examinar el efecto de las condiciones de despresurizacion

sobre la degradacion del producto; y
(c) proporcionar suficientes muestras para la prueba NOX.

La Tabla 1 es un resumen de los resultados de las pruebas a escala de
laboratorio sobre dos lotes de carbén procesados de conformidad con el
método de la invencién. La tabla 1 también incluye informacién comparativa

para el carbdn crudo.

Tabla 1 — Resumen de Andlisis de Producto de Prueba a Pequefia Escala
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% % Valor Valor NdGmero
% % Materlal | Carbén mmm ?lloriﬂeo Polvo
Humedad | Cenlza | Volétil Fijo J Libre de
Nimero Prueba (BTU/b) Cenlza
Humedad)
JUKg
(BTUNb)
Carb6én Crudo 21.1 48 553 | 18.8 |4376022 | 5805431 Sin
rueba
(9156) (12356) P
Mezcla 410°F| 94 5.8 62.8 | 22.0 | 5056609 | 5963262 | 932
210°C)Saturada
( S (10580) | (12477)
Mezcla 480°F| 7.1 5.7 53.8 | 334 | 5237749 | 6006754 | Sin
(249°C)Saturada prueba
(10859) | (12568)

Todos los resultados son “Tal cual es”

Los resultados en la Tabla 1 muestran que las pruebas de temperatura méas
alta (210° C y 249° C) de conformidad con el método de la invencidn
presentaron humedad de producto méas baja y un valor calorifico

correspondiente més alto.

También es evidente una disminucién en el material volatil en las pruebas de

temperatura més alta, lo cual es indicativo de algo de decarboxilacion.

Se analizé el agua de desecho para cada prueba. Se observan mayores
cantidad total de carbén organico y de aceite y grasa para las pruebas de
temperaturas mas altas, lo cual es indicativo de decarboxilacién en la
temperatura mas alta. Parece que hay una ventaja del enfriamiento répido en
las pruebas de 410° F (210° C) donde el total de carbén orgénico y aceite y
grasa son significativamente menores que las pruebas equivalentes con

enfriamiento de carbdn. Esta diferencia no es evidente en el agua de desecho

de las pruebas de temperaturas mas altas.

Las siguientes observaciones son de interés:
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(a) El calentamiento fue muy parejo y la tasa de incremento de

calor fue rapida.

(b) No se observé ningln elemento de “malz pira" en ninguno

de los productos de alta temperatura.

(¢) No se presentd fragmentacién o degradacién notoria ni del
enfriamiento rapido ni del carbén.

(d) Se observé una notoria reduccién en el material de 480° F
(249°C), lo cual indica que el producto ha sido totalmente

procesado.

(e) Ambos productos de temperatura alta contenlan pequefias

particulas finas, y menos polvo que lo usual.

Con el fin de evaluar adicionalmente el método anteriormente descrito de ia
presente invencién, el solicitante operd el método a escala de una planta

piloto.

La planta piloto procesd 50Ib/hora (22650 gr/hr) del carbén Cordero de forma
continua a través de un reactor a pequefia escala que tiene una entrada y una
salida de la tolva de almacenamiento de conformidad con el siguiente

procedimiento.
Alimentacién del Reactor.

Se alimento la tolva de aimacenamiento con carbon crudo. Cuando se llené
hasta lo requerido, la tolva de almacenamiento fue sellada y presurizada a una
presion de 5-10 psi (34474-88948Pa) por encima de la presién del reactor.
Cuando estuvo presurizada, se abrié una vélvula de sellado que se encuentra

entre la tolva de almacenamiento y el reactor y se permitié la calda del carbén

Q&
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dentro del reactor, con la ayuda de un vibrador extemno, y posteriormente se

cemo la vilvula de sellado.
Calentamiento

El reactor se calentd mediante el uso de una combinacion de 4 x 9Kw y 1 x

15kW calentadores de resistencia eléctrica y un generador de vapor de 30kW.
Desca | producto desde el reactor

La tolva de almacenamiento de producto fue despresurizada a una presion de
5-10 psi (34474-68948Pa) por debajo de la del reactor. Una vez presurizada,
se abrié una valvula de sellado entre el reactor y la tolva de aimacenamiento y
se pemitié la calda del producto dentro de la tolva, con la ayuda de un
vibrador extemno. Una vez se llend, se cermd la valvula de sellado y la tolva fue
despresurizada mediante un ventilador y un condensador. El producto se

descargé dentro de una carbonera.
Condiciones de la Prueba

Se evaluaron una matriz de temperatura y presidn y los ciclos de tiempo. La

tabla 2 es un resumen de las condiciones.

Temperatura Presion Escala de Ciclos de Fuente de Tamafio
oF psly Tiempo Alimentacién | Alimentacién
(° C) (Pa) (minutosa T, P) (cms)
460 467 ~25-50 Cordero 1.27 x 0.635

(238) (3219852)

480 565 ~15-90 Cordero 1.27 x 0.635

(249) (3895538)

495 650 ~45-75 Cordero 1.27 x 0.635

(257) (4481592)




Las muestras de producto, representativas de la gama de condiciones de

operacién examinadas, fueron analizadas para valores aproximados y Gltimos.

Las muestras seleccionadas también se analizaron respecto de ia humedad de

equilibrio y para rastro de elementos.

proceso de agua de desecho respecto de su composicion.

Humedad, Humedad de Equilibrio y Valor Calorifico

También se analiz6 una muestra del

La tabla 3 es un resumen de los analisis comunes de alimentacién y de

producto para el carbén Cordero examinado.

ID muestra % Humedad Valor % Valor
(secado por Calorifico Calorifico en
Humedad | alre)fuerade | fuerade | Humedadde | EM, JiKg
Alimentacién Reactor | Reactor JUKg | Equillbrio (Btub)
(Btu/b) (EM)
Alimentacién 4123192 4123192
Cordero
28.0 - (8627) 28.0 (8627)
Comin
Producto ~5319476 4779404-
460°F (238°C) 4874992
- 8.0 (~11130) 15.5-17.0
Comun
(10000-
10200)
Producto 5305138- 4961021-
480°F 5400726 5086168
- 7.0-9.5 12-14
(2498°C)Comun
(11100~ (10380-
11300) 10600)
Producto 5305138- 5051830-
495°F Comin 5400726 5113962
- 7.0-9.5 11.5-12.5
(11100- (10570-
11300) 10700)

N&
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Los resultados muestran que el método de concentracion removié la humedad
del carbén y produjo un producto de valor calorifico y nivel de humedad

aceptables.

Molienda de Hardgrove

Las pruebas de Indice de Molienda de Hardgrove se realizaron sobre carbén

crudo y el producto. La Tabla 4 es un resumen de los resultados de la prueba.

ID Prueba Indice de Molienda de Hardgrove
Alimentacién de Cordero Comun 71
Producto 460°F (283°C) Comlin 67
Producto 480°F (248°C) Com(in 66-69
Producto 495°F (257°C)Comun 73-75

Los resultados muestran que el producto tiene una molienda muy similar que la
del carbén crudo. La semejanza entre el carbén crudo y el producto indica que
el producto retuvo su fortaleza durante el procesamiento y serd menos
probable que se rompa en pequefias particulas durante la manipulacion, asl

disminuyendo el riego por problemas de polvo.

Agua de desecho del proceso

La Tabla 5 es un resumen de los resultados del anélisis de agua de desecho a

partir de una prueba de 480° F (249°C).

M



Agua Total Total Sélidos | Total Total |Total |Hg Btu (PH
Proceso Sdlidos |Suspendidos |Carbdn |Fenoles | Aceite
Reactor Disuettos Orgénico Yy
Continua Grasa
Mg/* 231 382 540 260 | 840 |<0.001| - |4.65
Total 3150 5209 7364 3545 (11455
Producido
(mg)
Mg/lb de 438 723 102.3 49.2 |159.1
Alimentacién
Mg/kg de 96.3 159.2 2250 | 108.3 | 350.0
alimentacién

Los resultados indican que el agua de desecho del proceso contenia

cantidades significativas de alquitran y de sélidos disueltos.

Se pueden realizar varias modificaciones a la realizacién preferida sin alejarse

del espilritu y el alcance de la presente invencion.

Por via de ejemplo, en tanto que la realizacién preferida opera de forma
continua, la presente invencién no esta asl limitada y se extiende a una
operacién continua y a una operacion por lotes (para el primer aspecto de la

invencién).

Por via de ejemplo adicional, en tanto que la realizacion preferida incluye el
control de la temperatura dentro del reactor mediante el uso de vapor como un
fluido de intercambio de calor indirecto, la presente invencién no esta asl

limitada y se extiende a cualquier medio de control de temperatura adecuado.
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REIVINDICACIONES
1. Un método para la concentracién de un material sélido, carbonaceo,

poroso, que contiene agua, el cual incluye las etapas de:

(a)

(b)

(c)

(d)

alimentar un reactor con material sdlido;

calentar el material sélido en el reactor bajo condiciones de
presién de saturacién de agua y causar la reduccion de los
poros del material sélide y sacar agua de los poros como
consecuencia de la reduccién de los poros, donde las
condiciones de presion de saturacion de agua y el tiempo
de calentamiento son seleccionados de tal forma que se
retiene agua en los poros, particularmente los poros finos,

del material sélido;

enfriar el material sélido mediante la despresurizacién del

material sélido bajo condiciones de saturacién de agua;

saparar el agua en forma de vapor de agua del material

sélido y retener agua en los poros del material sélido.

2. El método definido en la reivindicacién 1 donde la etapa (a) incluye

presurizar el material sélido y alimentar el reactor con material sélido

presurizado de forma continua o semi-continua mientras se mantiene el reactor

bajo condiciones de presion de saturacion de agua.

3. El método definido en la reivindicacion 2 donde la etapa (a) incluye

presurizar el material sélido con un suministro de gas externo y/o sin gas

desde el reactor.
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4. El método definido en cualquiera de las reivindicaciones anteriores
donde la etapa (c) incluye remover el material sélido del reactor de forma
continua o semi-continua mientras que el reactor se mantiene bajo condiciones
de presion de saturacién de agua y posteriorments el enfriamiento del producto
sélido.

5. El método definido en cualquiera de las reivindicaciones anteriores
donde las condiciones de presion de saturacion de agua son una temperatura

entre 95-345°C y una presién entre 0.8-150 bar (80-15.000 KPa).

6. El método definido en cualquiera de las reivindicaciones anteriores
donde la etapa (c) incluye enfriar el material sélido a una temperatura menor

de 230°F (110°C).

7. El método definido en cualquiera de las reivindicaciones anteriores
donde el material sélido enfriado de la etapa (c) tiene menos de 12% peso de

8. El método definido en la reivindicacion 7 donde el material sélido

enfriado de la etapa (c) retiene menos de 10% peso de agua.

9. El método definido en la reivindicaci5n 8 donde el material sélido

enfriado de |a etapa (c) retiene menos de 8% peso de agua.

10. El método definido en cualquiera de las reivindicaciones anteriores
donde el material sélido enfriado de la etapa (c) retiene més de 5% peso de

11. El método definido en la reivindicacién 10 donde el material sélido

enfriado de la etapa (c) retiene mas el 6% peso de agua.

%
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12. El método definido en la reivindicacion 11 donde el material sélido

enfriado de la etapa (c) retiene mas de 6% peso de agua.

13. El método definido en cualquiera de las reivindicaciones anteriores

donde el material sélido es material carbonéceo.

14. El método definido en cualquiera de las reivindicaciones anteriores
donde el material sélido tiene un tamafio de particula de menos 50 mm mas

4mm,.

15. El método definido en la reivindicacion 14 donde el tamafio de particula

es menos 37,5mm mas 12,5mm.

16. El método definido en cualquiera de las relvindicaciones anteriores
donde el tiempo de residencia promedio del material as6lido en el reactor es
menor de 45 minutos cuando el método se opera de forma continua o semi-

continua.

17. El método definido en la reivindicacién 16 donde el tiempo de residencia

s menor de 30 minutos.

18. El método definido en la reivindicacién 17 donde el tiempo de residencia

es menor de 20 minutos.

19. Un aparato para la concentracion de material sélido mediante la
remocién de agua de un material sdlido carbonaceo, poroso, que contiene

agua, bajo condiciones de temperatura y presion elevadas, el cual incluye:

(@) un reactor para contener el material sélido bajo

condiciones de temperatura y presion elevadas;

(b) un medio para el calentamiento del material sélido en el

reactor bajo condiciones de presidn de saturaciéon de agua,
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medio de calentamiento que incluye un medio para
controlar las condiciones de temperatura y presion en el

reactor; y

(c) un medio para el enfriamiento del material sélido mediante
la despresurizacién del material sélido bajo condiciones de

saturacion de agua.

20. El aparato definido en la reivindicacion 19 ademas incluye un medio
para alimentar el reactor con material s6lido bajo presiéon de forma continua o

semi-continua.

21. El aparato definido en la reivindicacién 20 donde el medio para
alimentar el reactor con material sélido bajo presiéon incluye una tolva de

almacenamiento.

22. E| aparato definido en la reivindicacibn 21 donde la tolva de
almacenamiento se encuentra conectada al reactor para la alimentacion del

material sélido presurizado en una seccién superior del reactor.

23. El aparato definido en cualquiera de las reivindicaciones 19 a 22 donde
el medio para controlar las condiciones de femperatura y presion en el reactor
incluye un medio de intercambio de calor indirecto para el calentamiento del

material sdlido en el reactor.

24, El aparato definido ¢;n la reivindicaciéon 23 donde el fluido de intercambio
de calor es vapor y el medio de intercambio de calor indirecto incluye un
ensamble de una serie de tubos verticales intercambiadores de calor, un
distribuidor horizontal conectado a los extremos superiores de los tubos, y un
distribuidor horizontal conectado a los extremos inferiores de los tubos

localizados en el reactor.



25. El aparato definido en cualquiera de las reivindicaciones 19 a 24 donde
el medio para controlar las condiciones de temperatura y presién en el reactor
incluye un medio para minimizar las fluctuaciones de presién en el reactor, por

ejemplo, a medida que se alimenta el reactor con material sélido.

26. El aparato definido en la reivindicacion 25 donde el medio para
minimizar las fluctuaciones de presion incluye un acumulador que contiene una
piscina de liquido a una temperatura justamente por debajo de la saturacién y

que se encuentra en fluida comunicacién con el reactor.

27. El aparato definido en cualquiera de las reivindicaciones 19 a 26 donde
el medio de enfriamiento del material sélido incluye un medio para la remocion
del material s6lido del reactor de forma continua o semi-continua mientras que

se mantienen las condiciones de presién de saturacién de agua en el reactor.

28. El| aparato definido en la reivindicacibn 27 donde el medio de
enfriamiento incluye un ventilador para el rapido enfriamiento del material

sdlido.

29. El aparato definido en la reivindicacion 27 o la reivindicacién 28 donde el

medio de enfriamiento incluye una tolva de almacenamiento.

30. El| aparato definidko en la reivindicacion 29 donde la tolva de
almacenamiento se encuentra conectada al reactor para la remocion del
material sélido desde una seccién inferior del reactor mientras que mantiene

las condiciones de saturacidn de agua en el reactor.

31. Un meétodo de concentracion de material sélido, carbonéceo, poroso,

que contiene agua, el cual incluye las etapas de:

(a) presurizar el material sdlido y alimentar un reactor con

material sdlido presurizado de forma continua o semi-
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continua, reactor que se encuentra bajo condiciones de

temperatura y presion elevadas;

(b) controlar las condiciones de temperatura y presion en el
reactor y mantener el reactor a temperatura y presion

elevadas y remover el agua del material sélido;

(c) remover el material sélido del reactor de forma continua o
semi-continua mientras que se mantienen las condiciones

de temperatura y presion elevadas en el reactor; y

(d) despresurizar el material sélido y separar al menos ailgo de
agua en forma de vapor de agua del material solido y

enfriar de esta forma el material sélido.

32. El método definido en la reivindicacién 31 donde la etapa (b) incluye el
control de las condiciones de temperatura y presién en el reactor para que

sean condiciones de presion de saturacion de agua.

33. El método definido en la reivindicacion 31 o reivindicaciéon 32 donde la
etapa (b) incluye el control de las condiciones de temperatura y presion en el
reactor mediante presion generada por vapor y otro gas liberado del material
sdlido en el reactor.

34. El método definido en cualquiera de las reivindicaciones 31 a 33 donde
la etapa (b) incluye el control de las condiciones de temperatura y presién en el
reactor de tal forma que se presenten fluctuaciones minimas de presion en el

reactor.

35. El método definido en cualquiera de las reivindicaciones 31 a 34 donde
la etapa (b) incluye el control de las condiciones de presién y temperatura en el

reactor sin presion derivada de un suministro de gas que es externo al reactor.



36. El método definido en cualquiera de las reivindicaciones 31 a 35 donde
la etapa (b) incluye la ventilacién sin gas desde el reactor y/o la remocién sin
gas con material séiido en la etapa (c) con el fin de asegurarse que la presién

no exceda de una presion limite.
37. El método definido en cualquiera de las reivindicaciones 31 a 36 donde

la etapa (b) incluye el control de las condiciones de temperatura y presién en el
reactor mediante el calentamiento del material sélido en e! reactor por

intercambio de calor indirecto.

38. El método definido en cualquiera de las reivindicaciones 31 a 37 donde
la despresurizacién y de esta forma el enfriamiento del material sélido bajo

condiciones de presién de saturacion de agua.

30. El método definido en cualquiera de las reivindicaciones 31 a 38 donde
la etapa (c) incluye la despresurizacién del material sélido removido desde el
reactor en una tolva de almacenamiento u otra camara de despresurizacion

adecuada.

40. El método definido en cualquiera de las reivindicaciones 31 a 39 donde
el material sélido tiene un tiene un tamafio de particula de menos 50 mm mas

4mm.

41. El método definido en la reivindicacién 40 donde el tamafio de particula

es menos 37,5mm maéas 12,5mm.

42. El método definido en cualquiera de las reivindicaciones 31 a 41 donde
el tiempo de residencia promedio del material sélido en el reactor es menor de

45 minutos.



43. El método definido en la reivindicacién 42 donde el tiempo de residencia

es menor de 30 minutos.

44. El método definido en la reivindicacién 43 donde el tiempo de residencia

os menor de 20 minutos.

45. Un aparato para la concentracién de un material sélido mediante la
remocién de agua de un material sélido, carbonaceo, poroso, que contiene
agua, mediante la remocién de agua del material sélido bajo condiciones de

temperatura y presién elevadas, el cual incluye:

(a) un reactor para contener el material soélido bajo
condiciones de temperatura y presion elevadas para

remover agua del material sélido;

(b) un medio para controlar las condiciones de temperatura y

presion en el reactor;

(c) un medio para alimentar un reactor con material sélido bajo

presién de forma continua o semi-continua; y

(d) un medio para remover el material sélido del reactor de
forma continua o semi-continua mientras que se mantienen
condiciones de temperatura y presion elevadas en el
reactor y posteriormente la despresurizacion del material
solido removido y la separacion de agua en forma de vapor
de agua del material sélido y de esa forma el enfriamiento

del material sélido.

48. El aparato definido en la reivindicacibn 45 donde el medio para
alimentar el reactor con material sélido bajo presion incluye una tolva de

almacenamiento.
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47. El aparato definidlo en la reivindicacion 46 donde la tolva de
almacenamiento se encuentra conectada al reactor para la alimentacién del

material s6lido presurizado en una seccion superior del reactor.

48. El aparato definido en cualquiera de las reivindicaciones 45 a 47 donde
el medio para controlar las condiciones de temperatura y presion en el reactor
incluye un medio de intercambio de calor indirecto para el calentamiento del

material sélido en el reactor.

49. El aparato definido en la reivindicacién 48 donde el fluido de intercambio
de calor es vapor y el medio de intercambio de calor indirecto incluye un
ensamble de una serie de tubos verticales intercambiadores de calor, un
distribuidor horizontal conectado a los extremos superiores de los tubos, y un
distribuidor horizontal conectado a los extremos inferiores de los tubos

localizados en el reactor.

50. El aparato definido en cualquiera de las reivindicaciones 45 a 47 donde
el medio para controlar las condiciones de temperatura y presién en el reactor
incluye un medio para minimizar las fluctuaciones de presion en el reactor, por

ejemplo, a medida que se alimenta el reactor con material sélido.

51. El aparato definido en la reivindicacibn 50 donde el medio para
minimizar las fluctuaciones de presién incluye un acumulador que contiene una
piscina de liquido a una temperatura justamente por debajo de la saturacién y

que se encuentra en fluida comunicacién con el reactor.

52. El aparato definido en la reivindicacibn 51 donde el medio de
enfriamiento incluye un ventilador para el rdpido enfriamiento del material

sdlido.

54
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53. El aparato definido en la reivindicacién 51 o la reivindicacion 52 donde el

medio de enfriamiento incluye una tolva de almacenamiento.

54. El| aparato definido en la reivindicacion 53 donde la tolva de
almacenamiento se encuentra conectada al reactor para la remocién del
material sdlido desde una seccién inferior del reactor mientras que mantiene

las condiciones de saturaciébn de agua en el reactor.

55. Un meétodo para la concentracién de un material sdlido carbonaceo,

poroso, que contiene agua, el cual incluye las etapas de:
(a) alimentar un reactor con material solido;

(b) calentar el material sdlido en el reactor bajo condiciones de
presion de saturacion de agua y remover agua del material

sélido; y

(c) enfriar el material s6lido mediante la despresurizacién del

material sélido bajo condiciones de saturacién de agua.
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que:

[ La solictud no contiene la copia del documento en que consta la cesion del derecho a la patente del
inventor al solicitante 0 a su causanta. (Art. 26-k) Decision 486).

0 La soficiud no contiene el poder debidaments otorgado, con el lleno de los requisitos exigidos por los
arffculos 83 y subsiguientes del Codigo de Procedimiento Chvil. Adiclonaimente, deberd presentar el
dowm!b&mhlaem y representacion legal de la sociedad solicitante, cuando ésta fuere
persona

En cumplimiento de lo dispuesto por el articulo 39 de la Decisidn 488, se le requiere para que dentro del
témino de dos meses sigulentes a la fecha de nolificacién del presents oficio, complets fos requisitos
anteriormente enunciados. En caso de no dar cumpliimienio al preesnte requerimiento, la solicitud se
conakierara abandonada y perderd su prelacin.

Notifiquese el presents oficio conforme a lo dispuesto en el numeral 5.2, fteral e), del capftulo quinto del
ftulo primero de la Clrcaar Cinica N® 10 de 2001.

ALIXCA DE VERGEL
Jafe de la Dpfsién de Nuevas Creaciones.

El anferior requerimiento fue noftfcado por flacién en Estadefecha, 1 2 SET. 2003




