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MEMORIA DESCRIFTIVA
para solicitar _
PATENTE DE INVENCION
| en '
ESPARA
o _ poxr VEINIE arios
a nombre de L'AIR LIQUIDE, SOCIETE ANONYME POUR L'ETUDE ET
L'EXPLOTTATION DES PROCEDES GEORGES CLAUDE, entidad frencese,
establecida en 75, Qual d'Orsay, Paris, Francis, por:
"PROCEDIMIENTO DE PRODUCCION DE FRIO A BAJA TEMPERATURA."

-
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B presente. invento se refiere a un proeedimien‘bo
de produceién de frio a baja temperatura por vaporize-
cién de nitrdgeno 1iquido con viatas a responder a un
consumo frigorifico eventualmsnte varisble, en el cual
108 vaporss de nitrégeno a baja temperatura que resultan
de la vaporizacién del nitrégeno liquido sod racalentadds
a cerca de la temperaturs amblente por lo menos en par-
te por cambio de cslor con un gas rico en nitrdgzeno, a
partir del cual se obtiens el nitrégeno liguido,.

- Se ha propuesto ya recuperar el nitrégeno veporizado
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& baje temperatura para la pré'ducciﬁn del frio, por ejem-~
plo con vistas al mentenimiento del vacio en un recinto
por congelacién del gas que penetra all{ sobre une S
perficie enfriada por la vaporigacién de nitrogeno ligui-
do: { dispositivo denominado ®eriobomba" ) § & la conser-
vac_:ién de productos altersbles a la teﬁperatufa;. ambiente,
recalentdndolo a cerca de la temperatura ambiente por
cambio de calor en el nitrdgeno recalentado, y compri-
mido luego & una presidn reletivemente eleva.d‘a,: que se
vuelve g 1licuar después de su enfriamiento segin el prin-
ci;pio del "ciclo Clande®™, por cambio de calor con una frag
cidén expan&ida.__con trab;jsx exterior, y luego expansidn

a baja presién. _> | \

Eato requiere, sin embargo, que se disponga de
aportaciones de nitrégeno para esegurar la puesta en mar-
chav inicial y compensar las perdidas inevitables, espe-
ciglmente en el curso de la vaporigacién. 5i se conside-
ran suficientes aportaciones de nitrogeno de prodedencia
exterior, el funcionsmienta de la instalacidp de produc—
6:1_611 de frio es tributarie de los suministros de nitrége~
no. Si, por el contrerio, se quiere disponer del mismo
in situ, se debe sfiadir & la instalacidén de licuacidén
del nitrdégeno una instslacién de separacién de aire por
licuecién y rectificacién, lo que conduce &l empleo de
una insta‘laaién compleja y costosa. Por otra parte, no
éej puede aseguarar sin embargo todavia en buenas condi-
ciones més gue uns produccidén de frio sensiblemente cons-—
tante, y no se puede respondre a un consumo frigorifico
variable mas que si la capacidad de los,diferentes ape~
ratos estd calculada para conrresponier aproximadamente

e 504274
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Se pod{a obtner una mayor flexibilidad de produc—

cién frigorifics préduciendo el nitrdgeno liguido por
separecién del aire por licuacidén y rectificacién. El ni¥
trogeno liquidc se slmacens entonces en un depdsito ca-
lorifugo, de donde se envia a la vaporizacién en caudal
que corespende a la produccidn frigorifica deseada. Pero
esta solucién es mas costosa desde el punto de vista del
consumo de energfa, por el hecho de la necesidad de
proporcionar el trabejo de separacidén del aire.

E] presente invento permite remediar los inconve-

. nlentes de los dos procedimientos mencionados mas errie

ba, y esegurar una produccién de frio a baje temperatura
vaerieble dentro de amplios limites con un oconsumio de énen-
gla pequefio, no dependiendo a la vez de ninguna é:porta-
cién de gas de procedéencia exterior para la puesta en
marche ¥y la compensecién de las perdides. Asegure ale-

- més una unién estreche entre el consumo frigorifico y la

produccién de gas licuade, tel que todo sumento del pri-
mero origing ipso facto un sumento de la segunda. Permi-:
te ademés no utilizer mes gue aparatos de cépaoi&g& mode~
raeds, que corresponden sensiblemente al consumo frigori-
fico medie, y por consiguiente menos eoatesoé" que ‘apara-

tos que corresponden a la produceidn frigorifica instan-

ténes méxima desesda.

El procedimiento del invento se carscteriza porgue
el gas rico en nitrégenc esté constiﬁido .p.or una mezcla
en caudsl constante de aire, nitrégeno 'gas'egsa- separado
del gas rico en nifrdgeno, ¥ luego recalentado, y de por
lo menos unsa parte del nitrégeno vaporizedo para la m-
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duceidén de frio y recalentedo en cambio. de calor con di-
cha gas rico en nitrdégeno, variende la produccion de nitrd
geno vaporizadc para la produccidn de frio en el gas ri-
co en nitrdgenoc en el mismo,senti&a gue la produccidn
de friec a paertir de un valor eveantualmente nulo, y éor
que el gas rico en nitrégeno es separede por licuacién
¥y rectificacién en nitrégezic l1{quido, nitrégeno gesecso
y un gas pobre en nitrégeno, que es eventualmente eva-
cuados o

Incluye sdemés, de preferencia, los modos de pues-—
ta en préctica siguiente, sqwﬁaﬁente 6 en combinacién
cuando la rectificacién del gas rico en nitrégenc se
efectua en por lo menos dos colunnss de rectificacién
bajn presiones diferentea, en cambio de calor gracisas
& un condensador=vaporizador.

a) 8e reduce el caudal del liquido de reflujo en-
viado & la cabeza de la columne de rectificecibn bajo
presién 1nferio£ cuando el caudal de nitrégem; l{quido
vaeporigado péra la produccién de ges frio suments, y lo
anula cuando el ceudal de nitrégeno liquido vaporizado
llege a ser sensiblemente igual al caudal de nitrégeno
1iquido. separado;

b) El l{quido de reflujo enviado a la cabeza de la
columna de rectificecién bajo presidn inferior es tome-
do en la columna de baejo presién superior notablemente.
poxr debajo. de su pai'te superior; _

Otras perticularidades y ventajes del invento ape—
recen por la descripcidn siguiehte de Mtaléciones de_
produceidn de frio a baja femperaturaﬁ. aegﬁhAel invento,
a titulo de ejempin no limitativo.
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~ La figura 1 representa uns instalecién de produc="

cidén d;_ frio a baja temperaturs por veporizacidén de nitrd
geno 1iquido, que incluye dos columnes de rectificacidn,

Ls figura 2 representa una variante del gperato de
rectificecidén de la instalacién de le figurs f, a la de-
recha del eje XX', en la cual el flujo de la 'cblumna -3
baja presién es tomado en la parte medim de la columna
bajo presidén superiar. 4

Ig figura 3 representa una instalacién de produc—
ci_6n de fric a baja tempersbtura que incluye ya una sola
eolumna de rectificacién. |

-Enh 'Ia; instalacién representads en la figura. 1f§ el

 aire atmosférico introducido por el conducto 1, en el

-gentide de las flechas den trazo continuo, es secado

¥ descearbonatade de la maners habitual en un dis.positivd
representado esgquenéticamente en 2, por ejemplo por sdsor

cifn a la temperatura ambiente sobre una mesa adsorben-

"te tal como alvmina adt:.vad;e;, segin el procedimiento deg
. crito en la patente espaficla Fimero 279.409 del 7 de

Septiembre de 1.962; puede ser d:escgrbonatado tambien
por lavado con una solucidn de sosa, teniendo lugar enton
ces el secsdo después de la compresién ulterior, por

paso sobre mesa sdsorbente, El eire se recibe entonces

la sdicidén por el conducto 3 de nitrogeno gaseoso sensi-

blemente & la temperatura ambiente, procedente de una par- '
te de nitrogeno geseoasc separsdo por rectificacidn, de
otre parte d’e}. nitrdégeno vaporizgdo. para asegurar la
produccidén de frioe El gas rico en nitrogeno asi forma-
do es llevado entonces por el compresor 4 a una presién
de 200 bares absolutos aproximiademente, y luege penejra

-5- QWL g
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por el conducto 5 en el cambiador 6, donde se enfria a
aproximadaments ~-258 C, por cambio de calor con el ni-
trézeno separado poi' rectificacién o veporizacidén en ls

instalacidén de comsumo frigorifico. Una pacte del mis-
ne es enviads entonces por el conducto 7 a la méquina
de expansién 8 a 6 bares sbsolutos sproximademente, y
luego insuflads por el conducto 9 en lg parte inferior
de la colunns de rectificecidn 10 bajo presién superior,.
La otra parte penetra por el conducto 11 en el cambisdor
i2_, donde es: enfriada a baja temperatura en cambio de cg
lor con los vapores de nitrégeno y de oxigeno separados,
Se traslada entonces por el conducto 13 al serpentir 14
dispuesto en la cuba de Ia columna de reetificacién ba~
Jo presibén 10, donde es sub-ounfriada; paso luego por el
conducte 15 sl cambiador 16; donde es sub-enfriade de nue-
vo por cambio de calor con el nitrogéno gaseoso separado;
inege se expanie en las vAivulas 18 6 19 e introducida
en la columna de rectificacién bé.jes presién 10; Los can-
deles respectivos de gas lieuado que pasan por las vél-
vulas: 18 6 19 estén regulados en funcion de la produe-
cién de frio en el dispositivo 35, como se indicaréd des=—
puds,

Como en un aparsto habitual de rectificacién del
aire, €l gea rico en nitrogeno es separsdo en la colum-
ng bajo presién superior 10 enm un liquido enriguecidsd en
oxigeno y en liquidoe enriqﬁeoj.ﬁo en nitrégenc. .

El liquido enriquecido en oxigeno es enviado por
el conducto 22 al cambledor 23, sub-enfrisdo en este ul=-
timo por cambio de calor con el nitrogeno gaseoso gepara~
do, ¥ luego introducido. por el conducto 24 y la véivule

’: i _g@ 7( ﬁ
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25 de expansién e aproximsdamente 1,3 barea sbsolutos en
le zona centrel de la columne e beja presién 21.

El nitrogenc liquide extraido por el conducto 26
en la esheza de la oblumna_ de rectificacidén bajo presidn
superior 10 es sub-enfriado en el cambiador 27 8 €0on=
tracorriente del nitrogeno gaseoso de la rarte superier
de 1a columna & baja presidén 10, ¥ luego dividido en dos
partes. La primera es introducids por el conductd 29 y
la vélvula de expansién 30 a 1,3 bares obsolutos en la
cabeza de la columna a baja presién 21 como liquido de
refiujo. La segunda constituye el nitrogeno liquido des-
tinedo. @ asegurar la produccidn de fric. Es encisda por
el conducto 31 y la vélvula de expansién 32 a cerca de
lg presidn atmosférica al depésito calorifugadoe 33. Este
ultimo est4 provisto de una vélvula de extraccién 34 .qﬁe
la une & un dispositivo de cambic de calor representadd
esquem&ticamente por un serpentin 36, colocado en el re-
cinto 35 en el cual se quiere asegurar la produccién fri-
gorifica. Un conducto 37 permite enviar los vaporesg frios
de nitrogeno formados en el dispositivo de cambio de ca-
lor hacia el dispositivo de la licuacidén del gas en nitré-
geno. Esta recuperacién puede no ser completa ( por o—
Jenplo cuando el nltrogeno liquido es utilizado ;}ara en-
friar pra&ucfos. por contacto direecto ); un conduocto 37L
representa las perdidas de nitrogeno gasecso vap_orizadd.
Por otra parte, un conducte 38 unido a la parte superior
6,91 depésito calorifuge 33 permite recuperar los vapores
frios de nitrogens formedos en este depésito y permite

reunirlos a los vapores formados en el dispositive de

304271
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Ios vapores de nitrdégeno son enviados entonces por
el conducto 39 al cambigdor 12, donde se reocalientan s
contracorriente del gas rico en nitrégenc, y luego -p;or
el conducto 40 al cambiedor 6, donde se recalientan a cer
ca de la tempez!aturé ambiente a contracorriente del mis-
mo. gas.. Son reunidos entornces. por el conducta 3 al aire
purificado, en la aspiracién del compresor,

Por otrs parte, el nitrégeno gaseosom seperado en -
la cabeza de la columna de rectificacién a bajae tempera-
tura y-'presidn 21, pasa sucesivamente por los conductes
41, 42 y 43 & las camnbisdores 2%, 23 y 16, donde asegu~
re 6l sub-enfriemiento de los liquidos separados en la
colunna bajo presidén superior 10 y del ges rico en nitré-
geno en el extremo Ifrio del cambiador 12, Finslmente,
el oxigeno gaseoso separado en la columna 2 baje prgsidn
21 es enviado suvesivamente por los conductos 45 y. 46 @

los cambiadores 12 y 6, y luego evacuado por el conducto
47.

El funcionamiento de la izistalaeién clteda varia

oomo sigue en funcidén del consumo frigorifico del recin-
" $0 3%, suponiendo las perdidas de nitrogeno vaporizado

milas,

Cuendo el consuamo frigorifico del recipiente 35 es
malo, al aire no se le siede por el conducto 3 mas que
nitrégenc geseosos separado en la columne de rectifica~
c¢ién y los vapores de nitrogeno formados en el depésito
33. E1,compresor 10 comprime. una mezels de aire y de ni=
trégeno con 12 % aproximadamente de oxigeno, a partir del
cual las columnes de rectifiéacién producen nitrogeno li-

304271

quido, que se acumula en el depdsito 33.
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Cuando el consumo frigorifico del recinto 35 no es
ya mulo, el caudal de nitrdégenoc gaseoso enviado & la as—
piracién c_ielponipresor aunenta y el caudal de sire aspi-

rado por cl conducto 1 se encuentra dismirumido en otro

‘tanto. El contenido en oxigeno del gas a separer dismi-

muye. A causa de la aportacién de frio mas impertante en
el cembiador 12, se debe dismimiir el caudal de gas en-
viado al menorreductor 8. La caentidad de nitrogeno ex-
traido en lg parte. superioi* de la columna 10 y enviada
al depbésito de almacenaje 33 por el conducte 31 se en-
cuentra, pues, sumentads, siendo, la cantidad de ni'hré-}
geno separada en la parte superior de la columna 10 apro-
ximedzmente constente, conviene a medida del sumento del
czudel. de nitrogeno liquido extraido, cerrar progresiva~-
mente la vAlvula 30 de introduceidén de liquide de reflu-
Jo en 1a parte superior de la columna a baja presidn 21.
Cuando ls centidad de nitrogeno liquido vaporizgado en el
recipiente del recinto 35 llega a ser igual o un poco su-
perior a la cantidad de nitrdgeno 1{quido producida - pro
duciendose esto para un csudal de nitrogeno vaporizado

de aproximademente un tercio del caudal de mezcla gassosa

- cémprimide -~ se cierrs. completaments la véivula 30, Es

imitik entonces, en efeato, msegurar un reflujo en la co-

lugna a baje presidén, siendo el caudal de aire de apor-
tacién en la aséiraci6n del compresor mulo, y siendo la
mezcla gaseose tratada nitrégeno casi puro,

Si el consumo frigorifico del recinto 35 aumenta
todavia, el caudal de gas gque pass por la méguins de ex~
pensién 8 epntimia disminuyendo, mientras que el caudal
de nitrdgeno 1{quide producido llega & ser inferior que

M o I GG
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-9 - QoS 4 s



10

15

25

T NRE Y PPN

AP PP AP NP S

el caudal de nitrogeno vaporigado, Ung cierta -eantidad
de nitrdgeno gaseoso excedente es ev"a.c_zuado poxr eI con-
ducto 1, como se indies por las flechas en trazos inte~
rrumpidos, |

Cuando el candal de nitrdgeno licuado llega a ser
superior & la nitad 'aproximadamente. del caudal de gas coh-
primido, la produccidén de ritrogeno ligquido llega & ser
superior a le cantidad que puede ser separads en la co-
lunng de rectificacidn bajo presidn 10. Conviene entonces
progregivanente a‘ﬁrir la vélvuls 18, con objeto de intro-
ducir en cabega de la columna 10 el suplemento de nitro-
geno liquido necesario, cerrando correldiivamente la vil-
vula 19, & medida dsl aumento de la produccién de nitré-
geno liquido. El mparato funciona entonces sensiblemente
como un licuador de ' nitrégeno, no desempefizndo. entonces
las columnas de rectificacién ninguna misidn.
' Finalmente, cuando el candal de nitrogeno vaporize~
j:lo en ol ‘r,ec'in'bo 35 llega & ser aproximadamente . igual_'

gl caudal de gas comprimido se amula completamente. el

‘caudel de nitrogeno que pasa por la méquina de. expansién;

la cantidad de nitrogeno liquido producida llega a ser
aproximadamente tres veces la produccj_.én normal ( para 'un
consumo frigorifice mulo ). Més alla, la pz;oduccidn de

nitrogeno liquido permanecé practicamente estacionaria,

Naturalmente, cuando la instelacién debe ser pues~
ta muievamente en marcha después de una paradas, se comien~
za por enviar unicamente sire gl compresor 4 hastz que
lag columnas de rectificacién hgyan alcanzedo su régimen
de funcionamiento y producan nitrégeno geseoso.

Ia doble columna de reatiﬁcacién.reﬁresehtada en

Wik Rl
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le figura 2 funciona de manera endloge & la de la figura
1, salve en lo gque concierme al nitrégeno liquida de re-
flujo en la columna bejo presibén inferior. Egte no ex va
tomedo en la cabeze de la columng bejo presién superior
sine en la zons del centro de éata, por el conducto 50;
el nitrégene Iigquido es sub-enfrisdo en el cembioderc 27&
& contracorriente del nitrogena gaseoso separado ¥ luego
introducide po-r el conducto 51 y le vélvulae de expansién
52 en la cabega de les columnz & baja presibén. Esto per-
mite disponer de un cesudel superior de liquido de reflu~
jo, sin originar inconvenientes; carece de importencia
que el nitrédgeno gaseosc separsado en la cabeges de le
colunna 21 no sea ebsolutamente purec, puesto que esté
destinedo a ser reciclado.

Instalaciones de p:—r.ciduccidn. de frio por veporize-
cién de nitrégeno liquido tales como- las de las figures
1 y 2 permiten responder a un consumo frigorifico gue
puede variar entre un velor nulo y un valor veries ve-
ces superior al que corresponde g la veporigacidn de
un caudal de nitrégeno liquide iguel a la produccién nor—
mel del sparato de seperacidén ( de consumo frigoriﬁca
vulo ) sin que la pureze del nitrdgeno liquido disminmu-
yadg menera notsble; esta puede seguir siendo; por ejeme
plo, comtantementé superior a 99 % . _

' Ia instelacién de la figura 3 os andloge a la de
les fiéuras 1 y 2, pero no. tiene més que una sola columna
de rectificacién. Es, imes, todavia més sencilla que le
primers pero no proporcions, sin embergo, més. gue un ren-
dimiento en notrégenc menor a partir del gams licusado.
Cuendo el consumo de nitrégeno liquido guments & pertir

-1 - ,
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de un vslor nule, el contenido. en oxigeno del nitrdgeno
liquido producido se eleva un poco, haste algunas unidae-
des por ciento. Si esto carece de inconveniente desde el
punto de viste del consumo frigor{ficoe, esta instalacidén
permite tambien responder & un consumo frigorifico véli-~
do. _ _

Las pextes de una instelacién endlogas a las de
las fiéuras 1 no serén descritas de puévo. Lg columna de
rectificacién bgjo presidn 10 esté coronadafpor un con=-
densador -~ veporizador 20 rodeado de un befio de gas licua
do alimentado de liquido enriquecida en oxigeno salido
de la cuba de la columna 10 por el conducto 22 y la vél-
vula de expansién 25. El gas rico en nitrégeno despues
de su sub-enfriasdo en el serpentin 14 de la cuba de la
columna 10 y el cembiedor 16, a contracorriente del ni-
trégeno separado, e=m introducido como anteriormente por
las vélvulas de expensién 18 y/o 19 en la columna 10,

El nitrégeno liquida es extraido en la csbeza de la co-
iumns 10 por el conducte 31, expandido en la vélvula 32

e introducido en el depésitc 33. El nitrégeno gaseoso

~ evacuado en le cidpula del condens}aﬁor 20, se expande en

1g védlvule 48 a cercs de la presién stmosférica, reca-
lentado en el cémbiador 16 y unido por sl conducto 44 con

los vapores de nitrogeno que proceden del dispositivo de

' produccidén de frio 36. El gas enriguecide en oxigeno es

enviado por los conductos 45 y 46 a los cembiadores 12 y
6, antes de ser evacuados por 4;}. |
Ia presente solicitud que corresponde s, le prescen~
teda en Prancia con fecha 23 de Septiembre de 1.963, baejo
el Nimero P. V. 948.348, se acoge a los beneficios del
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srticulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedsd Indus-
triel.

N O T &

Los puntos de invencién propia y nueva que se pre—
se.nta.n' para gue sean objeto de la presente solicitud de
Patente de Invencién en Espefia, por VEINTE efios son los
siguientes:' o
_ 18 .~ Procedimiento de produccidén de fric a baja tem-
pere:t-uré por veporizecién de nitrégeno 1liquidc con vistas
8 responder a un consumo frigorifico eventualmente verie-
ble, en el cusl los vapores de nitrégeno a ﬁaja temnpere~
tura que resulten de la veporizacién del nitrégeno liqui-
do son recelentados a cerce de la temperatura ambiente
por lo menos en parte por cambio indirecto de calor con
un gas rico- en nitrdgeno s pertir del cual se cbtiene el
nitrégeno liquido, caracterizado porque el gas rice en
nitrégeno esté constituido por una mezcle en eauc‘l.el cong-
tente de sire, nitrdgeno gaseoso separado del ges Tico en
nitrégeno, y 1luego recalentado, y por lo menos una par-
te del nitrégeno veporizedo parg la produccién de frio ¥y
recalentedo por cambio de calor con dicho gas rico en ni-

trégeno, variando la proporcién de nitrdégeno vaporigzado
&
Jed27 1
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pars la produccién de frio en el gas rico en nitrdgeno
en el misme sentido. que la produccidén de frio g partir
d.e. un valor eventuslmente mulo, y por gue el gas rico en
nitrégeno es separado por licuacién y rectificecidén en
nitrégeno liquido, nitrégeno gaseocso y un gas pobre en
nitrégenc, que es evacuado.

28 ,~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ce-
racterizado porque se reduce el caudal de liguido de re-
flujo enviado & la cabeza de la columns de rectificacidén
bajo presién inferior cuando el caudel de nitrégeno 1i-
quidc veporigado pars la produccién de frio gumenta, y
lo anula cuando el cesudal de nitrégeno liquido veporize~
do hg llegado a ser sensiblemente igual al caudal de ni-
trégeno l1iquido separado.

32.~ Procedimiento segin la reivindicecién 1, carsc
terizedo porque, el liguido de refluje enviado a la ca-

beza de la columna de rectificecidén bejo presién infe-
rior es tomado en la columna bajo presién superior, no=-
teblemente por debajo de su parie superior.

49.- Procedimiento de produccidén de frio a bajs tem~
peratura.

Tal y como se ha descrito en la Memoria gue antece~
de, representado en las dibujos gue se acompafian y pars
los fines que se han especificado.

Ia presente Memoria cors ta de catorce hojas escri-

tas a méquina por una sola de sus caras.

Madrid,
PoA.
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