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MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE D E  INVENCION
en
EsPafia
por VEINTE afios

a nombre de SOCIETE CEIMIQUE DE LA GRANDE PAROISSE, AZOTE ET

PRODUITS CHIMIQUES, sociedad anbénima francesa, establecida

en 8 Rue tognacq-Jay, Paris, Francia, por:

*Ji§ PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE UnA ATMOSHERA IWERTE

O REDUCTORA QUE CONTIENE PRINCIPAL:EATE NITROGEXO™

Bl presente invento se refiere a un procedimiento
para la produccidn de una atméstera inerte o reductora que

contiene principalmente nitrégeno; este atmbéstera contiene

- - o= - - - - - - o -——— -~ -

frecuentemente también una proporcidn, bastante pequefla pero

no despreciable, de'gas reductor: hidrdégeno, 6xido de carbo-

no, metano.

Esta clase de atmbésfera se utiliza frecuentemente

para operaciones metallrgicas, por ejemplo recocido brillan-

te, y cementacidn. A causa de las fugas inevitables, las opg

raciones efectuadas en hornos grandes en los cuales hay que
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mantener una ligera sobrepresién consumen una cantidad de gas
no despreciable. Se estid obligado entonces a hacer proporcio=-
nar el gas protector, ya no por botellas de gas comprimido,
gino por una instalacidén que lo fabrique consumiendo materia-
les que se consigan ticilmente, por ejemplo gas amoniaco.

Bl procedimiento segin el invento conduce a insta-
laciones cuyo caudal se puede modificar sensiblemente, igual
que la composicién del gas producido; es econbmico, en parti-
cular porque el consumo de amoniaco es mucko menor gque el de
los simples guemadores de amoniaco y porqgue el propano, por
e jemplo, es menos costoso que el amoniaco y utiliza mucho més
aire, manantial de nitrégeno. Este procedimiento estd carac-
terizado por el hecho de que comprende al menos las etapas
siguientes:

a) Se hacen arder hidrocarburos con aire, por e jem-
plo con 1 a 3% de exceso de aire 0 sin excesos de aire;

b) se descompone gas amoniaco por el calor, utili-
zando una parte del calor producido por la etapa (a);

¢) Se mezclan los gases producidos por las etapas
(a) v (b) y se elimina el oxigeno por combiracidn, en presen
cia de un catalizador, con una parte del hidrdgeno que con -
tienen estos gases.

Ta economia del procedimiento del invento se puede
mostrar por las cifras siguientes: para producir 100 m3 de
una atmésiera con 98% de Ny ¥ 2% de H,, se quemen como media
2,7 m3 de gas amoniaco y 5 m3 de propano. Un quemador de gas
amoniaco necesité 31 m3 de este gas para el mismo resultado.

la figura ad junta representa, esqueméticamente y
a titulo de ejemplo, un modo de realizacidém del invento.

El aire utilizado es comprimido a C,2 bar aproxi-
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madamente en el sobrepesor 2, y medido después en el caudaii-
metro 4. Alimenta un quemador 5 al que se alimenta igualmente
propanc que proviene de un cauwdalimetro 6.

Bl propano es aportado a la instalacidén en 8. Pasa
por un serpentin 9 de un vaporizador 10, en un mano-reductor
12, en el caudalimetro 6 y llega al quemador 5 donde el aire
del sobrepesor 2 lo hace arder.

Desde el quemador 5 los gases en combustién se ex-
tienden en una cémara 14 en qgue se concluye ls combustidn;
esta cémara, revestida de refractario, contiene un craguiza-
dor de amoniaco 16. Estos gases pasan seguidamente al vapori
zador 10, en que recalientan el agua que sirve de fluido ca-
lefactor para los serpentines vaporizadores y donde comienzan
a enfriarse, pasan seguidamente a un serpentin 17 de un re -
frigerante de agua 18 y al gasbdmetro 20. Para el periodo de
puesta en servicio, se ha previsto una valvula de puesta al
aire 22 a la entrgda del serpentin 17; una defensa de agua
24, hacia la salida, permite eliminar el agua condensada.

El gas amoniaco llega en 26 a la instalacién bajo
torma licuada. Es vaporizado er un serpentin 27 del vapori-
zador 10, expandido en un mano-reductor 28, medido en un
caudalimetro 30 y enviado después al cragquizador 16. En es-
te avarato, el amoniaco es descompuesto en hidrbégeno y en
nitrbégeno bajo la accidn combinada de la temperatura que la
combustién del propano hace reinar en la cémara 14 y de un
catalizador con el gque se encuentra entonces en contacto;
este catalizador puede ser, tal como es conocido, de base
de hierro o de niquel.

El gas que sale del craquizador se mezcla en el

punto 32 con los productos de combustidén que salen del ser-
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pentin 17. Es generalmente indtil prever un aparato para eé;
friar especialmente el gas de craqueado porque su proporcién
con relacidn a los productos de combustidn es solemente del
orden de 1 a 10,

La mezcla que se forma en el punto 32 y que llega
al gasbémetro 20 contiene:

nitrégeno, que proviene del aire que ha quemado el
propano y de la descomposicidn del amoniaco;

tidrégeno, que proviene de la descomposicién del
amoniaco;

Oxigeno, que no ha reaccionado, u 6xido de carbono,
segin la proporcibén de aire con relacidn al propano;

Anhidrido carbbnico y vapor de agua.

Deben ser eliminados determinados constituyentes
de esta mezcla a tin de que la instalacibén dé el gas de cém-
posicidbén deseada.

Un compresor 34.lleva a 8 bares la presién de la
mezcla que sale del gasbémetro y la impulsa en la parte baja
de una columna 36; ésta estd revestida de anillos PAL sobre
los que chorrea agua suministrada por una bomba 38. Este
agua se carga de anhidrido carbdnico y sale de la columna
por 40.

La mezcla gale en lo alto de la columna 36 despro-
vista de la mayor parte de su anhidrido carbénico y entra en
un aparato DEOXO 42. Este contiene un catalizador de paladio
que provoca, incluso a la temperatura ambiente, la combina -
cién del oxigeno con hidrégeno, cuyo contenido en la mezcla
sobrepasa en este punto lo gue es necesario para esta combi-

nacién. E1l oxigeno es eliminado asi pricticamente en su tota
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la me2zcla asi desoxigenada pero recalentada para
seguidamente al serpentin 43 del refrigerante 18, en cuya sa
lida un purgador automadtico 44 evacua el agua condensada.

Yor una canalizacidén 46, la mezcla es conducida
a un grupo adsorbedor 50, 52 en que son eliminados el anhi-
drido carbdénico en casi su totalidad y practicamente todo el
agua. A la salida del grupo adsorbedor, la mezcla puede ser
dirigida hacia los aparatos utilizadores.

Si se ha utilizado un ligero exceso de aire, por
ejemplo de 1 a 3%, se obtiene asi una mezcla de nitrégeno
y de hidrdgeno; el contenido en hidrdgeno puede ser moditica
do simplemente cambiando el caudal de amoniaco. pisminuyendo
sensiblemente la cantidad de aire, se obtiene una mezcla que
contiene 6xido de carbono, calentando hacia 3002C el catali-
zador del aparato DEOXO, se puede transiormer, por reaccidn
con el hidrégeno que proviene del c¢ragueado del amoniaco, una
parte del éxido de carbono en metano, pudiendo ser utilizada
entonces la mezcla para cementaciones en fase gaseosa.

El grupo adsorbedor representado se compone de dos
columnas 50, 52 guarnecidas por ejemplo de zeolita artiticial;
una columna depura mientras que la otra estid en fase de rege-
neracidén. Zsta regeneracibn se efectfla muy simplemente conec-
tando, por la conduccidén 54, el adsorbedor a regenerar con el
gasémetro: el agua y el anhidrido carbdnico son fijados por
la 2zeolita en el adsorbedor bajo 8 bares, mientras que la
presién en el gasdmetro estid poco por encima de la presidn
atmosférica; esta desorcidén por fuerte disminucidn de la pre-
sidén es completada por un barrido realizado con ayuda de una
corriente de gas a depurar. Los gases asi desorbidos se di -
solveridn en su mayor parte en agua que/actﬁa’en la columna

N
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36; el resto serd fijado por el grupo adsorbedor 5u,
donde serid expulsado como se acaba de describir.

Esta instalacidn permite, por el simple juego de
regulaciones ficiles, obtener gases de composiciones muy va
riadas, por ejemplo:

904 N, + 10% H

2 2
98% No + 2% Hy
96% no + 4% CO

96% N 2% CO + 2% Ch4

> +

Con una instalacidén en buen orden de marcha, el
contenido en anhidrido carbdnico es pequefio, inferior a
0,10% y el punto de rocio es del orden de -T70¢C.

Se puede reducir facilmente todavia méds el conte-
nido en 002, interponiendo por ejemplo una cuba de sosa
cdustica sdlida a la salida del absorbedor, o terminando
también bajo vacio la regeneracidédn de los adsorbedores.

Deteniendo el craqueado del amoniaco y del grupo
adsorbedor y moderando o parando la entrada de agua en la
columna %6, se pueden obtener mezclas gque contienen anhidri
do carbbdnico.

La presente solicitud que corresponde a la presen-
tada en rrancia, con fecha 13 de Diciembre de 1963, bajo el
Ne P.V. 957.115, se acoge a los beneficios del articulo 51

del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.
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-NOTA -

Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de la presente solicitud de ra -
tente de Invencidn en Espafia, porivEINTE afios, son los si -
guientes:

l.- Un procedimiento para la produccidén de una at-
mésfera inerte o reductora que contiene nitrégeno a partir
de gas amoniaco y humos de combustidén de un hidrocarburo,
caracterizado por el hecho de que comprende al menos las eta
pas siguientes: a) se hacen arder hidrocarburos con aire,
por’ejemplo con 1 a 3% de exceso de aire o sin exceso de
aire; b) se descompone gas amoniaco por el calor, utilizan-
do una parte del calor producido por la etapa (a); c¢) se
mezclan los gases producidos por las etapas (a) y (b) y se
elimina el oxigeno por combinacién, en presencia de un ca-
talizador, con una parte del hidrbégeno que contienen estos
gases.

2.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado por el hecho de que el gas obtenido al 1inal
de la etapa (c) es desembarazado seguidamente de su anhidri
do carbdnico, o de su vapor de agua o de los dos.

3.- Un procedimiento para la produccidén de una at
mésfera inerte o reductora que contiene principalmente ni -
trégeno.

Tal y como se ha descrito en la memoria que ante-

cede, representado en el dibujo que se acompafia y para los
//_ d - )
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La presente memoria consta de ocho hojas, escri -
-7 =

fines que se han especificado. 25555
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tas a miquina por una sola cara.
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