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por VEINTE afios

& nombre de L'AIR LIQUIDE, SOCIETE ANCIYIE POUR L'ETUDE
ET L'EXPLOITATION DES PROCEDES GEORGES CLAUDE, entidad
francesa, establecida en 75, Quai d'Orsay, Paris, Fran-

cia, por:

"UN PROCEDIMIENTC DE SEPARACION DE UNA IEZCLA
GASECSA QUR 2Xi% AL IENOS TRES CONSTITUYENTES".
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Este invento ticne por objeto un procedimiento

de separacién vor rectificacidn de una mezcle gaseosa
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que contiene al menos tres constituventes.en puntos de
ebullicidn diferentes especialmente aire considerado
como una mezcle ce oxfgeno, nitrégeno y argdn, ejemplo
al cusl se limitardn las siguientes explicacionses, pa-
ra més claridad.

Tiene por objeto obtener de forma econbmica y
con unae instslecidn reletivamente simple, estos tres
constituyentes en un estado de pureza slevado, y tau-

bidn sunmentar, con relecidn a losg procedimientos conoci-

‘dos, el rendimiento de extraccidén del constituyente de

punto de ebullicidbdn intermedia, es decir, sl argén en
el cago del aire.

Bs bien sabido separar el aire por rectificacidn
en nitrégeno y oxigeno de un grado conveniente de purs—
za en un aparete gue tiene dog columnas de rectifica~ ’
cibn que funcionan a diferentes presiones y en unidn
nutua por un Srgeno de vermutacidn tdérmica, qde forme.
condenzador en la e@lma de 1a.columna que estd & la méds
alte presidn y vaporizador sn la base de la columne
que e=té a la presibn més baja. Es sabido iguelmente
obtaner de esta Ultima columne uns mezcls gue compren—
de la mayor parts del argdn conteni@o en gl aire gue ge
separa, asi como una porcidn de al menos uno de los com—
ponentes principeles, oxigeno y nitrégeho ¥ rectirlicar
esta mezels en una coluwmne auxiliar gue funcione a unag
presién inmediata & la de la columna que estd a la pre-

gidn mfs baja del conjuntc principal. Le rectificacién
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operzde en la columna auxilisy proves una fracecidén con~
“centrada en argdén, que puede ser purificada a continua-
cién por precédimisntos gquimicos o fisicos.

BEs gensralmente una mezcla esencialmente compuesS—
ta de oxigenc v de argén figurendo este Ultimo en la mez—
cla en aproximesdmuente 10% la que elimenta la columna
auxiliar. Dgda la proximided de los puntos &e ebulli-~
cidn del oxigeno y del argzén, o sea respectivamonte
;185,95ﬁ v -18526%5, la separacidén de dos componentes ére—
senta notables dificultades y gueda sieumpre imperfscta
en la prdctica. La aificultad esencial residen en le
obtencién en la cima de la columna auxiliar de un re-
flujo suliciente rera que el argbn, epenas mas volatil
que el oxigeno, salga relativamente exento do este ul-
+imo, Pars obtener este reflujo se han propuesto diver- .
sas soluciones como el empleo de ﬁn ciclo frigorifico
auxiliar alimentado bien con argén bien con nitréseno.
Otrs solucidn mds simple pero que conduce & rendimisn—
tos inferiores, consiste =n obtener en eatado gaseoso
une. parte del nitrdgenc producido por lg columna princi-
val que estd o lu presidn wnds alts, en licuar este ni-

trézeno an un rermwmtador colocado sn la base de la co-
lumne auxilisr, y en vaporizarlo, despuds de sxpansidn,
en un pernutador colocado en la cimea de la columna auxi-
liar. La cantidad de nitrdzeno agl tomada de la columna
principal foltard evidsunteuente la cima de la columne

de baja preosidn, donde el reilujo indispensable estd
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conztituide por el nitrdgeno obtenide en estado liqui-~
do de la columna de zalta presidn vy lusgo expandido. Se
pPuede vues disponer solamente de una cantidad limitada
de este nitrégeno para assgurar sl funcionamiento de
la clumnae auxiliar, si no se gqulere perturbar el fun-
cionamiento de la columna principal. EL rendimiento sn
argén es por consecuencia mediocre, y la concentracidén
de la fraccidbdn argbn obtenida es poco elevada.

Fl presents invento permite al contrario obite-
ner, sin ciclo auxiliar y con una instelacidén relati-
vamente simple, la cagi totalidad del argén en forma
concentrads, y simultdneamente ol omigeno y el nitrbge-
no an un alto grado de pureza.

Utiliza el esquema gensral concecido gque tiene,
por una parte dog columnas que funcionan a presidn di-
ferente, v en unidn nmutua por un dispositivo de permu—
tacién tdrmica gue forma condensador en la cima de la
columna o la »residn mds alta, 3y ' raporizador en
la bass de la columna a la presidn mis baja, y por otrs
parte una columng auvxiliar alimentada por una fraccidn
intermedia obtenida de lo columng a ls presidn mds ba-
ja ¥ que contiene to0do o parte del argdn del aire e se-—
rarar.

Rstas tres columnas se denominardn respectiva—
mente & continuecién, colwina de elta presidn, colum—
ne de haja presibn y colwmna auxiliar.

El invento estd caracterizado esencialments por

- 4



¥

10

20

25

los siguientes puntos:

. El eire a separar, comprimido previamente en
totalidad a una presidn superior o la de la columna

de 2lta presidn, y enfriado por cambio con los produc-
tos de su separacibén, hasta une temperatura sensible-
nente superior a su tewperatura de licuacidn bajo la

presidn considerada, es dividido en dos partes. Una de

éstas partes es introducida en la columna de alta pre-—

sidn despuds de una espansidn, preferentemente efec-
tusda con trebejo exterior, hasta la presidn de esta
columna. La otra parte es enfriada hasta su temperatu-
ra de licuacidn, y parcialmente licuada, por cambio de
calor con log productos de 1o separacidn. Su licuacidén
es terminada a continuacidn en un serpsntin alojado

en la base de la columne de alte presién. El 1{quido
as{ obtenido os utilizado, despuds de la expansién, pa-
re prbvocar por su vaporigacidén el #nfrimiento por con-
tacto indirecto de la parte superior de la columna au-
xilisr. Bl gas que resulta de esta vaporizacidén es in-
troducido en la o lumna de baja presién.

Se extraen pues del aparato, por una parte el
argdn en la cima de la columna auxiliar, por otra el
nitrégeno y el oxigeno respectivanente en la cima y en
la base de la columna de baja presibn.

El sojenplo sigulente, no limitativo, ilustra-~
do por le figura adjuwnta, hard comprender mejor el prin-

cipio del invento.
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FEl eire que se separs en oxigeno, nitrdgeno y
arsén previamente desembarazado por los medios conoci-
dos de la humedad y del anhidrido carbdnico que contie-
ne, y comprimido a aproximasdanente 15 atmosferas, Pe—
netra en la temperatura émbiente en un primer permuta-
dor de calor 2 enfrizdo por los gases separados que sa-
len en la inmediacidén de la presidén atmosférica. Asi
enfriado hacia -1402 en‘el pernutador 2, 8l aire es di-
vidido en dos porciones. Una primers porcidn qus rebre-
senta aproximadamente 70% del aire que se gepara es
expandida por la turbina 4 hasta una presidén de apro-
ximadanents 5 atmosferas y penetra a esta presidn, por
el tubo 5 en la columna de alte presidn 10 elgunos
platos encima de la base. Ia ssgunda poreidn del aire
prosigue su enfrimmiento en el permutacor 3 hasta una
temperatura de —1589 arroximadansnte v penetra por el
tubo 6 en un sernentin 7 alogado en la partaz inferior
de la coluwma 1C.

Lz columna 10 segfw la disposicidn habitual,
esta coronada por une columnz 11 gue funciona er las
inmedigciones de la npresidn atmosférica. Las dos colum-
nas estdn tdrmicaments en unién por el condensador-ve-
porizador 9, gqua Torme condensador en la cima de la
columha'10 ¥ vaporigzador en la base de la columna 11.

La porcldn del aire que se separa introducide
en la columna 10 y que forma como se ha dicho, aproxi-

madamente 70% de la totzlided de este aire, es recti-
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ficada en esta columne dendo por wna parte nitrégeno sen-
siblements puro que ns condensade en su totalidad al es~
tado 1fquido en la cima de la columna en el condensador
Q¥ gor otra parte un liguido que contlene todo el oxi-
ceno y el ergdn del aire, ¥ de una rigueza de‘oxigeno
de aproximadamente 50y. Una parte del nitrégenc conden—
sado y la totalidad @1 1fguido rico en oxfgeno salen
de la columna 10, respectivawente por los tubos 12 y 6
para penstrar en lo columna de baja presién 11. El ni-
tréseno condensado es sub-enfriado en el permutador
13 dezpuds exnandido por la corredera 14 y renatra en
le cima de la colwma 11 donde es utilizado como ligui-
do lavador. Bl lfguidc rico en oxigeno es sub-enfriado
en el rermutador 15, expandido por la corredera 16 y pe-
netra en la coluanz 11, & mediaialtura de esta.

Ia coiumne 11 recibe iguglmente, como ge rreci-
sara nds adelante, la fraccidn de alre que se separs
no introducida en la colwane de alta presidn y que es‘
licuada en el serpentin 7. Bsta freccldn, o sea 30%
aproximadansnte de la totalided del ailrs, penatra en
lé colunna 11 en estado gaseosc vor 1 tubo 17.

Ios siguientes productos son extraidos de la
columna 11:
a) en la cima, por el tubo 13, el nitrégend £8sg0s0,
b) en la base, Por el tubo 19, el oxigeno gaseoso,
e) lateralmsnte por el tubo 20, una Ffreccidn gaseosa

formada por aproximadamiente 10% de argén y S0% de
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oxigeno, con solamente, vestigios de nitrdgeno.

Bste Gltime fraceidn es introducide hacia la
bagse de 1l columna auxilisr 21 gue funcioha & la mis-
ma presién cue la columna 11. La columna 21 es calen-
tada en lg baée, por ung parte, por la condensacidn de
la fraccidn caseosa que procede de la columna 17, por
otra perts, facultativamente, por un serpentin 22 en
el cual pasa ol aire licuado precedentenente, en el
gserpentin 7 y gue ha sufrico un sub-enfriamiento dé al-
gunos grados en sl permutador 26, enfriado por el oxi-
geno obtenido de la columna 11. Dgspués de Su pasgo en
el serpentin 22, este cire es expandido por la correde-—
ra 23 hasta la presidn de la columne 11. Es vaporiza-
do en el serpentin 24 alojado en la cima de la columna,
nrovocando por esta vaporizacidn le fornacidn del reflu-

jo indigpensable, despuds es introducido por el tubo 17

en l2 colwmna 11, sensiblemente a la misma altura que el

1fquido rico en oxigeno que llega por el tubo 8.

De la colwma auxiliar 21, se saca an la cina
une freccidn gaseosa qué-contieneuaprokim&damente o0%
del argén inicial del aire que Se separe, y Qque pre-
senta solamsnte como impurezas aproximadanente 3% de
ox{zeno y 0,5% de nitrdseno, De la base de la columna
auxilisr 21 se escapa un liguido formado de oxigeno v
de arzdn que vuelve por el tubo 25 a la columna 11.

1 ox{ceno obienido en estado gaseoso de la co-

lumna 11 enfria en el psrmutador 26 el aire a presidn
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de aproéimadamente 15 atmosferas que ha sldo licuado
on el perventin 7, despuds sale por el tubo 32 des-
nuds de habersg recalentado en los permutadores 3 y

2 en contra~corriente con el amire fJue entra. El nitré-
geno geseoso que sale en la cima de la columia 11 en-
fris sucesivamente en log pernutadores 13 y 15 el ni-
trégeno 1fquido y el liguido rico en oxigeno, proce-
diendo los dos de la columna 10, después sale por el
tubo 31 despuds de haberse recalentado como el oxige-
no en los permutadores 3y 2. BE1 argbén que sale en la
cima de la columna 21 por al tubo 27 se recalbnté igueal-
mante en estos mismos permutadores y sale por sl tu-
bo 33.

La comparacidn del eparato desfrito mds arriba
con log aparatos conocidos hace resaltar los siguien-
tes puntos de donde resultan la mejora del rendimien—
to en argdn separado, la concentracién, inmediata a la
puraza ebsoluta, de la fraceidn arzdén extraida del apa-
rato vy la slta pureza del oxiseno obtenido. '

Bn lag soluciones habituales, se introduce en
cenersgl lg nmayor parie del aire, si no la totalidad,
en eztedo gageoso en la bass de la colugna de alta pfe-
gibn. Egta por consiguiente, provee »l oxigeno en for—
ma de un liguido cuya riqueza en oxigeno as como méxi-
mo, l= rigueza concomitante del liquido en equilibrio
con el aire atmosfdrico en 21% de ox geno, riguema que
es, pare fijar las ideas, de 40% a wns presidn de 5

atuwosferas. En =1 aparato descrito més arriba, la por—
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cidn del aire que sge separa que entra en la columna de
alta presidn penstra en esta varios platos encima de la

base, estando calentada esta bagse el contacto indirecto
por la condensacidn en el serrentin 7 de la otra por—
cidn del aire. EL liguido gue sale de la columna 10 por
el tubo 8 puede ser russ de una rigueza en oxigeno supe—
rior e la riqueza concomitants, bien por ejemplo & 50%.
Contanisndo todavia mds oxigeno, este l1fquido contiene
menos nitrdgero. Este Altimo sale pues en la cima de la
columna de alta presidn en mmyor cantidad relativa. Por
consiguiente, es nosible, aungue una parte solamente
del sire sea separada en la colwana ds glta dresidn, sa-
lir en la cima de esta sensiblemente la misma cantidad
de nitrdgeno lfiquido gue en la solucidén clasica donde
la totalidad del eire entra en la columna de slta pre-
gién. ﬁa parte superior de la columna de baja presién
que rebibe pues la misno cantidad de liguido lavagor a
1n misme pureza, Funciona exactamente sn las condiciones
norislas ¥ proves »ues el nitrdseno gaseoso a la bureza
habitusl. Por otra nerte estendo calontada la parte in-
forior de la columno de baja presidn por la condensacidn
de la misma contidad de nitrdgeno, la rectificacidn en
la bhase de ssta columna es igualmente satisfactoria. El
ox{peno obtenido serd tanto zds vuto cuanto gue la ca-
si totalidad del arsbn abandona la columna 11 por el tu-

bo 20, retrocediendo el oxicenc arrastrado con el aradn

‘a la colwmna 11 por el tubo 25.

- 10 -
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Dado que una porcidn elevada (aproximademente
30%) del aire que se separa no pasa por la turbina de
expansidn 4, la baje de produccién frigorifica gue re-
sulta de ello debe ser compensada por un aumsnto de la
presién iniciel del aire, presidn que ss de 15 atmosfe-
ras aproximadamente al paso que 12 atmosferas son gufi-~
clentes para un aparato cldsico.

Esta solicitud que corresponde a la presentada
on Froencia el 2C de Junio de 19%4, bejo el nimero PV
671.961 se acoge = los beneficios del articulo 51 del

vigente Estatuto-Ley sobre Propiedad Industrial.

Los puntos de invencidén propia y nueva que Se
presentan para que sean objeto de esta sollcitud de Pa-
tente de Invencidén por VTIHTE afios, en Espelia, son los
siguientes:

12. ~ Un procedimiento de separacidn de una mez-
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ola gaseosa de trau constitayentes principales, por
licuacidén y rectificacidn, utilizando por una parte
vna columna principal que tiens dos zonas de rectifi-
cacién en pvermutacidn nmutua de calor y a pregiones di-
ferentes, y por otra parte une columna auxiliar que re-—
cibe una fraccidn que procede de la zona de rectifica-
cidn a la presidn nds baja antes mencionade, y en ol
cuzl una parts de la mezcla gaseosa (ue Se separa,
previemente comprimida & una dresidn superior a la de
la zona de rectifieacién;en la presidén mds alta, es
expandida a esta dltima presidn a introducide en di-
cha zona, caracterizado porquas una parte de la mezcle
pageosa comprimida, independients de la primera, es
licuada por cambic indirecto de calor con un liguido
de la zone de rectificacidén a la presidn mds alta,
despuds utilizada para el enfriamiento por contacto in-
directo de la columne auxiliar, e introducida en la zo~
ne de rectificacién a la presidén nds baja de la colum—
nae principal.

29, - Un procedimiento segin 1, caracteriza-
do porgque la parte de la mezcla gaseosa 2 nresidn cue
ha sido licumda por permutacidn con un liguido de la
zona de rectificacién = la presién mds alta, es utili-
zada para el calentamisnto por contacto indirecto de
le parte inforior de la columna auxiliar antes de ser-

vir al enfriamiento de la parte superior de esta misma

colunnsg.

- 12 -
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32, - yn procedimiento de separacidén de una
mezctle gasgogsa que tiene al menos tres constituyen-
tes.

Tel y como se he descrito en la Memoria que an-
tecede, ilustrado en el dibujo gue se acompalia y para
105'fines especificados.

Esta lMemoria consta de trece hojas escritas por
wnae sola cara. N.W5S‘
Madrid, 230
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