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MEMORIA DESCRIPTIVA
queAse presenta para unir & la soliocitud
de
; PATENTE DB INVENGCION
formulada el 23 de enmero de 1.965, con el n® 308,474
en |
ESPaAlA
por VEINTE arios
a nombre de STAMICARBON N.V., entidad holandess, establecida
en 2 van der Maesenstraat, Heerlen, Holanda, por:
» UN PROCEDIMIENTO PARA SEPARAR CONTINUAMENTE UNA MEZCLA GASEO-
Sk RICA EN HIDROGENO »

Esta invencidn se refiere a un procedimiento para sepa-
rar continusmente una mezcla gaseosa rioca en hidrdgeno, en la
que oomo es en si conocido, otros comstituyentes de la mezela
son condensados por enfriamiento bajo presién primeremente por
intercambio de celor indirecto con gases mds frios y, después,
@or lavedo del residﬁo,gaseoso con nitrogeno 1{quido, compren-
diendo dichos gases més frios congtituyentes de la mezecla ge-

Beosa previamente condensados y expandidos, juhto con el nitrd-
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geno enpleado en el lavador y, btambien, gas procedente del

lavador, completado con més mitrdgeno.

Un procedimiento que btiene las caracteristicas prece-
dentes se denomina en lo que sigue »un procedimiento de la ola~
se mencionadar, -

Es necesaria la adieién de mds nitrdgeno debido a que
la energia de frio poseida por la éescarga procedente de los
separadores es en si insuficiente para establecer la nazesaria
varizoidn de temperatura de la n_xezolai gaseosa en el intercam=-
biador de calor indirecto, Esta variaocidn de temperaturzs deter-
mina le eficacia de la separacién en este separador, de tal
maners que es conveniente que la temperatura de la mezela ga-
seosa gque sale de este separador, sea mentenida con nrecisidn
en un valor predeterminedo.

Bl nitrégeno adicionsl es inyectade bajo una presidn
elevade en el hidrdgeno que sale del separador, es deecir bajo
ung nresién de 2CO atmosferas menométricas, y el frio adiéio-
nal es originado por la expansidn de este nitrdgeno en el hi-
drégeno, beniendo este Ultimo una presida de, por ejemplo, 13
atmésferas manométricas. Por consigulente, este suministro de
nitrégeno adicional requiere mucha enercis y debe ser manteni-
do tan bajo ocomo sea posidble,

Sin embargo, en la ejecucidn del procedimisnto de la
clase nmencionades, s¢ ha demostredo que es difieil menbener la
texperaturs en la salida del lntercambizdor de celor indireeto
al valor requerido en ftodes las condieiones. La prineipal ra-
260 es que la respuesta del procedimiento a una variecidn del
suministro de nitrdgeno es muy lenta, Existe un tiempo muerto
de unos minubos, seguido por un prolongsdo tiempo de trzbajo.

Por consiguiente, el control de ni't:mgeno compenga escasamente
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lss répidas fluetueclones de temperatura, incluso si hubiers
gue suministrer una csntidad de nitrdgeno injustificademente
eleyada. Un suministro de nitrégenc temporel demasia-dé,. Agz;,ande
ds come resultado una vigoross y prolongade fluctuseidn alre=-
dedor del equilibrio, s

La invencidn proporciona una solucidn a este probiema
porgue, aungue perménece constante la veloeidad & que la frac~
oidn que comprende sonstituyentes condensados en el lam_ador
Janto con nitrogeno utilizado en el lavador (y denomingda en
lo que signe »la fracoiln condensadar), es suministrada a
cambiador de c;alor indirecto, considérando un promedio duran-
te todo el periodo de trabajo, dicha velocidad varia a lo lar-
go de periodos mds cortos dependiendo de la temperatura de la
mezola gaseosa gque sale del cembiador de calor indireocto. ILa
veloc;ldad de sauministro del nitrdgeno suplementario varia tam-
bien con dependencia de esta temperatursa,

51 el valor de la temperatura medida se desvia del va-
lor deseado por una razdén u otra, la veloecidad de suministro
de la fraceién condensada se mentieme solamente & un valor di-
ferente del valor medio predeterminado, hasta que la diferencia
entre el velor medido y el valor deseado de dicha temperatura
e8 oliminade, Esta cantidad resulte entonces ten granie oomo
lo era antes. Ia fraccidn condeuseda suministra frio adlieional
¢ menos frio solamente de manera temporal, después de 1o cual
el sumento o la disminueidn Ge la velocidad de suministro des-
de el lavador es oompensedz (preferiblemente durante un perio-
do méde prolongado) de tal mamera que la velocidad de suminis-
tro medis totel permenece gonstante, Solanente se dispone de
une oentidad limiteds de la fraccién condenseda, y un aumento

o una disminucidn de la velocidad de suministro de la misma
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se pusde mantener solo temporalmente, siendo necesario, en~
tonces, compensar la descarga bemporal sumentsdsa o0 redueids,
Sin embargo, la temperatura de la mezele gaseosa que sale

del ocambiador de cslor imdireato responde mucho més rdpidemen-
te & una variecidn de la veloecidad de suministro de la fiac-
eidn condensadz que a una variacidn de la veloeidad de wumi-
nistro de nitrogeno; aqui no existe virtualmente un tismpo
muerto,

fa inveneidn ineluye un sparato para reslizsr el proce=
dimiento anterior., Este aparato'tiene un elemento sensibie a
la temperaturs ﬁue rezociona & la temperatura del ges que sa-
le del cambiador de celor indirecto y este elemento accionz,
vreforiblerente, un dispositivo de control incorporado & un
eircnito de sefisl entre un aparato volumebtrico pararla frac-
cidn condensada en la columna de lavado y unaz vélwula en &l
conducto de descarga para esta fraceidn, El elemento sensible
& la temperaturs puede zceoionar, temblen, un dispositivo de
eonbrol incorporado &l cireulto de seiial entre un aparato vo-
lumetrico para el gas a separar y un dispositivo pare contro-
lar 1z ocantidad de nitrogeno que ha de ser suministrada.

Los aparabos separadores de gas existentes pueden ser
considerablemente mejorados por la modificacidn segin la in-
veneidn., Se requiere menor interveneidn y lz eficzciz es ma-
yor. Las modificaciones requeridas son comparativamente sen-
cillas y baratss.

ia inveneidn seréd aolarada con referencis al dibujo, en
el ocusl la Figurs 1 muestra, esguematicemente, parte del epa-
rato separador de gas de acuerdo con la inveneidn, y la Figa-
re & algunos dlagramas relstivos a los casos en los que el va-

lor desecado de la temperatura es variado bruscemente; la Figu-
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re 2a muestra el grado hasta el cual varis el velor ajustado
de la teuperatura en el momento en gue t = O, la Figura 2b
muestra las variaciones de la cantidad de nitrogeno y de la
cantidad de dicha fraceidn, y la Figura 2¢ muesbra la respues-
te a las variaciones de las santidades anberiores, 7

. siguiente ejemplo parte de una mezecla gaseosagforma—
da en un horno de coque,

Antes de que la mezola gaseosa entre en la llameda colum-
na de meteno 2 a través de una conduceidn 1, han sido olimina-
dos de ella en un tratemieanto de lavado de gas, el beuncsno,
monéxido de nitrdgeno, sulfuro de hidrdgeno, deido prisico y
paftaleno que estén contenidos en el gas de horno de coque en
pegueflas cantidades y que, si no se eliminan, perturbarien el
funcionsmiento del aparato separador de gas. Después de haber
sido lavado de este modo, el gas hs sido eafriado sdemds hasta
-1002 ¢ aproximademente y, segulidamente, ha sido hecho pasar
s trevés de uma columna en la gue se ha eliminado la freccidn
llameda de etileno por einfriamiento hasta una temperatura muy
constante de, por ejemplo, ~140R C, EL gas restente que esté
bajo presidn, entra en la parterdel apsratc separador de gas
que es de interds para la invencidn,.

En la ocolumna 2, la mezc¢la gaseosa se enfris adieional-
mente por intercembio de celor oon los geses frios refluyentes,
separandose la llemeda fraceidén de metano, Para ssegarar el que
transourra eficazmente la separacidn de gases posterior, la
femperatura del gas de selida gque entra en la conducoidn 3 de-
be ser exaobtamente constante de nuevo y debe llegar haste, por

ejemplo, -L80,0% C. La fraccidn 1fquida es recogide en el fon-

~do de 1la columna y descargada @ través de la conduccidn 4. Se

deje que la fraccidn se expanda hasta la presidn atmosferica
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gproximadsuente en la vélvula 2L ¥, =2 continuacién, se hace
pasar a través de la coluuna 2 en relacién de comtracorriente
con la mezola gasecsz que ha de ser separada y en coniracorrien
te con ella, de tel manera que la mezola gaseosa se enfria més,

A través de la oonduccién 3 se ha ce pasar priméranente
el gas gque ha de ser separado & un intercembisdor de esicr §
en el cual es enfrizdo adicionalmente por intercambio de ce=
lor ocon la fraceidn liguida que se evepora procedente de la
columnz de lavado 6 y, a continuacidn, a la eolurna lavadora
6. En esta ocolumna se lava el gas con nitrogeno liguidn aon
el fin de eliminer las dltimas trazas de mondxido de ecarbono,
metano, ete, de tal manera que la temperatura disminuye toda-
via mds. Después de dejarla expansionerse hasta virtualmente
la presidn atmosferica en une vdlwala 1§, la fraceidn liquida
gue ciroula desde el fondo de esta columne se hace pasar, a
través de la conduecidn 7, por un cembisdor de cslor 5 en el
que éste es paroialmente eveporada y, subsiguientemeunts, 2
trevée de 1z columna 2 en la que ésta es evaporada adicional-
mente pere exfriar el gas que ciroula por esba columma,

Bl gas lavado es una mezela de nidrogenc y una peyueila
ocantided de nitrogeno, Parte de este mezola es descargeda a
ravés de la conduceldn 8 para emfriar el nifrogeno y parbe
de ella a través de la conduceidén 9 para enfriar el gas de la
columa 2. Despuds de salir del aparato de separacién de gas
se rewuen de nuevo embas bifurcaciones. Si se utiliza el hi-
drégeno para la preparacidén de emonizeo, no es perjudicial
la presencia Qe nitrogeno, habiendo de ser afiadido, por el
conbrario, aldu més nitrogeno.

La ouestidn en el sistems de acwsrdo con la imvencién

es mantener la temperatura del ges en el gondugto 3 lo més
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‘exacbamente posible a, por ejemplo, -1802 O, 4 este fin, se

ha previsto un sisteme automatieo pars coatrolar la ceantidad
de nitrogeno 1fquido que fluye a la conduceiln 9 a trevés de
la comduccidn 10 y un sistema de control capaz de alterar
temporalmente la cantided de liquido descargado a trevés de
la conduceidn 7. Nebturalmente, la cantided de 1fquido d2be

ser manbenida por ténmino medio en el valor debemminado por

el procedimiento completo de separacidén de gas, ouendo este

es esteble,

Ia cantidad de hidrogeno del conducto 9 depende de la
oantidad requerida en la psrte de enfriamiento del nitrogeno,
a ouya parte estd conectads la conduecidn 8, Debido a diver-
sas cireunstancies, la ocentidad necesaria para enfriar el nitro-
geno puede variar. Si la condueeidn 9 contiene mucho hidrogeno,
se necesita poco nitrogeno y viceversa, Otras variables del
procedimiento son la composioién del. gas de horno de cogue,

una brusea variaeidn de la cantidad del gas de horno de cogue,

- une variaelén de dicha temperstura de entrada de -1402 ¢ ori-

ginada por uno u otro fallo, ete,

La ocantidad de nitrogeno se regula mediante un disposi-
tivo de control 15 incorporado al cifcuito de control de un
aparato volumétrico 16 y mediante una vélwla de regulacidn
17 en la condueeidén 10, El dispositivo de control 15 es zo-
clonado por un segundo dispositivo de control 1l el cudl, & su
vez, es aocionado por un eparato volumetrico 18 en la conduc=

eién 1 y por un elemento sensible a la temperatura 14, que

.mide la di ferenoia entre la temperatura del gas contenido en

la condueeidn 3 y una vélvula ajusteda,
El sparato que ha sido desorito hasta ahora, oonbtrola

antomaticamente la centidad exacta de nitrogeno con relacidn
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a2 lz temperatura del eonducto.a; 8in embargo, la forma de la
curve de Ka de la figura 2¢ muestra que el aparato necesitz
unos miautos entes de que el suministro de nitrdseno vemga
eualgnier influencia apreciable y, adanés, gque B8 inlecesario
an tiempo muy prolongado enfes de que la temperatura deseada
se zlcauce de nuevo. El elemento 14 acciona, sin embargo,
ademds Jdel dispositivo de contxol 11, un dispositivo de con-
trol 19, Este dispositivo es incorporado al eircuito ﬁara
controlzr el nivel de lfguido de la columna 6 y puede veriar
lz geflel dada nor un aparato voiumétrico 20 a unaz vélvala
reguladora 18 de la conducoidn de moundzido de ecarbono, 7. Ia
influencia del elemento 14 sobre el dispositivo 19 estd li-~
mitade por un limitador de sefial 13. Si se descarga demasié—
da ceantidad de la frazceidn, sera ubilizads pronbo la cantidad
de la columna 6, de tal manera gue no es yz posible el econtrol.
5i se descarga demasisdo poea, el rivel de la oolumna ascien-
de demasiado. Ademds, el proocedimiento puede ser perturbado
en eonjuuto en ambos casos. Debido a dicho sistema de control
la ozntidad media contenida por unidad de tiempo en la con-
duceidn 7 permanece'constante, éero esta canbidad puede ser
sumentada temporalmente, 1o que Gebe ser compensado por ura
disminueidn subsiguiente, Una cantidad de giro sdicional es
tomadsa prestada, por asi deecirlo, durante un corto periodo

de tie=mo.

La figura 2 nmuestra lo gue ocurre cuando por medio del
elemento 14, se desplaza la temperatura deseada desde -17852C
hasta =180,02C en el momento en que t = O (figura 2a). Ia
eantidad de ia fraceidn, indiocada por €0 para abtreviar, es
de 3500 m3/h (en condiciones normales de presidn y tempera-

tura) en este momento, y la ocauntided ds Eé es de 750 m?/h
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(en condieciones normales de presién y temperatura) (Figura £b)
El sictema de control deserito arriba hace que el suministro
de 00 ¥ Eé aumente (figura 8b), de tal menera que la tempera-
tura cae de acuerdo con la curva R (Figura 26). Sin el gontrol
de CO la respuests serfa.como se'indica en la euwrva N, {32 la
figura 26¢). Debido sl suministro edicional de €0, la temperatu-
ra aloanze mds pronto el velor deseado de lo que podris erec~
tuar el soutrol de mé solo, El soministro adieional de 00 dise
minuye pronto de nueve y, bajo la influencia del regulador de
nivel ZC, perzeansce inferior a 3500 md/hora {en oondieiones
normales de nresifn y temperatura) durente algda tienpo, de
tal meauera qud el suministro adiocional y el suministro menor
son aproximadesmente iguales. 1.as zonas sombreadas de la figura
2b son, por consigulente, igualmente grandes, En la figura 2¢,
CO indica la curva de respuesta ai CO que corresponderia a
la curva 0O de la figura 2b si el suministro de Né debe per-
manecer invariable, El suministro de nitrogeno resulta equili-
brado de nueve & 1000 m3/hora (en condiciones normeles de pre-
gién y temperatura) (figura 2b), El elemento 14 aceiona €l
dispositivo de coatrol 19, de tal menera que la v4lvula 18
deja pasar més CO, Cuando se elimina la diferencis de tempe-
ratura, el dispositivo 19 y la vélvula 18 esten de nuevo en
sus posiciones originales, EL aparato volumétrieo 20 resta-
blece la situacidn original, regulando la vdlvula 18 de m-
nere opuesta, hasta que el nivel de la columnma 6 ha alcanzado
su altura originael,

Debido a la difg;enoia de temperatura en el elemento
14, se vario el ajuste del dispositivo de comtrol 11, 1o
cusl en el oaso deserito arribe, signifioa mds nitrogeno.

91 no se da ningune sefial opuesta, el dispositivo 1l permane-
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pe en la posicién variada de tal maners que se¢ continda el

suministro de més nitrdgeno.

Como se ve en este ejemplo, €l slstema de control com-
binedo es nueho més ripido aque €l sistema de econtrol cou nitrd-
geno sélo. El valor deseado se aloanza mds pronbo ¥y 1asffiuc—
$uaciones alrededor de este valor son suprimidas més pf&nto.

ia invencidn proporciona un sencillo y eficaz siE@?ma
de control que asegura un mejor funcionamiento del aparé@a
separadoxr de gas.

L2 presente solicitud q@e corresponde & la presén:ada
en Holaada el 24 de enero de 1.964, con el némero 6400533,
se acoge a los beneficios del articulo ol del vigente Esta-

tubo sobre Propiedad Indusitrial.

ora

Tos puntos de invencidn propia y hueva gue se presentan
para que seen objeto de esta solieitud ds Patente de Inven-~
¢idn en @spefia por VEINTE aios, son los siguientes:

le,- Un procedimiento para separer conbtinuemente una
mezela gaseosa rica en hidrdgeno, del tipo deserito en la
Temoria, en el gue las velocidedes de suainistro a un inter-
cambiador de calor indireeto, pera suministrarle parte del
frio, del nitrogeno suplemeutario y de los gases formados
desezrgando y expandiendo liquido deéde el lavédor son am-
bas variadas coun dependencie de las variaciones en la tempe-
rature de la mezcla gaseosa que sele Ge dicho intercambiador
de calor indireecto de modo gue esa temperatura ses mantenida

sustancialmente constante, pero de modo que durante el perio-
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do de funcionamiento la velocidad de dicho suministro de des~
carge expandids desde el lavador tenge sustancialumente an va-
1or'medio predeterminado. ’

22,- Aparato separador de gas para realizar el proce-
dimiento segdn la reivindioczcidn 1, carscterizado por ut ele-
mento sensible & la temperstura que reaceions la temﬁergtqra
que tiene el gas, cuando deja dicha columna separadorae prace-
dente y que estd comectado de modo gque acoione un disposifi-
vo de control incorporado en el circuito de sefializaeidn 2n-
tre un medidor de volumenes para la fraceidn condensada en
la columna de lavado y une vélvula en el conducto de descer-
ge de esta fraceién,

3%,- Aparato separador de gas segin la reivindioacidn
2y oaracferizado porgue el elemento sensible 2 la temperatura
estd conectado de modo que mcoiona un dispositivo de eontrol
incorporado en el cirecuito de sefinlizaeidn entre un medidor
de voldmenes para el gas a separar y un dispositivo para con-
trolar la cantidad de nitrogeno a suministrar.

48,~ Un procedimiento paras separar continuamente una
mezela géseosa Qiea en hidrogeno.

Tal y como se he deserito en la Mﬂhoria.que antecede
representado en los dibujos que se acompafian y para los fines
gque se han especificado.

Esta Memoria consta de onee hojas esoritas a mdquina

por una sola cara, 'h MER neA

Madrid,
PlA.
Aléfto
dr{Padat,
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