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IZRONTA DISCRIPILIVAL
pare solicitar
PATEIPE DT IRVIGTOICYW
en
Z23P LY A
por VAIKIE safios
s nomvre de ILrAIR LIGUIDE, SCOIELE UGS POUN L'2uUDs =%
L' EXPICITATICN DBS PROCSDES G301833 CLAUDE, entided fran-
cesa, egtablecida en 75, Quai d'Crsey, Paoris, *rencia, -
nor:
YRROCRDINIZIN0 DE SEPASLCICH N3 URA 12ZCLA GA3SCSA Hila--

RILY

I1 presente invento se reliere 2 un procediziento
de separccidn de una wezcla gaseosa vinaria por medio de
wun svsorvente 6apaz de a‘bsor'ber & una temverature dede ~-
los dos gases componéntes a velocidades elevadas, pero --

5 desiguales, y susceptivle de ser desgasilicedo sensivle--
mente 2 le misma temperatura v»or lo sols sccidn del vacio,
as! como = los aparatos parz le pussta en dréctice de es- -
te procedimiento.

Se ha propuesto ya en la patente francesa mimero -

10 1.223.2681, del 21 de Noviemire de 1957, & nombre de la SO
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licitante, efectucr la separacidén de una mezcla zeseoss -
binaria por medio de un absorbonte capaz de sbsorber, & -
une temperatura dadc, centidades comparables, sungue dife
rentes, de los dos gzses componentes, pero & une veloCi-e
ded suficientemente grende, por lo menos perz el gas uds
absorbivle, con relacidn a la velocided de circulacidn de
12 mezcla gaseosa o través de lu masz de absorvente, ¥ —-—
que nuede ger desgasilicada sensivlemente & la misme tem-
peretura por la sole accién del vucio, gue consiste en --
adnitir en wn recinto que contiene el absortente y desga-
gificedo Yejo vacio, por uns primera zonza de este recinto,
una cantidad dzda de mezcla bajo presidn 2 la temperatura
considerada, en extraer del recinto, »oco después del fi-
nel de la admisidén de la mezela, por una segunda zona ale
Jjada de la primers, uns primera fraccidén geseosa, reducidn
do asi la »residén del recinto o un valor intermedio, y en
extraer del reoipto, bajo le sola accidn del vacio y & —=
une temperatura préxima a la temperaturs de admisidén, una
fraceidn gaseosa residual, pudiendo ser repetido periddi-
canente el conjunto de estas operaciones, y »or la intro=-
duceién, en cada neriodo, de une nueve cantidad de la meg
cla en el recinto, despuds de la extreccién por el vaclo

de la fraccidn goseosa residual del veriodo precedente. —

" Zste nrocediniento descensa en el estavlecimiento 2 Trg—-—

vés de waa columna de absorbente, de egquilibrios sucesi--
vos entre gés svsorbido y gas no awvsoruido, en los cuales
las concentraciones en gas menos gbsorvible, tanto en la

fase no eveordidae como en la fase avsorvide, aumentan de -
manera continua desde el extremo de introduceidn alrextrg

de extraccién. Permite especialmente ovtener de modo eco-—
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némico 2 pertir del aire, con ayuda de ceolitas nuturales
o sintéticas, una fraccidn de 90 a2 95;: de contenido en -——
oxfgeno, con wn Indice de extraccién del oxigeno de 75 -
aproximadamente, giendo 1a impureza suvgistente prinecipal
mente argon.

El procedimiento citado no permite, sin embarso, -
efectuar la separzcidn de las wezclas gaseosas vineries -
cuyos dos componentes se absorien en eguilibrio en canti-
dades sensiblemente igraless. Este es en particular el ca-—
so del oxigeno y del argdn en presencia de las ceolites -
naturales o sintétices conocidas. Zn el procedimiento de
la patente francesa mimero 1.223.261.citada, el argon se
comportae sensiblemente de la misna meners que el oxigeno
¥y »ermenece Jox ponsiguiente mezcledo con este dltimo gos,
cuye. pureza dlisminuye.

Se ha propuesto tembién separsr una mezcla gaseosa
binaria sacando partido de la diferencia de las velocids—
des de absorcidn de sus dos constituyentes, en la patente
francesa numero 1.207.699 del 4 de Julio de 1958 que des-—
crive especialmente la separacidn del aire por faso soore
ceolitas sintéticas, tzles como la conoﬁida con el nombre
de “tamiz molecular 4.", siendo el constituyente rds ra-
pidsmente absorbvible el oxigeno. Sin enbergo, el procedi-
niento de esta patente supone, desrués de vmz extraccidn
de wne fraccidn enricuecide de constituyente menos rédpida
nente absorbible por el extremo de entrada del gas a sepa
rar, una extraccidn de una “raccidn enriquecida de consti
tuyente de més rédpidamente avsorbidle después de un reflu
jo del zas en sentido inverso a trevés de la nass absor———

vente que resulta de une expansidn en el extremo de entra
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da y, eventualmente, de un berrido en sentido contrario -

por una parte de la Traccidn enriquecida de eonstituyente
menos répidenente absorhidle.

Requiere pués; el mantenimiento de una caide de —~-

_ presién relativemente importente en el extremo del avsor—

vente opuesto a2l extremo de entrade de la mezecla e sopa--
r2r ¥y, 20r consiguiente, uan gzsto de energia de conpresidn
reletivamente elevado. Fo peirmite adends owtener 81 gos -
més répidemente absorbidle 2 une conesniracidén elevads, -
00T gue pernanece diluido por 21 gas menos yipidamente —-~
absorvible porcedente del reflujo, no siendo desgesifica~
do nunca el z2bsorbente. |

E1l procediniento del invento tieane por ovjeto raue
diar los incoanvsnienies citados, vy dvermitir, ¢l »recio de -
un sasto de energla relativamente neqguefio, lz separccidn
de laes mezc¢las gaseosas Minarias cwros dos coastituyentes
se absorbten en equilivrio en centidades sengidlenenie igug
les, asi como de aguellas gue se abwsorben desiguslmenie -
en equilibrios permite en Herticular efectuer g lz tempe-
retura ambiente o en su proximided la separecidén del aire,
asl como le de las mezclas de oxigeno y de argon, cspecial
nente de las mezclas ricas en oxigeno que resultan de la
separacidn del aire por el procedimiento de la patente nf
nero 1.223.251.

Zste procedimiento se caracteriza por las operacig
nes sucesives signientes:

8) Zn un recinto lleno de absorbente previemente -
deszesilicado btajo vacio, y susceptitle de comumiczr wox
una primeira zona con un recinto d2 recepcidn, por lo ne——

nos desde gue la oresidn en esta »rinerz zonz reloss wn -
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valor deterninzdo, se introduce Sor una segunds Zona, ale
Jadc de la priners, una cantidaﬁ dcde ds mezcle geseosa -~
bYajo una yresidén tal que su velocidud de cireculecidn g ~-
través del absorbente sea sulicientemente elevada pora ——
que el equilibrio de ebsorcidn no pueda estavlecerse en--—
tre el gas susorvido y el ga2s no absorivido, pero ralativg
mente redvcide con relscidn o le velocidad de avsorcién -
del componente nés répidemente odsorido, hasta que la ==
presidn sz haya igualado desde la zone de introduccidén -—
del recinto lleno de sbsorvente al recinto de recepeiéng

b) se interrumpe enseruida le irtroduccidn de 1z —
mezcla geseosa y se aisla el recinto lleno de ausorbente
del recinto de recewcidng

¢) se extraen sepasrademente las fracciones presen—
tes en el recinto de recepcidn y en el recinto de zbsor--
Lente lleno, sometiendo por lo menos a este Uliimn g la —
eccidn del vecio; '

pudiendo ser repetido periddicomente el conjunto —
de estas operaciones por la introduccidn, en cade periodo,
de una nueva cantidad de mezcla gaseose en el recinio lle
no de absorvenie. E1 procedimiento delinido més arriva =-—
tiene en comin con el de la patente ndmerc 1.223.261 su —
aracter isotérmico, en el sentido de que la desorcidn de
le fraccidn avsortide tiene lugar por simple pueatza bajo
vacio, sin elevecidn de temperatura, v el funcionsmiento
vajo presidén constantemente veariable; explote iguslmente
un efecto "de coluana®, siendo fijada‘la velocidad de ciz
culacidén de le meZcla gaseosa 2 travéds de la masa 29SOT——
bente de maners que la mezcla se enriguezea progresivamen

te del counstituyente menos répidamente ebsorvivlie & medi-
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da que encuentra nuevas capes de absorbente. n caniio, -
el enriquecimiento ﬁo es ovtenido a consecuencia de la mg
yor capacidad de absorcidén en eguilibrio del absorvente —
para uno de los constituyentes de la mezela gaseosa, sino
g consecuenciz de la velocidad de adsorcidn superior de -
uno de ellos. =1 procedimiento del invento puede pemitir
incluso el enyiquecimiento de la fraccidn no absoruida en
8l gas méds avsorvidle en equilibrio, siempre gue la velo-
cidad de absorcidn de este dltimo sea notablenente renor

gue lg del gas menos zausorvidle.

Otras particularidades y ventajas del invento apa-—
recerdn por la descrivcidn detallade que sigue de modos -
de vuesta en préctica del invento, con referenciz al dibu
jo snejo, en el cual:

- Ia fTigura 1 representa las operaciones sucesivas
g ejecutar pars le separacidn de una nmegcla gaseosa segin
el inventos

- 1o figura 2 represents la evolucidn de las canti
dades de oxigeno y de argon absorbides en fuacién del tien_1
D0 SoVre una ceolita sintética vendida por ls sociedad —
Union Carbide Corporstion bajo le denominacidn comerciel
"Pemiz molecular 4AY, a tres teuperaturas dilerentess

- la figura 3 represents w: dissositivo separador
segin el invento, en el cual la cavidad llena de absorven
te estd dividida en dos compartimentos diferentes, lo que
permite poner de mnaniliesto el enriquecimiento por efecto
fde columna's ‘

- la figura 4 representa la influencia de le carzsa
con gas del absorbente sobre el enriquecimiento y el indi
ce de extraccidén en la separacidn de una mezela de oxige-

no y de argon con 5,3 en volumen de argon sobre la ceoli

S AP AR
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ta sintética “44%;

- 1a Pigura 5 representa le influencia de la longi
tud de lz columna de absorbente sobre el enriquecimiento
v el {ndice de extraceidn, en la separscidén de una mezcla
de oxigeno y de argon con 5,T. de argon sovre ls ceolita
gintética "44";

- la figura 6 representa la variacién del enrique-
cimiento en funeidn del indice de extraccidén en la separa
cidn de una mezcla de oxigeno y de argon con 10,5%. de ar
gon sobre la misma ceolitag

- la figura 7 representa la variacién del contenli-
do en oxigeno del gas extraido del avsorvente por'puesté
bajo vacfo, as{ como el Indice de extraccidn del oxigeno,
en la separacién del aire por pasc sobre una columnz de -
"tamiz molecular 2i%, en funcidén del columen de aiyre tra-—
tados

~ la figura 8 representa un agrupamiento en serie
de colunnas de absorbenie gue permite sepgrar frecciones
més concentradas en cada uno dé los dos constituyentes a
senarar que lag obtenidas por el.fracéionamiento en una -
sola columna.

- la figura 9 representa un agrupamiento en serie
de columnes de absorbente que tiemen cada unza dos compar-
timientos, como la representada en la figura 3, pars coun-
seguir iguzalmnente una separaciéﬁ.més acentuada que la rea
lizakel con zyuda de una sola columna.

Haciendo referencia a la figura 1 abors, se descri
ben & continuacidn las tres operaciones fundamentales del
procediniento del invento. Tres cavidades 1,2 y 3 estdn -

dispuestas en serie, y pueden ser puestss en comunicacidn

T 283343
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vl
por las vélvulas 4 y 5. Ia cavided 1 es un recipiente 1llg

no de la mezcla goseosa e separsr vzjo »resién superior a
la presidn atmés’ericm; duede ser taubién una tuderia de
distribucidén dz gas bejo presidn constante. Ia cavidad 2
es uae colunne llena de un absorvente previamente desgasi
7icz2do bejo vacio por suesta en comunicacidn a través de
1a vdlvula 6 con la homba de vacio 7. Ia cavidad 3 es un
recipiente que he sido §reiiamente puesto vajo vacio a -
través de la védlvula nor la womda de vaclo 9.

Ias vélvulas 4,5 y O estdn inicialwente cerradas,
y la vdlvule 5 ebierta. Ie operecidn de Zraccionamiento -
es le siguientes

Je gure la vdlvula 4. Iz mezcla gaseoss salida de
la cavidsd 1 avanza a través de la masa de absorbente y -
desenboes en la cavidad 3, hasta que las presiones se ha-
yvan iguralado ea el conjunto de las tres cavidades 1,2 y
3. =1 tiempo necesario para la iguslacidén de las presio--
nes depende de la presidén inicizal y de la longitud de la
gcevidad, vero es relativamente breve. ifo es, nor ejemnlo,
mds que de algu1os ssgundos pera la seperacidn de uns neg

cle de oxigeno y de argon en una colvrna de 1,50 n. de —-

larzo llens de ceolita sintética "4a%.

Je aislan luego las cavidades 1,2 y 3 cerigado las
vdlvulas £ ¥ 5. Iuego se ponen en marcha las bombas de va
eic 7Ty 9 v se zuren lzs vdlvulas 6§ y 0. Ia mezcle inicial
ha sido escindids en dos fracciones, una enyigquecida con
gas menos rédpidamente abgorvible, extreida por la vomda -
de vacfo @, ¥ 12 otra enriquecida en ges més rdpidcmente
absorvidle, extralda por la bombdz de vacio 7.

Se vuede sustitulr en este disjositivo 1z covidad

-e- 283343
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3y su bomba de vaelo © nor un reciniente del tino cesbie
tro, tal como une vejiga de materis »Hldéstica, de voluwen
inlcisl nulo, que se llena une vez Jue la »residn en su -
entrade alcanze 12 presidn astumostérica, 0 incluso uns dre
sidn arbitrarismente elegida, inferior a la oresidn de in
troduceidn.

31 procedimiento citado se avlice en articular a
la separccidn de mezclas de oxIgeno y de ergon OT Daso a
través de unz masa de ceolita de didmetro efective de po-
ros »réximo a 4L, en darticular ceolita sintétiocs vendida
bajo le denoninacidén comereial “ii?: otras ceolitas notu—
rales o sintéticas, tales como la clebasita y lc mordeni-
ta, eventuslnente modiZicadas jor ccmbio de iones, con 02
jeto de obtener un didmetro elective de poros de & Lngs—-
troms, convienen tamtidn pare lz Hueste ea 9r§ctica de es
te yrocedimiento. los coslicientes de absorcidén en equill
drio del oxizeno ¥ del arzon sours el teniz moleculor 444
en grenmlados, s 20¢ 8, Bzjo gse am de merculrio, son 163
siguientes { en cm3, correzidos = condiciones noimales, -

20T gramo de assorvente):

2,6 cm3/§

argon s 2,2 cm3/gA

Cxigeno

[ 1]

1o cue dejarfa prever un enrigquecimisnto en airgon nuy ve-
quefio, sin inte.es prdetico, del gas no adsorbido.

3n cambio, las velocidedes ge aieorcidn de estos -
dosgpses sobre el “temiz molsculer 4%, a la temperatura
axbiente, ¥ vor encime de ésta, son diferenies, como mues
tran los curvas de le Jisurs 2, que dan la cenvidad atsor

T,
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bida de enda uno de estos gases (en em3/g), vajo presidén
atuostérice, en Juncidn del 4iermdo. 21 oxigeno se ahsorte
nés répidamente,

Is tabla I siguiente dé, Qc”d diversas tenperaturas,
los »orcenicjes de oxizeno o de arzon ahsorbidos después
de 30 segundos, fiente a le caatided absortide en equili-

Urio soLre el “tamiz molecular AW,

24 T Xa I
Tenperatura Ox{geno fLrgon
208 ¢ 7,5 _ £o
ce ¢ o 5C
-76,58 C 56 S

Ia separacidn entre las velocidedes de ebsorcidn -
del oxfzeno ¥y del crgon sucents, wés, = nedida cue la --
tenneraiure decrece.

los ejemplos, de sepasrucidén aue sizuen SOLIE LieZ—-
clas de oxigeno y de argon rices en oxigeno, o-tenidus, -
20T ejemnlo, como productos de lo separaeidn del aire por
el orocediniento de la »atenie Zronceso nvmero 1.223.261.

51 disnositive em;le*‘o es el de le Zigurse 3. Ia
cavidad 2 es wn cecipzente cilindrico de 50 wix de didne~~
tro y 1,50 m de longiiud gue oontiene 2 ko de ceolita W4AW
en granulados de 1,5 um. Esta columnz juede estzr separa—
da en dos compartimientos 11 ¥y 12 yor una_vﬁlvula antirre
torno 1C situade en su cent_o. Despuds de uns overscidn,
el gas de coda uno de los compaiviinientos puede ser eve--
cuado nor vme wonba de vaclo 15 ¢ 16 para nedicidn dewilu

men ¥y andlisis. In covidad es de volumen variadles oy —-

RS
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cualzvier nedio anropisdo, 10 Jue dernite Lccer voriar el
volumen de lo Fase gaseosa enriguecide en argon salida de
la colummna 2, y »or consiguiente el Indice de extraccién

3 = volumen de ges tomado/volunne de ges tratzdo. Je defi
ne »or otra poarte el enriquecimiento en argdén vor le ga-—-
necie G = contenido en argon del sas tomedo/contenido en

argon del gas inicial, ¥y el rendimiento por el Indice de

extraceién = = cantidad de argon tomada,/centidad de argon
inicial. Iz eficacia de la sewarecidn es definida, ués,

»or lg curva de vuriacidn de lo genencia G en funcidn del
indice de extraccidén E. |

Se indica & continuacidn le influencia sobre esta
eficacia de senaracidn de diverses vuriavles, vresidn dsl
gas, pérdides de ®rga, carge de gas del sbsorbente, longl
tud ‘de la columna del ebsorbente v conterido en argon de
le mezcla inicial.

Ia influzneia de la presidén iniciel Gel zas hs si-
do determinnde tratando centidades jondersles de ges del
mismo orden, pero contenidas en recivientes de cepacida--
des dilerentes. Los resultados Se resuman en lg table IT

siguientes

TAFLA I

25 Cepaci Presidén Volumen Conteni  Indice de Ganan Pre-

ded de de en tratado do inicisl extraccich cia sidn

1 trada - {a 760 m.) en argon 5 B & final
{litros efective (litros) 52 vol.
{kn/on?)
30 6’7 1 1,25 7’71 1 5,5 ! 49,7 2,25 pr.a‘tmos.
-1t - ) SN

s
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TABLA T {continucecidén)

Capaci Presidén  Yolumen Conteni  Indice de Genan Pre-
dad de de emrm tratado do inicial extraccion cia sidn.
1 da efeg¢ & 760mm.) en argon < B G finel

{litrod tiva {(litws) 7. vol.

{kg/om?)

6,71 2 16,2 1 555 | 48 2,2 370 g/cm2

1 1 3 8 1 5,5 50 1,8 pr.atmos.

Un tiempo de paso més iérgo, wido al empleo de unz
presidn de entrade més vaja, conduce 2 una mejor eficazcia.

la influencia de las pérdides de corza he sido es-
tudiada hsciendo variar, sars una pisma presidén de entra—
da, el didmetro de paso de la vdlwvula 5 {(figura 3). Ios -

resultados se resumen en la teble III siguientes

Presidén de Volumen Pérdida de Indice de Ganancig
entrada tratado carse extrzccidn

efectiva

1,25 kg/em® 7,71 viade 12 mm 49,7 2,26
1,25 6,861 via de 2 mm 36,4 32

la genancis es notablemente mejorzda, 21 precio de
una cierta disminucidn del Indice de extrazccidn. Una pér-

dide de carga mayor, gque aumenta la duracidn del pasc, ==

— 12 = o e
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sunenta lg e’icacia de la sejparacidn, por lo menos en los
limites de las pruebas electuades.

Iz influencia de la cerge de gas del zbsorbente se
representa en la figura 4, en l2 cuel la curva en trazo -
continuo represents ls vafiacién de lza genancia en fuancién
del Indice de extraccidén »ara un volumen seperado de § 1i
tros eproximedamente {cepecidad 1 de 1 litro, presiénm ini
cial 8 kg/cm2 efectivos) y presién £inal entre 3XC y 400
g/'cm2 efectivos. Ia curve en trazo interruampido corresyon
de a wa cantidad trateda de 10 a 2C 1 (capacided 1 de 6,7
1, presidén inicizl 5 kg/bmz efectivos) y une presidn £i—
nal de 1,5 a 2 ka/cm® efectivos. Ic eficacia de la separg
cidn es un poco inferior »ara unz carza mds elevads, ror
lo menos en el dnbito de las zanancias relativamente ele-
vadas.

Ia influencia de la longitud de le columne es pues
ta de manifiesto recogiendo y anelizendo sevaredemente —-
los gases que subsisten en los dos compertinmientos de la
columna. |
| J¢ dan en la teble IV siguiente los contenides en
zrgzon de los gases de los dos compartimientos 11‘y 12y -
de la cavidad 3 {£igura 3), con unz cepacidad 1 de ua li-
tro, une presidn inicial de kg/cm? efectivos y un conig

nido iniciel del gas en argdn de 5,3

24 5L A IV

Volumen de Compartl Contenido en Indice de Ganancia
la cfmara mento n? argén { vol) exiraccidn
3 | 5,
670 om3 11 3,5 29,& - o 2,7.‘«

- 13 ~
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Y4 8 T4 IV {Continuscidn)

Volumen de Comparti Contenido en Indice de Ganencia

la cédmeras wmento n? argdn i vol) extraceidn

3 ~ ' P

670 cm3 12 4,7 29,8 2,7
570 cm3 ’ 3 14,5 2938 2!7
) 11 32 24,0 3,4

390 em3 (§ 12 5,1 (; 24,6 3,4
13 18,6 24,0 3,4

.M 3,4 ) 1444 5,2

86 om> (§ 12 5,7 ‘)\ 14,4 5,2
13 27,9 14,4 . 5,2

Se ve que el contenido en argon del segundo compar—
vimento 12 es superior al del primero {11). Esto manifies
ta el efecto Yde columna®, es decir, el enriguecimiento -
nrogresivo deila 2ase gaseose en argén a medide que encuen
tra nuevces capes de ebsorbente.

Se puede obtener por otra parte, por ejemplo hacien
do varier la »osicidn de la védlvula antirretorno cue sepa
r2 los dos com»wartimentos, en el segundo coupartinento, -
una fraccién gaseose de contenido en argén igual o préxi-
mo al de 1o mescla inicial. Después de le exiraccidn, es—
ta fraccidn goseosa yuede ser reinyectada en el dispositi

vo de separacién. 3e jpuede reducir asi sensidlemente el -

nvmero de escalones seperadores para un enricuecimiento y

un Indice de extraccidn dados.

- 14 -
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31 enriqueciniento obienido = la szlide de la ¢o--
lumne de sbsoruente devende, ués, de su lonzitud para —-
una nasa de absovrvente constente. Isto sperece clercmente
en la figura 5, que represente la gonancia vy el Indice de
extraccidn obtenidos con una misma centidad de ceolita —
gintética ¥4 \." 2 kg, uns vresidn inicizl efective de 1,25
ke/cm?, soure wua mezcla inicial con 5,7. de argén, por -
una darte con unz columnz de 2,54 m de largo y 37 owu. de

didmetro {curvs en trazo conifauo), ¥ por otrs parte, con
una columne de 1,30 m de largo ¥ 5C mn de didmetro [cusve
en trazo intersuupido).

Se ve que lg elicaciz de la separacidn es svmento-
da notablemente con loc columne wds lorga. Uxiste sin en--
burgo, ncturalmente, unz lonzitud dptima, por encime de -
la cucl la separ racidén se hace menos buena.

Ia Zigura 6 revresenta la varizeildn de lo ganencia
en *uncidn del Indice de exirzceidn en la sevarzcidn de -
una mezcla de oxIgeno y de ergén con 10,55: en volumen de
argén, contenide inicialmente en una cavidad 1 de un 1itro
bajo una »residn e’ectiva de 8§ kg/cm‘?, sobre uma columna
de 1,50 m de léngitud cue contiene 2 kg de ceolita sinté-
tica *fA". Se outiene wn enriquecimiento notzole, como en
2l caso é.e 1z separacidén de mezolas nenos ricas en argdn.

Corno ya se ha indiczdo, se Juede gplicel igualnmen—
te el srocedimicnto del invento cl fraccionaniento del eire,
especiglnente nara la ovtencidn de aire enriguecido en —
oxfzeno, hacliendo pasar el zire a separar »or vma columna
de ceolita de didmetro e activo de joros p*daln.o S R Y

en 2erticular de *tanmiz noleculer 447

Se save que en equilibrio el nitrdzenc es alLsorbi-
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do en mayor centided gue el oxizeno solre el #ienlz nole-
cular 4. 3n efecto, se eosrben. o 208 § r wsgo T6C wn -
de mercurio, 7,2 en3 e aitréseno icorrezidos 2 las condi
ciones nommales) nox grono de ceolita en zronulado, con—-
tre 2,5 cm3 de oxizeno. n convio, o lu temperctura cutlen
te v & las terperatvres su’icientenente préxinas o ésia,
nars que lss isotermcs de absorcidn permenezcen sensivle-—
mente rectas - 16 gue corresgonde & la nosivilidsd Ge un2
regeneracidn “4ecil del absorbvente oy simple jpuesia uLwjo
vacio — el oxizenc se¢ gbsorde nds rédyidanente que el ni—
trdseno, de menera que después de los srimeros sezundos -
de contacto, le Jase geseosa estd enriquecids sn nitrége-
no, ¥ le fase adsorvide en oxigeno. ln el caso de lz sena
racidn del eire, le wayor derte del argén cueda en la frac
cidn enriguecida en nitrdszenoc. :

Tos experimentos cuyos resultzdos se dan a continuz
cidn hen sido efectuados con avude de wn dispositivo de -
gevarzeidn andlogo 21 de lo fizura 1, con una columns 2 ~
de 1,32 m dé‘longitud ¥y 37 un de didmetro, llena de 1 kg
de ceolits sintética ¥14%, y una cavided de recepcidén 3 -
constituida nor una véjiga de czuclo inicialientve vacia.
Conviene sefialar sin emvargo cue la proesencia de uvna cavi
ded Qe recepeoidn 3 10 es necesaric si se desegz ovtener ——
Unicemente aire enriguecido en oxizeno. Ia ’rsccidn enri-
guecida en nitrdgeno gue s2le de le columnz 2 puede ser -
sir)ylenente evacuzds 2 la atmésfers PoT wne vélvule cnti-
rretorno que sustituye e la vélvula 5.

Tas >ruebas de sepair.cidn han versado sobre unzg ==
mezcle de oxigeno y de niirdgeno con 21y% en volunen de --

oxigeno bajo una oresidén inicisl de 2 i:g/cm2 eectivos. -

- 283243
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Se ka hecho variar el volumen de mezcls tratado wodiiicen
do el tienvo de apertura de lo vélvula de entrade | (Zigu
vz 1). Tos resultados de las senaraciones esidn resunidos
en la tabla V y en 1la figura 7 del dibujo, gque representa
5 las variaciones, por una »arte, de la concentracién en.~-
oxfgeno X { en porceﬁtaje) de le Zraccién obtenida jor lao
desgasificacién del absorbente y, wor otrez »arte, del in-

dice de extraccidn % del oxfgeno en esta Iraccién (frac—

c¢idn del oxigeno inicial contenido en el volumen Ge aire
' 1G tratado, en porcentaje), en fuacidén del volumen ¥V de zive

introducido en la colunna de avsorbente.

PASLA ¥

——— o o s o i 2 it e e —— s o s o e
s=zthorsorsororrsar sz oonREErT s T EES =roosssosooooomanmmTmnRs

Tiempo Volumen &as extraido de la cavi Gas contenido en la cavi

de egver de la ded 2 : dad 3
ture de mezels Volumen Oxfgeno Indice Volumen Oxigeno Indice
la vélvu tratada <. de ex- Y. de ex-
la 4 {en cm’ tracdén tracidn
seg.)
1 295C 21C0 24,5 §6 850 8,5 4
2 £70C 2500 29,3 7345 2206 12 25,3
2;5 5280 2780 27,3 69,7  25C0 13,2 30,3
3 6770 307C 28 61 3760 14,4 39
¢ 80 2050 30 8,3 5750 16,5 51,7
5 11450 3300 29,5 39,5 35150 16,3 60,5
8 15650 £GC0 27,5 32 11950 19,7 68

|




g

£

Iz figura 7 muestra que la concentrecidn cédxirs en
oxigeno de la fraccidn enriquecida estd »rdéxima 21 3C,., -
siendo entonces el Indice de exntraccidédn de anroximadenente
50¢%.

5 ‘3¢ ha cowprobzado igualmente que la admisién de lo-
mezcle podie hecerse a una presidn relativemente reducide,
a2 condicidn de que lo vdlvula de eatrada liberara un »aso
suficientenente grande, siendo la nmisidn de le Hresida de
entreda producir unz circulacidn bastante rdpids del xas

10 en la‘oolumna. La tabla VI siguiente muestra, en efecto,
que con una misma vdlvule de entrada se pueden conseguir
resultedos uuy oréximos con presiones iniciales de 2 kz/
/em? efectivos y 1 kg/cm? efectivos, wodificando tiemyos
de introduceidn para obtener volimenes tratados compara--

15 Wles:

—— st e e e % 32 S ik v aw e Bimmd MW 0 e S E o B e wouvo a3 ooy s
== = o = === Pe -3 - o SEIRINITIL S NI S

Presidn Tiempo Volumen Gas extraido de la cz Gas recogido en

inicial de in- de me2- yvidad 2 3

kgybmz troduc~ cla trag Volu Concen Indice Volu Concen Iundice

efec. cidn tado m@ men tracidén de ex- men tracidn de ex-

seg. (202 ¢, 0, ¢ tracdon traceidn

760 rn) € <%

1 i 54CC 28C0 28 67,6 2500 14,4 32,2

2 2,5 5280 278 27,3 69,7 250C 13,2 30,3
T T s=co=srssssonssucsazuzesm
30 Avngue las pruevas anteriores hayan sido efectuades

-e- 283343
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pare mayor comodidad sobre una mezela sintétice de oxize~
no y de nitrdzeno, es evidente gue se podriz separar el -
gire de la nismza manera; la mayor parte del argén queda--
ria entonces en la fraccidn enriquecida en nitrdégenc.

En genersl, no es wosivle oLtener los constituyen—
tes de una nezcla gaseosa en estado sensivlemente pure -
por une sola operacidn de fraccionamiento; conviene enton
ces repetirle, aegrupando en serie un cierto nlmerc de dig
positivos elementales de separacidn. la mezcla a separar
se introduce en un dispositive separafor de la zone pedia
de una gexrie de dispositivos andlogos a2 los de las Tigne-
ras 1 6 3. Ia Tracecidn enrigquecide en el gas menos rdpida
mente absoriddible se introduce en el disvositivo gue sigue
e aquél en que tieme lugar la slimentacidn de neszela a sg
parer, y asi sucesivamente (zona de concentracidn); miehy
tres que le fraccidén enriquecide en el gas néds répidsmen-
te cbsorbidle es introducida en el disnositivo Srecedente
v as{ sucesivamente (zona de szotamiento); de uanere gene
ral, la fraccién enriquecida en un escaldén en el consiitu
yente menos rdpidamente absorbiule es introducida en el —
escaldn siguiente, mientras que lz fraccidn empobrecids —

en este escaldn es enviada gl escaldn precedente, segin -

“le técnica bien conocide de las operaciones de separacidn

Zraccionada.

Ia Sigura $ remyresenta un grupo de varios disposi-
tivos de separzcidn tales como el de la figura 1, con el
2in de obtener fracciones més concentradas en cada wwo de
los constituyentes de lo mezcla & sedayars las vélvulas,
conpresores y vombasde vacio han sido omitidos para mayor
claridad.

1

*n

A

)
W

t
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Ia nmeszcla gaseose es introducida »or el coaducto -
25,'después de la adicidn de dos Tracciomes de izual com~
posicidn, cuyo origen zerd indicudo ués adelante, en 1s -
columna, de absorvente 2C. Je extrze unc Traccidn enrigue~
cide en el constituyente nenos réjyidamente avsorvivle, --
que es envieds por los conductos 20 ¥ 20 a la columna de
avsorvente 22, vara su enriguecimiento ulterior, desjués
de rccompresidn en un compresor (no reoresentodo). se exX—
trae por otre parte de 1z coluuna de avsorbente 20 por —-
unz bombe de vaclo {no representada) unz Ireccidn enriue
cide en él constituyente mésrrépidamente zbsorcisle, que
es impulsada por los conductos 27 y 29 = la columna de ab
sorbente 21, dersc su eanriqueciniento ulterior ea este W1~
tino -constituyente. iz columna de separcceién 22 Huede ir
seguida de otra columma 24, ¥y asi sucesivemente; isualuen
te, le columnc 21 vuede ir seguide de oirae colurng 23, ¥
asi sucesivamente. Ia lreccidn enriguecido en el constitu
yente menos rédosidomente adsorbvidvle, es eaviada siempre 2
la columna de absoriventz inmedietamentie superior, wientras
que la Z:accidn enpiquecids en el constituyente rds rdoi-
danente absordivle es enviada z la columna inmediatauente
in%erior. ¥s asi comolla columne 20, ademds de la nezcla
saseose & separar, ¢s alimentada con una Ireccidun enrique
cide en le colunna 21 vy enviada »or el conducto 31, y con
una'€yacoiéh euposyrecida en le coluang 22 y envizda »or -
wa bonbe de vacio (no revresentada) ¥ 203 el conducto 32;
se elizen naturalmente las condiciones operativas (lougi-
tud de columna, »resién Ge introduceidn «..) de 3l mcne-
»2 cue laog diéerentes Jrgcciones Teunidas 2 la entrads de

ire. colwmanz de absorbente tenzan seansidlenente la nisma -
- T : '\ _"‘ _.‘\\‘
5 \ Al ‘.;' o
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coznosicidn. Se exitrae finplmente ex lu sxlide 3. J¢ la -~
columuz 21 uns lroceidn muy rice en el constituyente nee-
nos rédpideouente obsorbible de la megela, r en lo salida -
35 de la columne 23, gque tiene wnz domda de vecio, unz --
*raceidn nuy rice en el coustitvyente néds rdsidzsente ab-
sorbinle. Se pucde disvoner naturalmente en las secciones
{22, 21, +e.e) gue se Juede denmonincr zons de conocniia--
cidn, ¥ (21, 23, +see), cue se pDuede denoniziy 0nz Ge ==
dzotamiento, un numero svliciente de columncs de absorlen
te nera owtener en fia de cuventes los dos constituyenies
de lz uezela en essedo seansiblenente puro.

Ie Jizgura © representa un grudo de vayios disposi-
tivos sadlozos al de la FTigure 3, es éecir? e 1los cuales

l:s columnas de cbsorbeate estdn divididos en dos compiy

.

timentos separadss jor uwnc vdlvula catirretorno. 3n este

ceso, el gsrudo de enriiuecimiento'de 1e Jreccidn extraida
en el exitrewo de cods columne s supevior ¢l (.40 Ge en-
doureciniento de lc Jreccidn sxtrefds del wrimer comporii
mento. Ie circvlacidn de los go3es es entonces la sizuien
te.Iz mezola gaseosz 2 gepaiey @8 introducide por el con-
Fucto 44, despuds de la cdicidn de tres Zracciones cuyo -
orizen serd indicado mé@ a2delante, en lz colunna 4G, divi
dide en dos compariinentos i1 y 42 separcdos por una val-
vule antirvetorno £3. Se recoge en lz salida de lo ¢olun~
na pdr ¢l conducto 46 une Jraccidn uuyr enriguecida en el

constituyente menos rdpidemente absorvivle ytue es enviada
después dc recompresidén o un compYEsor 10 revresenicdo),
no & la columnz de euriguecimiento 5 imsediatauente supe
rioy, 8ino a la columnu sizuiente 7. de recogen separady
mente por desgasificacida las Iracciones absorbides en ca

da wio de los compartiunentos 41 y 423 le Zraccida proce-—

AN WA
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eute del compariiumento 42, cuys coLposicidén es sensille-
mente »réxine a li de le mezcla zaseosz inicial = sejparar
{siendo elezidas 2 este eZecto las condiciones ojerativas,
especizlnente los volidnenes resyectivos de los comparti-—-
mentos y el voldmen del recinto de .recepcidn, no represeg
tado, asf como la Jresidén inicial) es snviada 2 la entira-
da de la coluvunc de absordente por el conducto 455 la Irag
cidén procedento del comportimento 41, enz'iquecida en el -
constituyente nds rdpidemente absoriitle, es enviada por
el conducto 47 2 la entrads de lz columma de absoriente —
50 immedistancnte infexior. Sste modo de circulacidn es -
eplicado igualmente a les fracciones extraldas de las oiras
columnas de absorvente. Se devuelve, pués, a lo euntirada -
de la columnavde avsorvente 4C gue recive la mezcla gaseQ
82 o Separar, LOY une Qarte, nor el conducto 57, 12 frac-
cidn extrdida nor desgesificecidn del primer compuriinen~
to 51 de la columna ée absorvente de concentrecidn imme--
éiatenente prdxima, y por otra sarte, vor el conducto G5,
1o Sraccidn extraida en la salida de le segunda coluune —
de agotamiento 80. e recogen finzlmente, J0r una parte,
vor los conductos 55 y 76 dos fracciones muy enriguecidas
en el onstituyente menos rdpidemente sbsorville y, por --
otra parte, nor el conduecto 87 una freccidn wuy enrigueci
da en el constiituyente néds ripidamente absorvivle. Zn el
caso en qﬁe lgs {racciones extraidas por los conductos 506
¥y 76 estén constituvidas smbas vor el constituyente nenos
fépidamente avsorbivles en estedo sensiblemente suro, se
ouvedan megelar sin ineconvenientes.
Haturalpenie, el modo de agfupaciéﬁ indicado més -

arriba no ha sido dado méds que 2 titulo de egemplo ¥y se -

a\.‘-m
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aueden prever igualmente columnes de absorvente divididas
en tres o un mayor admero de compartiuentos v/o eavier la
fraccién enriquecids extrédida en el extremo de salide, o
ya & la segunde columna de absorbtente cue le sigue, sino
a2 le tercerz coluunz, etc., siempre cue no se nezclen nés
gque fracciones gaseosas de composiciones sensibvlemente --
izuales. |

3¢ puedzn combinar iguelnente diferentes jrocedi--
nientos de separzcidn por absorcidn. Por ejemplo, después
da haber separado el aire en ol Ftamig molescular 44" se—-
oin Ie técnice descrita mds erribe en una Tracoidn enri--
quecida en nitrdgeno y que contiene 1a mayor parteldel ax
gén inicial, y was Traccidn enriquecida en oxigeno, se --
ruede someter la fraccidn enricuecids en nitrégeno a wna
geparacibn semin el "temiz molecular 54i? que permite sepa
rar el oxfgeno y el arzén del nitrdgeno; la mezcla de oxi
geno y de argdn obienida es separada enionces segin el -
procedimiento de la presente solicitud de javente, con 03
jeto de obtener argén Huro.

Easta soiicitud, gue corresponde a la presentade en
Jrancia el 14 de Diciembre de 1861, vajo el ndmero P. V.
381.878, se acoge & 1os benelicios del articulo 5i dél vi

gente Dstatuto sobre Propicdad Industrial.

=
o
+3
i

Ios puntos de invencidn propia ¥ nueva gue se pre-
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente

de Invencidén en ispafia, por VEIIE afios, son los siguien~

— 23 - < w\x):ﬁ*@;{g
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1.- Procedimiento de separscién de una mezclaL“”“‘*“*
coseose vingria, »or medio de un ebsoriente capaz de
absorber, a une teureratura dada, los dos guses cou-
sonentes 2 velocidades elevadas, wero desizuales, y
su3cepfib1€ de ser desgasificadq sensiblenente 2 la
nisma temperaturs por la sola aceién del vaclo, carasg
terizedo por las overaciones sucesivas siguientes: z)
en un recinto lleno de absorbente previamente desgasi
ficado bejo vacio y suscestible de comunicar yor una
prinera zongs con uvn recinto de recepcidn, por 1o me——
nos una vez gue la vnresidn en esta nrimera zona reuc—
sz vn valor detemninodo, se introduce por ung segunda
zonz,zlejeda de la orimers, une cantidad dads de neg—
clae gaseosa, bajo une nresidn tal que su velocidad de
eirculecidn a través del absorbente sea suficientemen
te elevade pare que el equilivrio de absorcidn no Hue
de =stablecerse enire el gas avsorvido ¥ ¢l g=2s no av

soruido, vero relativamente reducidz con relacidn a -

.la velocidod de evsorcidén del componente nds rdyide——

mente atsorbido, hasta que la presidn se iguale desde
la zone de introduccidn Gel recinto lleno de absorven
te al recinto de recencidng M) se interrunve ensegui
da Ia introduccidn de la mezcla gaseoszs ¥ se aisla el

recinto lleno de absorvente del recinto de recevcidn;

c) se extraen sepcradanente lés fracciones pregentes -
en el recinto de racepcidn.y en el recinto lleno de ==
atsorbvente, sometiendo por lo menos este ultimo a la -
eccidén del vaclo.

2.~ Procediniento segin le reivindicecidén t,carac

terizado por gue ol recinto lleno de avsorbdente se divide

-2 - 233343
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en dos comportimentos, gue couprenden respeciivomente la
zona de introduccidn ¥ le zona w:ide 2l recinto de recep
cidn, ios cugles son puestos en comunicacidén en el momen-
to de la introduccién de la mezela gaseosa, y luego aisle
dos ¥ deszasificados separadamente a contimuzeidn, se dan
a estos comparfimentos v al recinto de recepcidn voliue--
nes tales gque le composicidn de la £raceidn zaseosa absor
vida en ¢l compartiménto que comprende la zona wnida al -
recinto de receycidn ses sensiblemente igual a la de la -
mezcla gaseosa o sSevarar, y se reune el gzs exiraido de -
esie coppzrticento coa la mezcla sase0s8c g separar 2 cOn-
tinvacidn.

3.~ Procediriento semin le reivindicacidén 1, coarac
terizado Jor gue el absorvente es use ceolita sintética -~
de didmetro ecectivo de porosApr6ximo 2l . aa.Itrongs, ¥
la separacidn es electuada cerca de la temperatura anbien
te.

te— DProcediniento segin la reivindicucidn 1, carug
terizado »or gue la mezcle 223€08a o SEHAYAr €S LNZ NeZ—-
cls de oxigeno v de argda.

5.- Procedimiento sezin l= reivindieacidn 1, carec
verizado 20r gque loa meszcla zaszeosa o sexarer es el eire.

5.~ Procediniento de separecidn de une mezcle gz—-
seosa binoria.

Tel y como se ha dzsczrito en la iemoria gue antece
de, representado en los ditujos que se =a2conpalian ¥ para -

los 7ines gue se hon esjpecificcdo.

283343
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