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MEMORIZS DESCRIPTIVEA

@ue se ecompafia & la solicitnd de una patente de invenscidn por

veinte afios en Espafia, por: "Procedimiento pare la obtenoidn de

argén exento de nitrdgeno mediante rectificacidn *, e favor

de la r.s. Gesellschart rlir Linde’s Elsmaschinen A. G., residen-
te en HBllriegelskreuth bei MBnchen (Alemanim).-

Segdn la patente alemana 301940 se sabe que se cbtienan
mezolae ricas de argon con oxigeno eliminando en la columa supe-
rior de un alspositivo de dos gradaciones rare rectificar airs,
el contenido de nitrdgenoc del ox{geno mediante rectiticaoidn e
introduciendo luego nuevamente la poroidn del ox{geno que contie-
ne gl argon y lss parvas ae aif{oil ebullieion, en un dispositi;‘
vo rectificador y descomponiéndols all{ en ox{genoc como componen=
te de aiffoll ebullicidn, y en una mezola de oxigeno y argon aomo
somponente de mis fdoil ebullicidn. Este dltimo se trabaje dado

el caso en otra columma rectificadora para obtener una fraocoién

de argon oon residuos de oXf{geno.
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La opersoidn de sacar de la columna de baje presidn del
separador de aire la fraccién oxigenade conteniendo argon tiene
lugar segin la experiencia no sin afectar desfavorsblemente el
proceso de la descomposicidn del aire, por 10 cual segin otrs se-
gunds patente 542400 se mejors el procedimiento y se suprimen sug
insonvenientes para la desgomposicién del aire tomando solo una
parte de la mezols de argon y oxfgeno en un punto algo miés eleva-
do;' en que la aonocentracidn en oxfgeno se encuentra entre 90 v
98 ﬁ. Oiertamente que este nuevo procedimiento perturbe congide~
rlblemente menos que el primero el proceso de lg aeparanion ael

a_:lre, pero sin embargo nunoca resulta satisfactorioc, pues solo pue~

debbtenerse la poroidén mis pequefia del argon contenido en el sire.

Por el procedimiento segin el presente 1nvento a8 poaihlo
e'btener la myor parte del argon oontenido en el aire des la qo-
lame separadora del mismo, por el hecho de que una fraopion dg
nitrégeno-ox{geno-argon se toma en un punto de la colnme de bae
je presiénm, en que el ox{geno y el nitrogeno se encuentran en |
concentracidn aproximadamente igual, el nitrdgenc ee elimine to-
talmente en una oolumna de expulsién medisnte reotificacidn de la
indicads fracoidn nitrdgeno-oxi{geno-argon, y la mezale remansnte
de oxfgeno y argdn se descompone en una columm, por nna parte,
en ox{geno puro y por otre, en argon puro. La restificacién en la |
colpmns de expulsién ee lleva por ejemplo tan lejos que la mezola
de oxfgeno y argon evaporads en el fondo solo oentiene todavia
s 0,08 % de nitrégeno. Por otro lado dando amplias dimensiones a
la columa de expulsidn, se tiene también la posibilided de limi-
ter a un ninimo la concentraoién del argdn que abandons la colame
ne junto con el nitrdgeno sxpulsado. Gracias al nuevo proaq&imiai—‘
to, del aire trabajado en el separador del mismo se obtieho como

argon puro el contenido en el mismo alre, eon un rendimiento de
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aproximedamente 60‘%. o ses aproximsdemente el doble que por los
métodos més antiguos.

Una forma may oonveniente de llevar a cabo el prooédimiené
to segin el invento, consiste en el empleo de la fraseidn 1{quide
de ox{geno de la columna =eparsdora para Prodmeir en intercambio
indirecto emm la fraccidn nitrégeno que se condensa en 1los tubos
del condensadér; de ests misma fraceidn elrliquido de riego ne-
cesario para la columma de expuleidn y para evacuar aon gas de
refresco el oxfgeno evaporado en el intercambio térmico en cone
t;acorriente. Tembidn se podr{a trabejar reuniendo las doe colume
nes en uns eolumns doble al modo de la doble columa del separador
de aire, de suerte que sl 1lfquido del fondo de la columms separs-
dore superior condensese la fraccidn nitrdgeno ascendente de 1la
oolume de expulsidn. Sin embargo para economizar altura en los
aparatos y evitar péfdidaa de rr{o, se yuxtaponen las dos colom-
nes y segin otra caracter{stics del invento el 1{quido del femdo
de lp ocolumna separadora constitufdo por oxigeno 1fquido se ele-
va mediante una bomba al condensador de la columne de expulsidn.

Para no perjudicar en forma alguna el servicio del separalor
de aire, el frio necesario para la aqparaoién 8e produce segin

otra caracter{stica del invento mediante expansién del nitrdgeno

altamente condensado y conducido en oirbulacién. aqu{'sg'trabaia

de modo que, despude de evacuar el calor de compresidn del nitrd-
geno gltamente comprimido, éste me enfr!a previamente'en intercam~
bio térmico de contracorriente con nitrdgeno frio expansionaﬁo;n
después el liquido del tondo de la columna de expulaién se ca-
lients mediante nitrdgeno previamente enfriado y éste entonges

se lignida. Despuds de enfriarse més en interoambio térmico oon

ol oxigeno que se evapora en el fond® de la columa de ex@ulaién;

se expansiona el nitrdgeno liquidado y oon objeto de producir ol
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liqdido de riego de la fraccidn argon de la columa separadora
se lleva al condensador por la cabeza de la misma y allf ee sva-
pora en intercambio térmico indirecto con la fraccidn argem que me
condensa pareislmente, Bl nitrdgeno sgliente evéporado girve pa~- '
ra enfriar mis el nitrdgeno liéuidado y mantenido bajo presiém,
autes ae sm oxpanai&n; _ _

' En el procedimiento desorito segin el invento Se emplesn
dos columes reotificadoras provistas por ejemplo eon fdndoa reg.
tificadorss, a saber, uns columa expulsora para el nitrégeno que

8e ha de eliminar primero, y otra colaumna separadora par2 la mez-

‘olm de oxigeno y argon, y ademis una bombe de 1{quido para elevar

el 1fquido del fondo de la columna separadore (oxfgeno) al conden-
sador de la columa expulsora; el cembiedor térmico en cmtraco-
rriente de nitrégeno pare la circulacidn ir{s de éste Gltimo y el
qlmbiador tsrmibo en contracorriente de los productos de descom-
~posicién oon la mezola bruta, y también las corresponiientes
vélvolass |

Desoribiremos sl procedimiento mediante un ejemplo (vétae
fig. 1). 1 mezola gue se ha de descomponer y que contiene argon
aon centidades casi iguales de nitrdgeno y oxigeno se toms de la
oélumna (no dibujada) de bada‘presién del separador de aire y det-
pués de enfriarla en un aparato de cmtracorriente 1 se introduce

en 7 aproximadamente en el centro ae la columa expulsora 2 b&db;

_wns presién de unas 7 ats despnés de atrevesar 1la espirsl 6. aquf

la mezcla se descompone por un lado en una fraccién argon-ox{geno
qxentd.de nitrégeno que se acumule lfquida en $ en 9; fondo ds 1@
colmme expulsora, y en otra fraccién, por otro lado, de nitrogéf
no con reefduos de srgon y ox{geno, la onal abendona por  1a ca-
beza de la columna y después de expénsionarso en la vélvuls R6 se

oalienta nuevemente a proximamente la températufa de entrads del
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nitrdgenc a presién elevada, en intercambio eon el nitrdgeno a

. esta presidn elevada en sl aparato de contraccrriente de nitrége-

"'no 8o en'_el apartto de sontracorrients l. Una parte de esta Irac-

c;én puede, segin éonvenga conduoirse a travée del digposittvo de

voontraoorriente 1 en contra de la mezola de argon brato. Mma po:#

oidn de esta misma fracoiin se condensé enteriormente en los tu-
bos del condensador 4 y sirve como 1fqnido de riego .i:ara la colam-
na de expulsién Z. La fraccién de argon-ox{geno se toma en 9 de
l1a oolume de expulsién 2, y después de expansionarse en la vél-
vula 10 se introduce por 24 aproximsdamente en el centro de la
colomna separadora 1l Aquf se descompone en una fraecion de oxf-
gqno que se acnmul; en el iondo de la columa en 12, y en oira
fradoi&n de argon, que se evscua por l4 gomo argon puro y Qque se
conduce a traves del disposgitivo de oontfaobrriente 1 para ser

utilizada- Una porcion de los vapores de argon que llegan a la

~cabeza de esta columna, g6 condensa en los tubos 13 del condenss-

dor 27 y sirve como lfqnido de riego para la columms sqparadora.
El 1{quido 18 del fondo de la columma geparsdora 11 se eleva por
una bomba 15 (con motoi::lﬁ)ala cabeza de la columa expulsora 2 y
aqu{ se evapora en intercambio térmico indirecto con el nitrdgeno
que se ocondensa. El ox{geno evaporado se evacua parcialmente por
21. se conduce & través del dispositivo de cmfraoofriénte 1 para

el gas bruto y se calienta & proximemente la temperatura del lo-

oal, mientras otra poroién se evacne por 22 y se entregs & la co-

luma separadora 11 em 23, A )

El nitrégeno a presidn elevada, que sirve para producir el
frio neoesarid, después de su enfriamiento previo en el disposi?
tivo de oontraoorrienfe'e se conduce & través de uns espiral 17,

aqnf se liquida, y después de enfriado mis en el oxfgeno lfquido

an la espiral 18 y en el dispositivo de contracorriente y nlterior
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- enfriamiento 19, se condneo'por una véalvola de expansidén 20 al

condensador 27 de la columna separsdora 1ll. Bl nitrégeno evapora-
40 en la cémara 27 en intercambio térmico con el &rgon que g8 oon-
densa en los tubos 13, se conduce nusvamente a 1a ofrculecién pa-
gando por el diepdsitivo de contracorriente 19 para el ulterior
enfriamiento ¥ por el dispositivo de contracorriente 8 pars el
nitrdgeno.

Segin un ulterior desarrollo del proeedimiento del inven-
to, para produocir el frio necesario para el prodeso de descompo-
gicién, se utiliza por un 1§do uns ciroulacién de #rgnn bruto (en

la que se introduce también la mezola de arzin bruto que se ha de

‘descomponer 0 oomprimida se toma de éafa) y por'otro'lado, aire

éltamente comprimido. Ambos gases en estado comprimido y previa-
mente enfriado sirven primeramente para calentar ls columma sepa-
radors, dﬁnde se licuidan. Después de expansionerse.el I{qﬁido
formedo & la presidn de svaporacién, se aprovechan part enfriar
la parte superior de la columns, evaporandose &l mismo tiempo, |
Los vapores formados para aprovechar su contenido de frfo se po-
nen en intercambio térmlco en contracorriente preferentemente oon
gire comprimido y que se ha de enfrisr de antemano o con argon
bruto en circulacifn. Por el contrario el aire comprimidb se
ati{lize dniocamente para calentar el 1{quido del tondo de la 00~

luma de expulsidn y as{ ee liquida. Inmediatamente se gxwansioQ

‘ne el 1{guido y se entreza en la cabeza de dicha columna d4e ex-

pansién para efectuar el riego.

Ilustraremos con un ejemplo en la tig. 2 este perfecoio.
namiento introducido segin el invento en el procedimienio de des-
composdicidn &l prineipio deserite. El argon bruto que se ha de

desodmponsr:,quevademéa de argon contiene partes casi iguales de

oxf{geno y nitrdgeno en el gas restante, se introduce po:’SI n
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une oireulacidn ds dicho argon bruio, se comprimé a unag 4.atméa;
feras sobre la presidn hcrmal en el condensador 32 juntamente con
6l ga8 ue la ciroulaciéh, se entr{a por el refrigerante de agua 3%
y después de este enfriamiento previo se liguida en el aispositi-
vo de contracorriente 34 en el liquido 56 del fondo de la colum-
na separadora 26 en la espiral 46., Una parte del 1£qu1do formedo
se expansiona por la valvula 37 en el serpentin vaporizador %8

en la cabeza de la columna separadora 36, evaporéndose,y lnego
por el aperato de contrasorriente 60 y el 4 8e vuelve 46 nuevo

a la oirculacién. Otra parte de la mezela de argon bruto se intro-
duoe 1{quida en 1s oolumnﬁ de expulesidn 39 por la vélvula 40 oon
o1 f{n de eliminar el nitrdgeno por rectificmeidn. El n;tfégeno
expulsado se conduce &l exterior por la vélvula 62 y por el dis~
positivo de céntracorrion$e 63 con las porciones evaporalas del |
aire 1{quido e introdncido por 44. Bl caldeo de 12 columna de ex~-
pulsion 89 y la formmoidn de vapores del li{guido del‘fbnao 42 se
realizan medisnte una parte del aire & presidn elevadé; ol ousl,
aespuéa de enfriarse previamente en los aparatqs de buntraeor:iin#
te 63 y 66 &n intercambio e ox{geno o nitrdégeno salientes en la
espiral 41, se omdensa en la mezola 1{qnida 42 de argeh y de
oxfguno. Bl aire liquidedo se expansiona por las vélvulas 48 y 4
en 45 sobre la columa de expulsidn 39. Aquf riega ean 1luvia ca-
yemlo_ en ca_nt_ra de loe vaporee asocendentes sobre los fandos reo-
?i!!eg&qrgi no ilustrados y se amnenta su contenido de ox{geno y
argon,’ evaporindose preferentemente eu poreién de nitrégeno y sa-
oéndose por 62, sunque, por otro lado, queda uns parte 1mporttnt§
de su contenido de arzon en ia fase 1{guida y de sste modc me ob~
tiene, En el aparato de contracorriente 60 se enfrfa mis mediante

argon bruto frfo el aire 1{quido que se ha de entregar & 29 por
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46+, Otra parte del aire condensado y fuertemente comprimido se
utiliza para calentar la columma separsdora en ona espiral 47

{ juntamente con argon bruto comprimido que se oondensa en la eepi-
ral 46) y después de la liocuefsosidn aqnl efeatnada y de 1a expan-
81én por las vqlvulas 48 y 49 se evapora en tubos eepeoiales ocn-
aensadores 62 en la oabeza de la columna separadora 36. aquf sir<
ve pare condensar le fraooion de argon que ee ha de obtener pnro.
Bl aire svaporsdo se conduce en el dispositivo 63 en qontraoOrrisn;
te de una parte del sire 2 presidn elevada comprimido, introdioi-
80 por 64 y que se reparte en los dos cambiadores térmiocos de cone
traoorriente 66 yrsé; La mezola de argon y ox{geno obtenida por
feetificaoién Be toma en 51 del fondo de la columa de expuisién
&9 1IQaida y se introduce pare su ulterior desconposioton en la
colnmna separadora 36 por 54 pasando por la valvnla de expengion
QZ. Hl ocomponente ox{geno 256 que se acumula liquido en elrfbndo

de la columa separadOrA 36 deepqéa de reotificar la mezola de
argon y oxigeno aqui 1ntroénc£da; se evacua aoOmo ghs después de

evaporarse on 556 y en el aparato de sontracorriente 56 se pone -

‘en intercambio $§rmico con aire a presién élevada. Para peder

produgir en la eolumms separadora 56‘simn1téne&m9n$e argon de pn-
reza elevada y también ox{geno de elevada pureza, segin otra oa~
r§§iefiattqa del invento, una parte del ox{geno ascendente oonte~
niendo argon se toma sonstantemente de la columrma separadora en
forms gas&caa unos fondos por encima del lfqaido del fondo. Esta
fraceidn se deriva en 67 y por la vilvnla 68 se introduoe poi 61
a1 el argon expensionado de la ociranlacidn.

El argon puro obtenido en la cabeza de la columa separa<
dora 86 me toma 1fqnido, sesin otra carseter{stica del invento,

per 69, pndiéndose efectuar oon gaeifioadotqs en oaligﬁte adeons-

408 ¥ no iluséradoa; una evaporaoién del argon 1{quido almacenado
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bajo presidn en un dep6aito de reserva tampoco ilustradc. Bl 1{-
quido puede también elevarse a presidn elevada mediante bombas.
Por snprimirse compresores scoionsdos meoénlqamenxe y graoias :
a efootuarse en ciclo cerrado la evaporaeidn, se puede tﬁnbién
suprimir todo contacto ason otros 1{quidos, como los medios de em

grase, etc. y toda impurificacidn por otros gases o vapores, ¥y

prodncir directamente gas absolutamente seco y altamente purifioce-

do.
El segnndo de los dos prooedimientoé de obtencidn de argon
arriba descritos ofrece, entre otras, la ventaja de que una gran

parte del centenido de argon en el aire & presidn elevads emplea-

‘4o para la producoidn de frio, se obtiene en el aecurso del mismo

- procedimiento.

La presente patente de 1nménc16n eomprende las siguien-
tes reivinaicmciones; |

1.~ Procedimiento pars la obtencidn de argon exento &e ni-
trégeno mediante rectifiosoidn pertiendo de una fracoidn enrique-
Q;da de argon producids en un aparato de descomposicién de aire,
oon rectififomcién de éste en dos gradaciones en una columna de
preeidn y otra ae uaja presidn, ceraeterizado porque uns fracoidn
ﬁe ﬁitrégéno-Oxfgeno-argon se toma en un punto de la columne de
bajs presidn, en el que el oxfgeno y el nitrégenc se encuentran
en concentracidén casi equiparable, después se elimins totalmenﬁe
el nitrégeno por rectificacién de dicha fraccidn de nitrégeno-
oxigenoégrgan en uns colnmns especisl de ezpulsién ¥ la mezcla

remanénte'de o:{geno ¥y argon Se descompone en ung colums sepa~
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radors en oxfgeno puro y en argon puroe.
2.~ Procedimiento seg&n lo reivindicado'en el punte 1,
oaracterizado porque de lz columa separadora se toma la fraaoién
1{quida del oxfgeno, se introduce en el cmdensador de la colum-
na de expulsidn. y se evapora en intercambio térmico indiresto cen
la fraceidn nitrégeno que se condensa parcialmente en los tubos
oondensadores de la columma de expulsién y se evacua con interosms
bio térmiqo en contracorriente con el gas de refreﬂdo?
B+~ Progedimiento segin 10 reivindfcado en los puntos 1y

8, osracterizado porque sl ox{geno 1{quido se eleva desde el fon-
do de la columa separadora mediante mna bomba al condensador de
le colums de expulsidn.

| 4.~ Procedimiento segin lo reivindiondo en los puntos 1 &
&, daraeterizado porque el frio necesario pars la separaciin se
produce por expansidn de nitrogeno ruertemente comprimido y oone
dncido en ciroulaciéne

‘ B.- Procedimiento segin lo reivindicsdo en los puntos 1 &
4, osracterizado porque el nitrdgeno comprimido, después del in-
teroambio térmico en contracorriente con nitrdgeno frio expansio-
n@do;‘calienta el 1{quido del fondo de la columma de expuléi&n;
11quidéndose, se sigue enfriando en una espirsl mediante el ox{-
geno que se evapors en la oabega de la columea de éxpulsién, se
enff{a méz en intercambio eon nitrdgeno expansionamdo, se expan-
siona por una vélvnla y om el fin de produoir el 1{qnido de rie-
go de la fracoidn de argon se lleva 2 12 cabeza de le columa ae-
paradora a un condensador y ss evapora.

.~ 6.~ Progedimiento segin lo reivindicado en los puntos 1 a
6, oaracterizado por el emplec de una columa paia la expulsién

del nitrdgeno, y de una columa separadora, de tres dispositivos

ds catracorriente, de un conuensador en la cabesa de la columme
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de expulsién oon dos espirales, de un cendensador en la csbeza
de la colomne separsdora, de una bomba al pié de la colnmn& sepa~
radora y de un serpentin calentador en el fondo de la columa de
expulsidn. ‘

an Procedimiento segin 10 reivindicado en el punteo 1, ca~
racterizado porque el fr{o necesario para la desaomposicidn se
suministra por expansidén de argon bruto y comprimido llevado en
cironlacién y por aire altamente comprimido y previamente enfris-
do o por aire liguidado, sirviendo onalguiera de los dos gases
oomprimidos pare calentar la columsa separsdors, condensindose ¥

después de la expansidn de los lfquidos por evaporacifm utilizén-

‘dose para el enfriamiento indirecto de la parte superior de la

aolums separsdora mientras que el 1fquido del fondo de la colam
ﬁg de expulsién se oalienta Gniocamente por aire a presién eleva-
da, y el aire condensado después de la expanaiénrae introdnee en
la parte superior de la columns de expulsidn para el riego y pa-
rs separar por lavado el ergon, y el argon bruto avaporgdq; déspués
del intercembio de frio en los aparatos de contracorriente se vnel-

ve & la circaulacién y el aire evaporado en interocambio térmiso

oon aire comprimido, se conduce al exteriors

8.~ Procedimiento segin lo reivindicado en les pantos 1 ¥

‘7, eareacterizado porque para obtener simnltaneamente argon y ozfe

geno de elevado grado de pureza de la columns separadora, se evgs
cus en forme gaseoss & le circulacién del argon bruto, un ox{ge-
no que contiene todav{s argon, algunos fondos por encima del 1.
qnidd de fondo. o
9,~ Procedimiento segin lo reivindicado en los puntos 1, 7

y 8, oaracterizado porque el argon puro producido se saca en fors

m;]liquida ¥ bajo presidn se evapora en el depdsito de almecens<

-miento, preferentemente exclu{do todo contaate eon otros gases o
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vaporess

, 10.- Procedimiento segin lo reivindicado em los puntos 1.
7, 8 y 9, earacterizado ﬁorque la oompoa;cian del gasycifculante-
#e mantiene ocmstante o inalterada en el sentidc requerido intro-
duoiendo la fracoidén rioa en nitrdégeno desde la colmnmna de expul;

sién o la fraccidn de ox{geno conteniendo argon desde la columa

L eparadors.

1l.~ Procedimiento segdn lo reivindicado en los puntos 1
j 7& 10; caracterizado por el empleo de una columna para expul<
e1én del nitrdgeno, de una columna separsdora, de dos aparatos
de contracorriente para el aire de elevada presidn en contra del
gire u oxfgeno expansionado, de otro pars argon brute en sontraco-
rriente con argon también bruto, de un compresor y un refrigerans
te'hidréulico para el argon b;uto; de un aparato de oontraeorr;ani
te, de una espirel calentadors en el fondo de 1areolamna de ex-
‘pnlstén; 99.&03 espirales oalentadoras en el fondo de ls colume
ngaradora; de dos serpentinés evaporadorqs sn la ocabeza de_lﬁ
oblnmna separsdora. 7

18;- Procedimiento pars la Obtenoién de argon exento de
nitrozeno mediante rectificacidn. !

gagin se desoribe y reivindioca en la preaentg’memoria gai#
oriptiva y se ilustra om los dibujos que & la misma ae'aéamﬁa-'

- gonsta esta memorie de doce hojat foliadas y escritae 8

miquina por una sola de sus carss.

Madrid, s 19 s4e~Junio de 1950.
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