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cp/ (Gr., 4. Clase 40)

P A T E N T E

a favor de 1la
Socledad A MMONRK I A
por:
" pProcedimientc para la extraccién del hidrdgeno conte—
nido en los gases industriales, y especialmente en el gas de los hor-

nos de cok ",

Memoria Descriptiva

La presente patente se refiere a un procedimiento para
la sxtraccién del hidrégeno contenido en los gases industriales y es-
pecislmente en el gas de hornos de cok, pudiendo utilizarse este ni-
drégeno para la sintesis del amoniaco por catallsls directa o para
cualquier otro uso compatible con la presencis de cierta cantidad de
azoe en el hidrdgeno.

Segin este procedimiento el gas que se ha de tratar se
limpis sucesivemente de los gases diferentes del hidrégeno por la sac~
cién metddica de temperaturas cads vez mas bajas en un aparato sepa-~

rador convenlente, recogiendose todos estos gases 0 sus productos de



modo conveniente,

Uns particularidad importante de la invencidn consiste
en gque el Irio necesario para condensar los gases que acompafian el hi-
drogeno, se produce en el aparato separsdor, no solo por 10s medios
usuales, como son la eveporacién de 1{quidos de punto de ebullicin
muy bajo procedentes del mismo gas que se trata y la expeaasidn en mo-
tores convenientes del gas que sale del aparato, sino tambien por la
evaporacién de una cantidad meyor o menor de azoe liquido procedente
de una fuente exterior,

Con este medio es posible hacer obrar en el aparato se-
parador una cantidad ilimitada de frigorias y esto a una temperatura
muy baja, puesto que el punto de ebullicidn del azoe es de 196°9; por
lo tanto es facll asegurar le condensacidén tan completa como se pueda
desear, de los gases que acampaian el nidrdgeno, como son especial-
mente el 6xido de carbono y el azoe, Se puede de este modo obtener a
la salida del aparato ye sea hidrdgeno, o ya una mezcla de hidrégeno
y azoe, mucho mas puros de 1o que permitirian los aparatos ya cono-=
cidos.

Esta pureza es ventsjosa no solo para la utilizascidn
posterior de los gases obtenidos, sino tambien en el sentido de que
no se ha de temer el riesgo de obstruccidén por congelacibn del dxido
de carbono, de los orificios de escape del motor de expansifén ali-
mentado por el gas que sale del aparato,

Otra particularidad de la invencién consiste en el he-
cho de que, a su salida del aparato separadoX, el hidr6g9n0 se some=
te a un lavado por medio de azoeliquido, lo que tiene por efecto
cargarle de la cantidad conveniente de azoe gaseoso, tal como es ne—
cesario por ejemplo para la sintesis directa del amoniaco,

La graduacién de esta cantidsd depende de la tensidn
de vapor del azoe liguido y es muy facil de obtener graduando la ex-

pansién del hidrégeno en el motor, en razén de que diche tensidn de
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vapor varia mucho con la temperatura a proximidad de 200 ¥y obedece
por lo tanto de un modo muy sensible a las variaciones de temperatura
del hidrdgeno dilatado que atraviesa el azoe liguido,

Otra particularidad consiste en que el gas que se ha de
tratar previemente privado del vapor de agua, annidrido carbdnico e
nidrocarburos pesados y comprimido de 20 a 30 atmosferas, pasa, des-
pues de enfriarse en un aparato de cembio de temperatura por dos se~
paradores sucesivos, el primero de los cuales comprende por una parte
un haz tubular atravesado por el gas y enfriado por um bafio de metano
hirviente a la presién atmosferica, eg decir a la temperatura de 1649
y por otra parte uma columna que glirve para alimentar este baflo de me-
tano puro rectificando la mezcla de metano ¥y dxido de carbono produ-
cidos por condengsacién en el aparato. El segundo separador alimenta-
do de gas privado de este modo de gran parte del metano y del “oxido
de carbono, comprende un haz tubular enfriado en su parte mas alta
por el hidrdgeno dilatado procedente del escape del motor, en su par-
te media por una lluvia de azoe liquido hirviente_procedente de una
fuente exterior, y en su parte inferior por el azoe gaseoso resultan-
te de la evaporacidén de este azoe liquido,

Es sl recorrer de abajo hacia arriba este haz tubular
que el gas se somete a Bna aportacidn de frigoriss tan grande como
puede ser necesario, puesto que la cantidaed de azoe liquido puesta en
accidn es ilimitada de modo que la temperatura del haz puede con se-
guridad msntenerse tan baja como conviene en todas sus partes, cual-
quiera que sea el volumen de gas que pasa por el aparato, Resulta de
ello que la depuracidén progresiva del hidrogeno por condensacién y
retrogradacién ée los elementos cada vez menos facilmente condensa-
bles, se obtiene en el haz asi enfriado de un modo muche mas comple-
to que si el frio puesto en accidn procedia ezclusivamente del solo
gas que se estd tratando, previesmente comprimido,

En el plano adjunto, se representa como ejemplo en es—
quemsa y en seccifn vertical, un sistema de aparatos apropiados para

ejecutar este procedimiento.
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Por un conducto ~1- el gas que se ha de tratar, previa-
mente privedo del vapor de agua, enhidrido carbdénico e nidrocarburos
pesados, y conteniendo solo metano, éxigeno, 6xido de carbono, azoe
e hidrdgeno, llega bajo una presidn de 20 a 30 atmosferas y ya en-
friado hacie 1000, a la parte inferior #2- del primer separador -3-,
Este comprende un haz tubular -4-; encerrado en una colummea de recti-~-
ficacidén =-5- y cuya parte superior comunica por un conducto -6— con 1le
caja de un aparato de cambio de temperatura —7-, For un conducto -8-
esta caja esti unida a la parte inferior -9- del segundo separador
-10~-, Por este se eleva un haz tubular -1l= cuyos tubos son largos
y estrechos, Un conducto -12= une la parte superbr de este haz a la
parte baja del aparato de cambio de temperatura -7- cuysa parte alta
estsi unida por un conducto -13- a un motor de expasnsién =14-, Una pa-
red -15- separa en la parte alta de la caja del separador -10- una cé~
mara —16— cuya parte alta esta unida por un conducto -17- al escape
del motor =14~ y le parte baja, por un conducto -18-, a un comparti-
miento -19- formado en la parte alta del separador —3— por una pared
-20~,

La colunna =5- contiene, encima del haz —4-, una serie
de platos =21~ sobre los cuales se vierte el liquido que se lleva por
los conductos —22-28- de la perte baja de los separadores -3- y =10-
husta un surtidor de regadera -24-,

Por otra parte la caja del separador =10~ contiene de-
bajo de la pared =15~ una serie de cubetas -25- provistas de rebo-—
saderos y una serie de tabiques alternados =26-; encima de la pared
-15- se disponen en el compartimiento -16~ otros tabiques alterna=
dos -16-.

Asimismo se disponen platos —28- en el compartimiento
-19-. )

Un conducto —29- lleva a la parte alfia de este ultimo
azoe liguido procedente de una fuente exterior de modo que se derra-

me y vierta en oascada sobre los platos -28=., De la patte baja del
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compartimiento -19- un conducto -30- lleva el liquido al separador
=10~ inmediatamente debajo de la pared -15-; en este conducto estd
dispuesto un ramal que permite introducir si es necesario una canti-
dad suplementaria de gzoe liquido. Por ultimo los conductos —-32- y
-33— que parten de la columna =5-, por una parte, y un conducto =~34-
que parte del separador -10- por otra parte, sirven para la evacua-
cidn de los gases diferentes del anidr8geno; estos conductos estdn uni-
dos a un conducto de salida comun -35-, pero unos grifos convenien-
tes permiten evacuar los gases sepasradamente. —-36—~ representa el con-
ducto de salida del hidrégeno adicionado de azoe.

El funcionamiento, durante la marcia normal, es el si-
guiente:

El gas que se ha de tratar, purificado y comprimido,
llega por ~1-; sl mismo tiempo el azoe liquido, comprimido si es ne—
cesario, llega por —29-— y eventualmente tgmbien por -31-.

las flechas indican la circulacién de los fluidos de
la parte baja del separsdor -3-, el gas pasa por el haz -4-, la caja '
del apsrato de cambio térmico -7- y llegn a la parte baje del sepa~
rador -10~-; se eleva por los tubos de este y por el conducto =12-, los
tubos del aparato de cambio ~7- y el conducto =13~ llega al motor =14-
donde se distiende produciendo trabajo; distendido asi y enfriado y
eventualmente sometido a cierta contrapresidn, el gas circula por el
compartimiento -16-, pasa despues por el conducto -18- al comparti<
miento -19-~ donde se satura de azoe antes de salir por ~36-,

Al mismo tiempo el azoe liquido que llega por -29- cae
en cascada por el compartimiento -19-, pasa por -30- sl separador
~10- y se derrama en las cubetas —25- donde entra en ebullicidn en-
friando energicamente los tubos =1l-; el azoe gaseoso que se despren-
de circula entre los tabigues -26~ y sale por -34-35-,

Por otra parte 1los productos liguidos de condensacidn
gue fluyen en las partes internas .e los tubos =4~ y =1ll- y se juntan

en la parte baja de los separadores .on llevados por -22-23-24- g la
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parte alta de la columna —=5- donde la presién es poco elevada y se
derraman en cascada en los platos —21-; la parte no volatilizada de
este liquido se Junta alrededor del haz tubular -4- y en sazén de
su evaporacifn enfrias este. Los gases que se desprenden salen por °*
-32- y =33-,

Es facil graduar las dimensiones de las varias partes
del aparato y las condiciones del funcionamniento, especialmente la a-
limentacidn de azoe 1liquido y el grado de expansidn del mot;r de modo
que se obtenga en el haz —4- la condeusacién de la casi totalidad del
metano y de la masyor parte del Oxido de carbono, y en el haz =1l- la
condensacién del resto del metano y del 4xido de carbono asi como
la del oxigeno y de gran parte del azoe, .

De este modo sole llega a la parte alta del gsgparador
-10- hidrégeno puro, mezclado con una pequefla cantidad de ;zoe y con-
teniendo ademas la totalidad de los gases reros,

Este hidrdgeno, que sale de la zona mas fria del sepa-
rador -10-, sirve pasando por ejemplo por el apurato de cambio =7-
donde se calienta, para enfriar el gas que sale del primer separador;
despues, llevado al grado de temperatura conveniente va a distenderse
en el motor -14~, En razdn de su pureza, se evitan los riesgos de obs~-
truccidn de los conductos de escape y es posible llevar la expansidn
tan lejos como sea necesario para enfriar el compartimiento -16—- a
-2050- Y hasta menos si es menester.

En estas condiciones, el gas que se a. de tratar, ya
separado en el primer separador de la mayor parte del metano y del
dxido de carbono, se somete en el haz tubular -1l1- a una temperatura
graduslmente decreciente que varia de unos -180° en 1a parte baja del
haz g unos 196° en la zona de lus cubetas =25- cargadas de azoe 1li-
quido hirviente, y a unos 205o en el compartimiento -16-,

Las impurezas que hubiese podido arrastrar el nidrdge-
no a consecuencia de su proyeccidn en forma vegicular, sélidas o de

otra clase mas alla de los tubos -11- se hallan desenidas por el azoe
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liquido que el hidrdgzeno atraviess sl pasar entre los platos —28-,

Cusndo se trata de la tabricacifén de amoniaco, la lle-
gada del azoe liquido por -29-, la temperatura y la presién del hidré-
geno que llega sl compartimiento ~19-, se graduan de modo ¥ue el hi-
drdgeno se cargue de la cantidad de azoe gaseoso ’exactamente convenien
te, 0 sea un 33 %, BEs posible obtener estas graduascién facilmente sib
perjudicaer de un modo molesto el enfriamiento del compaertimiento =16~
porque, como ya se ha dicho anteriormente, basta una variacién de al-
gunos gradbs en la proximidad de 200° para modificar mucho lagten-
gién de vapor del azoe liguido,

Si la llegada de zzoe por =29—- debla reducirse hasta sl
punto de comprometer el mantenimiento de una temperatura bastante ba-—
Ja en el separsdor -10-, seria facil remediarlo admitiendo szoe li-
quido suplementaridé por -31-, :

Hay que notar que el liquido vertido por el.surtidor de
regadera —24-, compuestc de metano y 6xido de carbono, se rectifica

al bajar por la columna -5-, de modo que la parte inferior de esta

recibe metano puto, E1l metano gaseoso que se desprende por el oonduc~—
«8

to —=32- puede si es necegario recogerse separadamente,
Mueda entendido que la presente invencidn no se limita
a la forma de ejecucidn representasda en esquema y como ejemplo, y que
se puede hacer variar las formas y disposiciones particulares de los
varios elementos de la instalscidn, asi como la presién y la tempers-
tura én las varias partes de los aparatos, -
Por ejemplo los compartimientos -16- y =19- podrian ser
distintos de los separadores —-3- y -10- en vez de estar superpuestos
directamente a estos, los tabicues alternados podrian recibir cualouier
otra disposicidn conveniente, etc.
N O T A
Se reivindica como objeto de esta patente:
1) Procedimiento de separacién del gidrlgeno contenido en

los gases ladustrisles, y especislmente en los gases de hornos de cok
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por condensacifn progresiva a baja temperaturas de todos los consti-
tuyentes diferentes del hidrlgeno, caracterizado porgue solo se uti-
liza, una vez el aparato en regimen, el fric producido por la expan-
aidn, con recuperacidn de trabajo exterior, del hidrSgeno practica-
mente puro, ya sepsrado y comprimido y como manantial complementa-
rio de frio, azoe liquido procedente de una fuente exterior,

2) Procedimiento segfin la reivindicacién 1, para la prepa-
racidn de mezclas de hidr6geno y azoe en proporciones convenlentes
para la sintesis del amoniaco, carasctsrizado por el hecho de que se
hace pasar hidrézeno practicamente puro por azoe liguido despues que
se ha distendido en el motor de expaunsién, .

3) Procedimiento segén la reivindicacién 1, caracteriza-
do porque el gas que se ha de tratar se eunfria sucesivamente en dos
geparadores distintos, en uno de los cuusles el eufriawiento se veri-
fica con metano liquido en ebuliicidn y en el otro en gren purte
gon azoe liquido y por ultimo con hidrdgeno distendido.

4) Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 4, carac-
terizado porgue la cantidad de azoe absorbida por el hidrégeno se .
gradua regulando el grado de expansidn del hidrdgeno que enfria lad™
ultima parte del separador.

5) Procedimiento segin lus reivindicaciones anteriores,
caracterizado por el empleo de dos sepsradores, de los cuales el pri-
mero estd provisto de una columa de rectificecién que recibe los 1li-
quidos de condensacifn de los dos separadores, y en la parte infe-
rior de la cual se acumuls el metano puro gue sirve para el enfria-
miento de los gases gue se han de tratar,

6) Procedimiento para la extraccién del hidrdgeno conte-

nido en los gases industrisles, y especislmente en el gas de los hor-

nos de cok,
Barcelona 14 de diciembre de 1925,
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