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MEMORIA DESCRIPLIVA |
para golicitar 2 7 94 @9
en
ESPARN A
por VEINIE afios
a nombre de I'AIR LIQUIDE, entidad francesa, establecida

en 75, Quai d'Oresy, Paris, Frencis, por:
“PROCEDIMIENTO DE REGENERACION DE UNA MASA ADSORBENTE CAR

GADA DE IMPUREZAS™

El presente invento se reflere s un procedimiento -
de regeneracidén de una mass adsorbente cargeda de impure-
zag, en el curso de la purificacion de un gas por barride

por un gas més oeliente gue el gaa a purificar, y luego -

refrigeracién a su temperaturs de funcionamiento por con-
tacto directo con un gas frio. Se refiere en particulsr a
le purificacidn de sire que contiene gas carbénico, humew
dad e hidrocarburos, especislmente pars su separaciém e -
beja temperatura por licuacién y rectificacién, Se puede

aplicar tembién & la purificacidn por adsorcidn de otros
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gases que contienen impurezas menos volétiles, tales como
el hidrdgeno, el helio o mezclas de hidrocarburos.

Se sabe que uno de los procedimientos més eficaces
de descarbonatacién del aire consiste en hacerlo pasar en
contacto con wna materis adsorbente, tal como gel de sili
ce o alimina activada, teniendo lupar en general esta 0pg
racién & una temperatura relativemente baja, préxime por
ejemplo a =~1302C,

Cuando una mass adsorbente estd demesiado cargade de
gas carbénico pars efectuar todavia uns purificacién sufi
ciente del aire, es puesta fuere de circuito y regenerada,
nientras que el aire a purificar es dirigido sobre otra -
mase edsorbente, cuya regeneracidén ha sido efectuada dursn
te el periodo de funclonamiento de la primera. El modo de
regeneracidn mds frecuentemente empleado consiste en ba--
rrer ol adsorbente por un gas exento de ges carbénico y -
suficientemente celiente para originar la desorcién del -
gas- carbdnico fijado, siendo arrastrado este Wl timo enton
ces por la corriente de gas barridos la masa adsorbente -
descarbonatada es llevada luego a su temperatura de fun--
cionamiento por contacto directo con un gas frio igualmen
te exento de gas carbdnico. Un vrocedimiento de este géng
70, que limita 8l minimo las pérdidas de frio debidas a -
la regeneracidn, ha congtituido el objeto de la patente -
francesa nimero 1.136,113 del 10 de noviembre de 1955, de
la golicitante.

Los procedimientos conocidos de regeneracién yresen
tan ciertos inconvenientes, por que los volimenes de gas:
de barrido y de refrigeracidn necesarios son importantes.

Se utiliza en general a este efecto, en el caso de le pu~
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rificacién del aire, el nitrdgeno procedente de su separa
cién, cuando el oxigena es el iunico gaam & separar en estg
do puro. Sin embargo, se desea shora cada vez més frecuen
temente una parte importante del nitrdgeno separado con -
ung pureza elevada, incompatible con su empleo como gas -
de regeneracion de.masas adsorbentes cargadas de gus car-
bénico. La cantidad de nitrdgeno disponible para la rege-

neracién de las masas adsorbentes estd, pues, limitada e

la fraceidn de este gas para ls cusl no existen exigen---
clas de pureza severas, y que es a veces insuficiente.

s necesario entonces sustituir la descarbonatacicn
por adsorcidn por una descarbonatecién por via quimice --
(1avado con sosa cédustica), aunque ésta requiere aparatos
voluminosos y permite slcenzer une pureza de aire menor,

El procedimiento del invento permite evitar los in-
convenientes citados y efectuar la regeneracién de las mg
sas sdsorbentes cargadas de impurezes, sin ensuciar gin -
embargo un volumen importante de gas puro, y obtener espe
cialmente en la separacidn del aire une proporcidén impor-
tante del nitrdégeno en estado puro. Permite iguelmente s
meter ol aire gimultdnesmente, ademés de a la descarbonam
taciln, a una desecacién y a la eliminacién de las trazas
de hidrocarburo, tales como el acetileno, presentes en el
aire tratado, mientras que la demecacién por 1o menos era
efectuads en general independientemente de la descarbona-
tacién en los procedimientos conocidos. Se caracterize —-—
por que el gas caliente de barrido es de ccmposicién y de
contenido en impurezes proximos a los del gas a purificer,
y por que se mantiene el contenido en impurezas del ges -

frio utilizado para la refrigeracidén ulterior a un valor
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. sensiblemente nulo, por lo menos después de le fase ini--
ciel de refrigeracién.
Fl gas frio utilizado para la refrigeracién de la -
mase adsorbente puede ser, o bien cualquier gas puro dis-
5 ponible, por ejemplo nitrdgeno, en el caso de la purificg
cién del aire, o bien el gas inicilalmente impuro que ace-
ba de ser purificado sobre una primera masa adsorbente en
funcionamiento, o bien una cantidad limitada de gas impu=
ro que recorre un ¢iclo cerrado que comprende un refrige-
10 rador. Bn ¢l segundo caso, se utllizen de preferencis por
lo menos tres mases adsorbentes, y se dispone la masa ad-
sorbente g refrigerar en el clrouito de gas & purificer,~
deepués de ung mase adsorbente en funcionamiento que asew
gure todavie una purificacidn eficaz hasta que una zona =
15 suficiente de la masa adsorbente regenerada, cerca del ex
v tremo de entrada del gas a purificar, haya sido refrigera
da a su temperatura de funcionemiento.
~ El procedimiento del invento permite la regenere---
cién periddice de las masas adsorbentes de descarbonate--
20 cidén del aire, cualquiers que sea su temperatura de fun--
cionamiento, Conviene incluso si esta temperatura estd —-
préxime a la temperatura embiente, lo que permite efece-~
tuar simultdnesmente la descarbonatacién y la desecacidn
sobre aire, ya sea & baja presidn, ye sea & presidn eleva
25 daj el gas de barrido he de ser llevado entonces a una --
temperatura notablemente superior & le ambiente, por ejem
Plo por paso en contacto con un serpentin de vapor. Permi
te en particular el empleo como adsorbente dé una ceollta
cristalina sintética, tel como la conocida con la denomi-
30 ngeidn "tamiz molecular 54",
170409
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Se describen a continuacidn, con referencia al dibu

~jo enejo varios modos de puesta en préctica del invento -

en su aplicacién e la purificacidn del aire.

La figure 1 representa una operacidén de regenera=--
cién de una masa adsorbente, en la cusl la refrigeracién
de la masa regenerada sstd asegurada por una fraccidn del
nitrbgeno separado.

La figuras 2 representa uns operacidn de I'ogeNerge——-~
¢idn anfloga a la de la figura 1, pero en la cusl el paso
del nitrdgeno en contacto con el adsorbente a refrigerar
es interrumpido una vez que una zona suficiente del extre
mo de. entrada del aire estd a su temperatura de funciona-
niento, estando asegurada la continuacidén &e la refrigers
cién por el aire & purificar mismo.

La figura 3 represents una operacién de regenera--—-
cién de una masa adsorbente, en la cusl la fraccién ini--
cial de la refrigeracién estd asegurada por aire no puri-
ficado que gira en circuito cerrado, estando asegurada la
continuacién de la refrigeracidén por el aire a purificar,

La figura 4 representa uns operacidén de regenera---
cién de una mass sdsorbente, en la cual la fase iniciel -
de la refrigeracidn estd asegurada por el aire a separar
que sale purificado de una mesa adsorbente todavia en fun
cionemiento, y la continuscién de la refrigeracidn por el
mismo aire no previamente purificado.

La figurs 5 representa una operaciin de regenerg---
¢ién de una masa adsorbente de una bateris de tres masas
en permutacidén ternsrie, atravessndo el aire a purificar

sucegivemente la masa en funcionamiento, y luego una masa

14 09

en curgo de refrigeracidn.
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En todas estas figuras, les zonas de las masas ad--
sorbentes cargadas de impurezas estén representades esque
néticemente en rayados oblicuos; las zonas regeneradas y

refrigeradas estén representadas por reyados horizontales.

La regeneracién de la masa adsorbente representads
en la figure 1, tlene las tres fages a, b y ¢. En la fase
a, mientras la maesa adsorbente 3 estd en funcionamiento,-
la masa adsorbente 9 estd en regeneracién por caldeo. El
aire a purificar, comprimido por el compresor 9 a 6 kg/mu2
aproximadasmente y enfriado en un refrigerador de ague (no
representado), llega por el conducto 2 a la mase adsorben
te 3 en funcionamlento, constituida por ejemplo por alimi
na activada, y sale de ella descarbonatada y desecada por
el oconducto 43 por otra parts, un soplante 5 envia gire -
ambiente no descarbonstado por el calentador 6 a un ser--
penti{n de vapor 7, que lo lleva a aproximsdaemente 1008C,~
y el conducto 8, a la masa adsorbente 9, en el sentido —-
opuesto al sentido de circulacidén del aire a purificar.
Cuando la masa adsorvente 9 estéd completamente calentada,
se la lleva en su totalidad a su temperstura de funcione-
miento, préxime s la temperaturs ambiente, por paso en -—-
contacto con ella de nitrdgeno separado, La masa adsorben
te 9 refrigerada eas puesta entonces de nueveo en servicilo
uniéndols & la ealide del compresor 1, mientras que la ma
sa adeorbente 3 cargada de gas carbénice y de vapor de ——
agua, y eventualmente de un poco de hidrocarburos, es so-
metida a la regeneracidén por paso de aire caliente proce-
dente del smoplante 5 y del recalentador 6

Segin la varisnte representada en la figura 2, el -
pasa ds nitrégeno frio en contacto con la masa adsorbente

71409




10

15

20

25

30

‘qucto 12 hecis la instelecién de licuscién propiamente di

regenerada poxr- recaldeo no es proseguido més que haste la
refrigeracién de una zona 18 en el extremo de la masa ad-
gorbente, por la cusl ha de penetrar el aire a purificar,
no estando el resto de la mese adsorbente més que peco o
neda refrigerado. Se introduce luego (figura 2¢) el sire
& purificaxr por este miamo extremo. Se descarbonata y ame

deseca al atravessr la zona refrigerads, y luego asegura

la refrigeracién de las capas de la masa adsorbente mée -
alejedas de la entrada. Se callenta por este hecho fuerte
mente; por paso por el gserpentin 10, introdueido en un re
frigerador de agua 11, se asegura su refrigeracién a la -

temperature ambiente, entes de su evaouacién Por el Cconlm—

cha. las capas sucesivas del adgorbente son refrigeradas
ael poco a pooo hasta gque la totalidad del adsorbente haya
sido llevado a su temperatura de funciensmiento. Ia refri
geracién auxiliar del aire tretado en el refrigerador 11
puede‘aer entonces interrumplda.

En el método de regeneracidn y de refrigeracidén re-
presentado en la figrua 3, la masa adscrbente 9, cargada
de impurezas, es en primer lugar recalentada por paso en
contacto con ella de aire impulsado por el soplante 5 y -
racelentado en el recalentador 6, Cuando la desorcidn de
laa impurezas ha terminado, se hace pasar sobre la nisme
nase adsorbente, pero en sentido contrgrio, gire impulsg-
do por el moplante 5 en el eonducto 13 (figure 3b). Este
gire sale por el conducto 14 e une temperaturs préxims a
le temperatura de regeneracidn del adsorbente; es refrige

redo entonces por paso a travéds del serpentin 16 sumergi-

do en un refrigeredor de agus 17, ¥ recielado g igo p§

éﬁ
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el soplante 5 y el condufto 13 hacia lg mase adsorbente.
41 cabo de poco tiempa, la zong del adsorbente préxime al
extremo de entrads (19,20) estd refrigerada a cerca de su
temperatura de funcionamiento, y fija entonces (19) la cen
tidad limiteda de gas carbdnico y de vapor de agua presen
te en el gire del ciclo. Una vez que la zona refrigerads
he slcanzado un grosor suficiente, se pone de nﬁevo 1a mé
sa adsorbente en funcionamiento., El aire a depurar sge de—
sembaraza de sus impurezag en el curso de su paso & tré~~
vés de la zona refrigerada 20, y luego refrigera laa ca~—
pae todavia calientes del adsorbente (figura 3c). Sele de
la masa edsorbente fuertemente calentado} es llevado a sm
temperature inieial en el serpentin 10 del refrigerador
de agua 11, Cuando la refrigeracidn del adsorbente a su -
temperatura de funcionamiento ha terminado, le refrigere-
cién auxiliar del aire en el refrigerador de ague 11 pue—
de ser interrumpide.

| Segin el método representado en le figura 4, la ma=
sa adsorbente cargadas de gas carbdnico y de vapor de agua
es en primer lugar calentada a una temperatura que permie
te la desorcidn de las impurezas adsorbidas, por una Co=-
rriente de aire caliente no descarbonatado (figura 4a).
Cuendo el conjunto de la mas adsorbente 9a alcanza esta -
temperatura, se dispone sobre el circuito de aire a puri=-
ficar, detrds de le masa adsorbente en funcionamiento 3,-
todavia no satureda de impurezas. El aire purificado Gue-
rante el paso de la masa adsorbente 3, enfria la mesa 9 -
calenténdoss y arrastraﬁdo la pequefia cantidad de impure-
zeg presente en los intersticios de los greanos de adsorben

te; luego es enfriado en el serpentin 10, sumergido en el
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refrigerador de agua 11, antes de trasladarse al resto de
la instelacidén por el conducto 12.

Cuando una zone suficliente 21 en el extremo de entra
da de la masa adsorbente 9 ha vuelto a su tempereturs de
funcionemiento, se hace lleger directamente el alre a pu-
rificar & le masa 9, mientras que se comienza la regenera
cin de la masa 3 sensiblemente sgturada enviando a ella
aire caliente de la misma manera que anteriormente. ILa 20
na 21 de la masa adsorbente 9 fija (22) el gas carbénico
y el vapor de agua del aire a purificar, que refrigere ~-
luego (23) las capas todavia calientes del adsorbente, ca
lenténdose a su contacto; luego es llevado a su temperatu
ra inicial en el refrigerador de agua 11. Cuando la refri
geracidén de la masa adsorbente 9. es complets, se puede in
terrumpir la refrigeracifn auxiliar del aire en el refrige
rador 11.

, Se observard que en este caso, en el momento en que
le mase adsorbente 9 regenerades, pero todavie no enfriada,
eg atravesads por el alre purificado que sele de la masa
adsorbente 3, este fltimo errastra wna pequefia cantidad -
de impurezas. Pero el intervalo de tiampo durante el cual
el aire que sale contiene un poco de impurezas es bastan-
te breve; el contenido en gas carbénico del aire ssliente,
que es por ejemplo de 7¢ partes por millén (p.p.ms) 81 =~
principio, cae muy répidemente a cerca de 0. orl paso por
el resto de la inetalacién de separacién del aire de esta
pequefia cantidad de impurezas no presente inconveniente -
mayor; puede ser detenida por lo demds a continuacidn por
los medios habituales, por ejemplo filtros, a un nivei de
tenperatura en que estas impurezas son sélidas. Eate in--
L f 94 oY
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conveniente puede ser evitado ademés completamente por ls
utilizacidn de una bateria de tres masas adsorbentes en -
permutacion ternaris, como se representa en la figura 5.
En este caso, el aire comprimido en el compresor 1l es in-
troducido en un primer pericdo (figura 5a) por el conduc-
t0 2 & 1la masa adsorbente 3 en funcionamiento (ya sature~
da de impurezas en la zona 25) y luego por el conducto 31
a una maesa adsorbente 9 en curso de refrigeracién (ya re~
frigerada eh la zona 26); finelmente pase por el conducte
32 gl serpentin 10 de un refrigerador de agua 11, ¥y se =
traglada por el conducto 12 a los cambigdores de refrige-
racidn, lLa tercera mssa adsorbente 24 es regenerads como
ya se hs descrito con syuda de aire atmosférico impulsado
por un soplante 5 a un calentador 6 con sérpentin de va~—~
por 7, ¥ luego por el conducto 8§ a le masa adsorbente.
Cuendo la mese adsorbente 9 estd completemente enfriada,-
se suprime la refrigeracidn del aire en el refrigerador -
11, permaneciando esta masa en serie con la mesa 3 y per-
mitiendo llevar a cebo la purificacidn.

Cuando le masa adsorbente 3 estd saturada de impure
zas, las tres masas son permutadas (figura 5b). Mientras
la mase 3 es sometida a la regeneracidn por celdeo, el —
aire a purificer es introducido en la masa 9, y luego des
de a11{ por el conducto 33 en la masa 24 regenerada a re-
frigerar. Como anteriormente, se forma respectivamente en
la masa 9 una zona saturads de impurezas 27 y, en la masa
24, una zona enfriada 28, que progresan ambas- desde el e_g
tremo de entrads haclg el de salida.

Cuando la masa adsorbente 24 estd completemente en-

friadas, y la masa 9 saturade de impurezas, las tres masas
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son permutadas de nuevo. la masa 9 es sometide e la rege-
neracidn por caldeo, mientras que el aire a purificar es
introducido en la mase 24 enfriada, y luego desde allf —-
por el conducto 35 en la masa 3 regenerade a enfriar. En
el ourso de este tercer periodo, la masa 24 se carge rrogre
givamente de impurezas (zona 29) y la mase 3 se enfris pro
gresivamente (zona 30). Cuando la masa 3 esti completamen
te enfriade y la masa 24 saturade de impurezas, estando -
la masa 9 por otrs parte regenerads, ung nueva permuta~——
cién llevs las masas adsorbentes a la disposicién represen
tada en la figura 5a.

La presente golicitud que corresponde a la presenta
da en Francia, el 8 de Agosto de 1961, bajo el nlmero FV,
870,344, se acoge & los beneficios del articulo 51 del vi
gente Eatatuto sobre Propiledad Industrial.

Los puntos de invencidén propia y nueva que 80 Pre~-
genten para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencién en Espafia por VEINTE afios, son los siguien~-
teas

1.~ Procedimiento de regeneracidn de una masa adaoy
bente cargada de impurezas en el curso de la purificacidn
de un gas, por barrido por un gas mas caliente que el zae
a purificar, y luego refrigeracién a su temperstura de --
funcionamiento por contacto directo con un gas frioc, ce~—
racterlizado por que el gas caliente de barrido es de com-
posicibn y de contenido en impurezas préximos a log del -

2794 0§
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gas & purificar, y por que se mantiene el contenido en im
purezas del gas frio utilizado para la refrigeracidén ulte
rior de la masa adsorbente a un valor sensiblemente nulo,
por lo menos despuds de la fase iniclal de la refrigera--
eidn.

2.~ Procedimiento segin ls reivindicacién 1, carac-
terizado por que el gas frioc utiligado para la refrigers-
ciln de la mesa adsorbente es el ges inicialmente impuro
que acabs de ser purificado sobre una primera masa adsor-
bvente en funeionamiento.

3.~ Procedimiento segin la reivindicecidén 2, carsc-
terizado por que el gas a purificer atraviess sucesivamen
te la masa adeorbente que asegura sm purificaeidn, y luew
go una masa adsorbente regenersda en curso de refrigers——
cién, mientras que una tercers mass adsorbente. estd en =
curso de regeneracidn por cxzldso.

4.~ Procedimiento segin ls reivindicaseidn 1, carac-
terizado por que el gas frio utilizado para la refrigera-
cién de ls ma=a adsorbente es una cantidad limitada 46 m
gag impuro que recorre um circuito cerrado que comprende
wna refrigeracidn,

5.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizedo por que la circulacidén del gas de refrigeracicn
oa interrumpids, y la mesa adsorbente en ourso de refrige
raeién puesta de nuevo en funcionamiento, una vez que ung
porcién notable de la masa adsorbente en el extremo de en
trade del gas a purifiear ha sido refrigerada & su tempe
ratura de funcicnemiento.

6.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, cerac-
terizado por que el gas & purificar es ailre que contiene

n 70419
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gas carbénico, humedsd e hidrocerburos,
uha materia del grupo constituide por los geii
las aliminees activades y las ceoclites eintéticas;
rificacidn por sdsoreidén es efectuada cercs de la
tura ambiente.

7e~ Procedimiento de regenersciln de uns masa aa;‘
bente cargads de impurezes.

Tal y como se ha descrito en la Memoris que antece-
de y para log fines que se han egpecificado.

Esta Memoria eonsta de trece hojas eacritas a maqui

“’“ff’h 41 msz

' ‘o,da FDLaibum!

ne por una gola cars.
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