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DESCRIPCION
Procedimiento para el andlisis in situ del alquitran en un gas
Area técnica

La presente invencion se refiere al campo general del analisis de gases, por ejemplo, de procesos de pirdlisis y/o
gasificacién de biomasa.

La invencion se refiere a un procedimiento para evaluar la cantidad de alquitranes en un gas, en particular en un gas
de sintesis.

La invencion también se refiere a un dispositivo que permite la implementacion de este procedimiento.

La invencion es particularmente interesante ya que permite evaluar rapidamente in situ y semicontinuamente la
cantidad de alquitran presente en un gas.

Estado de la técnica anterior

La recuperacion de biomasa en biocombustibles/biocarburante capaces de reemplazar combustibles/carburantes de
origen fosil se ha convertido en un tema importante. La mayoria de los procesos de transformacion termoquimica de
la biomasa incluyen una etapa de pirdlisis y una etapa de gasificacion de la biomasa con vapor para obtener un gas
de sintesis compuesto esencialmente por monéxido de carbono (CO), dihidrégeno (Hz), diéxido de carbono (COy) v,
para procesos autotérmicos de aire, nitrégeno (N2). A partir de CO y Ha, entonces es posible obtener cadenas de
hidrocarburo CH; similares a los de los hidrocarburos de origen fésil y producir asi un combustible sintético.

Sin embargo, en los gases resultantes del proceso de gasificacion, durante la etapa de pirdlisis que precede a la etapa
de gasificacion, se forman contaminantes organicos y en particular alquitranes (o “tar” en términos anglosajones). Se
trata de una denominada fase pesada que comprende moléculas de hidrocarburo condensables, alifaticas o que tienen
uno o mas anillos aromaticos y que, por ejemplo, pueden alcanzar una masa molar superior a 100 g/mol. En concreto,
en los alquitranes encontramos hidrocarburos aromaticos policiclicos (o PAHs) como el naftaleno, el antraceno, etc.

Estos contaminantes tienen el defecto de condensarse en los conductos de salida del gasificador en cuanto el gas se
encuentra a una temperatura inferior a 250-300°C, lo que conduce a la obstruccion de la linea y reduce los
rendimientos.

Los problemas inducidos por este fendmeno dependen de la concentracion y composicion de estos alquitranes.
Dependiendo de las tecnologias y recursos gasificados, se forma a partir de unos pocos mg/Nm? a unos pocos cientos
de g/Nm? de alquitranes en gases.

Por lo tanto, es fundamental conocer la cantidad de alquitran en el gas de sintesis bruto (syngas) para determinar las
medidas a tomar (limpieza, etc.).

Actualmente, existen varias técnicas para dosificar alquitranes en gases. El mas conocido consiste en tomar una
muestra de gas caliente (tipicamente a una temperatura de 250 °C) y luego burbujearlo a través de un conjunto de
burbujeadores llenos de solvente, cuya temperatura desciende a una temperatura final de -20 °C, temperatura a que
los alquitranes se absorben en el disolvente [1]. Sin embargo, esta técnica requiere mucho tiempo de puesta en
marcha, ya que, por un lado, el gas debe burbujear durante un tiempo suficiente y, por otro lado, el analisis de la
solucion se realiza fuera de linea mediante cromatografia de gases con deteccion por ionizacion de llama (GCFiD) o
espectrometria de masas (MS), que es un método de analisis relativamente largo. Por lo tanto, entre la toma de la
muestra de gas y la obtencion de los resultados se requieren varias horas. Ademas, estos métodos utilizan disolventes,
lo que requiere un tratamiento especial de los efluentes.

Para superar este inconveniente, se ha estudiado otra técnica basada en la adsorcion de alquitranes en fases sélidas
(SPA) seguida de desorcion térmica (TD) [2]. Los limites de deteccion son satisfactorios. Sin embargo, la etapa de
desorcién puede ser dificil de controlar y también se utiliza el analisis por cromatografia de gases (GCFiD o MS).
Ademas, esta técnica da buenos resultados para bajas concentraciones (del orden de unos pocos mg/Nm?) pero no
es adecuado para altas concentraciones (superiores a unos pocos g/Nm?3).

Estos métodos de analisis requieren aparatos costosos, personal calificado y los resultados tardan bastante tiempo
en obtenerse, lo que hace que el proceso sea dificil de industrializar y costoso.

Mas recientemente, han surgido los llamados métodos de analisis en linea. Estos métodos incluyen la deteccion y
cuantificacion de alquitranes en una celda de medicion equipada con diodos emisores de luz que emiten en diferentes
longitudes de onda [3], por medicién directa por espectrometria de masas de baja energia de ionizacion (IMR GS) [4],
por deteccion de fotoionizacion (PID) [5], por analisis de fluorescencia inducida por laser [6], por espectrometria de
masas de haz molecular (MBMS) [7], o incluso por espectrometria de tiempo de vuelo (TOFMS) [8].
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Téngase en cuenta también los siguientes documentos: M SIMONE ET AL: "Biomass Tar: Assessment of a Sampling
Device and a Characterization Methodology",PROCEEDINGS OF THE EUROPEAN BIOMASS CONFERENCE AND
EXHIBITION.BIOMASS FOR ENERGY, INDUSTRY AND CLIMATE PROTECTION 19TH CONF., junio 2011 (2011-
06), XP055711670,DOI: 10.5071/19thEUBCE2011-VP2.3.21ISBN: 978-88-89407-55-4 y FR3011556A1.

Todos estos métodos de analisis dan una composicion detallada de los alquitranes. Sin embargo, son bastante
complejos de implementar y/o solo pueden usarse para un cierto rango de concentraciéon de alquitran en el gas.

Divulgacién de la invencién

Un objeto de la presente invencién es proporcionar un procedimiento de analisis in situ que permite obtener
rapidamente la cantidad de alquitranes, o al menos un orden de magnitud de la cantidad de alquitranes, presentes en
un gas, al mismo tiempo que es simple de implementar.

Para ello, la presente invencion propone un procedimiento para evaluar la cantidad de alquitranes en un gas, en
particular en un gas de sintesis, que comprende las siguientes etapas sucesivas:

a) suministro de un dispositivo que comprende:

- un recinto que comprende una entrada de gas, conectada a una linea de entrada para un gas que contiene alquitran,
una salida de gas y una entrada de dioxigeno,

- un dispositivo de medicion de CO», conectado a la salida de gas,

- un sistema de enfriamiento,

- un sistema de calentamiento,

- un dispositivo de encendido para iniciar la combustién de vapores de alquitran,

b) enfriar el recinto a una temperatura por debajo de -15°C, y preferiblemente por debajo de -20°C, con el sistema de
enfriamiento,

¢) hacer circular el gas a través del recinto, desde la entrada del gas hasta la salida del gas, condensandose los
alquitranes en el recinto, con lo que se obtienen alquitranes condensados, deteniéndose luego la circulacion del gas,

d) calentar el recinto, a una temperatura superior a 250°C, y preferiblemente superior a 300°C, con el sistema de
calentamiento, para vaporizar los alquitranes condensados en el recinto 100, por lo que se forman los vapores de
alquitranes,

e) introducir dioxigeno en el recinto, mediante la entrada de dioxigeno, cebado y combustién de los vapores de
alquitran, por lo que se forman los gases de combustion y luego se detiene la introduccion de dioxigeno,

f) evacuar los gases de combustion a través de la salida de gases al dispositivo de medicion y mide la cantidad de
COz en los gases de combustion, luego

g) determinar la cantidad de alquitranes condensados y luego quemados a partir de la cantidad de CO2 medido durante
la etapa f).

La invencion se diferencia fundamentalmente de la técnica anterior por la determinacion de la cantidad de alquitranes
inicialmente presentes en el gas a partir de la cantidad de diéxido de carbono producido durante la combustion de
estos alquitranes. La invencién se basa en la condensacion de los alquitranes y su capacidad de combustion. Con tal
procedimiento, es posible determinar rapidamente in situ y semicontinuamente la cantidad de alquitranes presentes
en un gas.

Tal procedimiento se puede utilizar para gases:

- ligeramente cargados con alquitran (tipicamente para concentraciones de masa del orden de 0,1 g/Nm?3),
- ligeramente cargados con alquitran (tipicamente para concentraciones de masa del orden de 1 g/Nm?),

- cargados con alquitran (tipicamente para concentraciones de masa del orden de 10 g/Nm3), o

- fuertemente cargados con alquitran (tipicamente para concentraciones de masa del orden de 100 g/Nm?).

Ventajosamente, el recinto comprende un sélido poroso, por ejemplo una espuma metalica para aumentar la superficie
de intercambio y/o facilitar el atrapamiento de alquitranes en el recinto.

Ventajosamente, entre el recinto y el dispositivo de medicion de CO; esta dispuesta una trampa de burbujeo. Esta
trampa permite, por ejemplo, comprobar la presencia de alquitranes a la salida del recinto y eventualmente determinar
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si se deben realizar las etapas d) a g). También se puede utilizar para atrapar el agua formada durante la etapa de
combustion del alquitran.

Ventajosamente, el dispositivo comprende ademas un regulador de caudal masico para controlar el caudal masico de
gas que circula por el recinto durante la etapa c).

Ventajosamente, el sistema de enfriamiento y/o el sistema de calentamiento estan enrollados alrededor del recinto.
Por ejemplo, la calefaccién la proporciona un calentador eléctrico enrollado alrededor del recinto. El calentamiento
eléctrico es rapido y tiene poca inercia. El enfriamiento puede ser proporcionado por un fluido que circula en una
tuberia también enrollada alrededor del recinto. El enfriamiento por fluido es facil de implementar utilizando un enfriador
externo.

Ventajosamente, el recinto comprende una parte central tubular situada entre una parte superior y una parte inferior.
La parte superior es preferiblemente coénica, en particular para facilitar la introduccion y la homogeneizacién del gas
en el recinto.

Por parte superior, nos referimos a la parte corriente arriba del recinto. Por parte inferior se entiende la parte corriente
abajo del recinto. Estos términos se utilizan teniendo en cuenta la direccion del flujo de gas a través del recinto.

Ventajosamente, el sistema de enfriamiento se envuelve alrededor de la parte central del recinto para hacer que los
alquitranes se condensen en el centro del recinto y asi crear un gradiente de temperatura a lo largo de la parte superior
para evitar una condensacion demasiado rapida de los alquitranes en entrada, que podria obstaculizar el trafico.

Ventajosamente, el sistema de calentamiento esta dispuesto alrededor de la parte central y alrededor de la parte
superior del recinto.

Segun una realizacion particularmente ventajosa, el sistema de calentamiento comprende una primera parte dispuesta
alrededor de la parte superior y una segunda parte dispuesta alrededor de la parte central del recinto. La primera parte
y la segunda parte pueden funcionar independientemente una de la otra. Por ejemplo, la primera parte puede operar
durante la etapa c) para evitar la condensacion de gases en la entrada del recinto. Los gases se condensaran en la
parte central del recinto. La segunda parte puede funcionar durante la etapa d).

Ventajosamente, a la etapa d) y/o a la etapa €) y/o a la etapa f) le sigue la medida de la presion en el recinto.
La invencion también se refiere a un dispositivo que comprende:

- un recinto que comprende una entrada de gas, una salida de gas, una entrada de dioxigeno, un dispositivo de
encendido para iniciar la combustién de vapores de alquitran,

- un dispositivo de medicion de CO», conectado a la salida de gas, y que permite medir la cantidad de CO,,

- un sistema de enfriamiento, configurado para enfriar el recinto a temperaturas por debajo de -15 °C, y preferiblemente
por debajo de -20 °C,

- un sistema de calentamiento, configurado para calentar el recinto a temperaturas por encima de 250°C, y
preferiblemente por encima de 300°C.

Otras caracteristicas y ventajas de la invencién se desprenderan de la descripcion adicional que sigue.

Huelga decir que esta descripcion adicional se da unicamente a modo de ilustracién del objeto de la invencién y en
ningun caso debe interpretarse como una limitacion de este objeto.

Breve descripcion de los dibujos

La presente invencion se comprendera mejor con la lectura de la descripcion de los ejemplos de realizacion facilitada
a titulo meramente informativo y en modo alguno limitativo con referencia a los dibujos adjuntos en los que:

La figura 1 representa esquematicamente, en seccion, un dispositivo para analizar in situ semicontinuamente la
cantidad de alquitranes presentes en un gas, segun una realizacién particular de la invencion,

Las figuras 2A a 2E representan esquematicamente diferentes etapas del proceso de analisis in situ la cantidad de
alquitranes presentes en un gas, segun una realizacion particular de la invencion; las valvulas con simbolo F son
valvulas cerradas y las valvulas con simbolo O son valvulas abiertas.

Las diferentes partes que se muestran en las figuras no se muestran necesariamente en una escala uniforme, para
que las figuras sean mas legibles.

Las diferentes posibilidades (variantes y realizaciones) deben entenderse como no excluyentes entre si y pueden
combinarse entre si.
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Ademas, en la descripcion siguiente, se aplican términos que dependen de la orientacion del dispositivo considerando
que la estructura esta orientada de la manera ilustrada en las figuras.

Discusion detallada de realizaciones particulares

A continuacién, se describira mas particularmente un procedimiento para determinar la concentracion de alquitran de
un gas de sintesis. Sin embargo, la invencion puede trasladarse a otros gases o a otras mezclas de gases.

Por gas de sintesis se entiende un gas de sintesis crudo resultante, por ejemplo, de un proceso de pirdlisis o
gasificacién de un material carbonoso, y en particular de biomasa. El gas de sintesis contiene principalmente los
siguientes gases: CO, CO,, Hz y CH4. El gas de sintesis esta polucionado o contaminado por alquitranes resultantes
de la combustion incompleta del material carbonoso. Los alquitranes incluyen hidrocarburos aromaticos policiclicos
(HAP), tales como antraceno, naftaleno y pireno solos o en una mezcla. Pueden contener otros compuestos
condensables que dependen de la naturaleza del proceso de conversion termoquimica, en particular de la temperatura
de tratamiento.

El procedimiento implementa un dispositivo que comprende un recinto 100 (figura 1). El recinto 100 es una camara de
reaccion que permite, por un lado, atrapar los alquitranes presentes en el gas de sintesis condensandolos y/o
adsorbiéndolos y, por otro lado, vaporizarlos y quemarlos.

El volumen del recinto se puede adaptar en funcion de la cantidad de alquitranes a atrapar.

El recinto 100 incluye una entrada de gas 110, conectada por ejemplo a un reactor de pirdlisis 0 a un reactor de
gasificacién 200 a través de una llamada linea de muestreo L4. Una primera valvula V1 esta dispuesta al nivel de la
entrada de gas 110. Se puede colocar un filtro al nivel de la linea de muestreo para filtrar el gas de sintesis antes de
introducirlo en el recinto 100.

El recinto 100 comprende una salida de gas 120 configurada para evacuar el gas de sintesis desprovisto de alquitranes
tras la adsorcion y/o condensacion de este ultimo y/o de los productos gaseosos resultantes de la combustion de los
alquitranes hacia una linea de analisis L. Una valvula V2 esta dispuesta en la salida de gas 120.

El recinto 100 también incluye una entrada de dioxigeno 130, conectada a una linea de suministro de dioxigeno Las.
Puede ser dioxigeno puro o una mezcla gaseosa que contenga dioxigeno, tal como el aire. Una tercera valvula V3
esta dispuesta entre el recinto 100 y el suministro de dioxigeno. En la linea L3 también se puede disponer una valvula
de estrangulamiento que permite ajustar con precision el flujo de aire V4.

El recinto 100 también incluye un dispositivo de encendido 140 para suministrar la energia de encendido (o energia
de activacion) de la combustiéon de vapores de alquitran.

Este dispositivo 140 se activa después de la introduccion de dioxigeno en el recinto.

Por ejemplo, el dispositivo de encendido 140 puede permitir formar un arco eléctrico o una llama. Puede comprender
un elemento piezoeléctrico o un filamento fusible.

Cuando la primera valvula V1, la segunda valvula V2 y la tercera valvula V3 estan cerradas, el recinto 100 forma un
recinto sellado.

El recinto 100 comprende, desde la entrada de gas 110 hasta la salida de gas 120: una parte superior 102, una parte
central 101 y una parte inferior 103. Preferiblemente, la parte central 101 es tubular. Preferiblemente, la parte superior
101 y, opcionalmente, la parte inferior 103 son conicas. Una forma cénica facilita la homogeneizacion de los reactivos
dentro del recinto.

Preferiblemente, el recinto 100 es metalico. Se elegira un material resistente a las temperaturas utilizadas durante el
proceso, y preferiblemente resistente a numerosos ciclos de enfriamiento/calentamiento.

Preferiblemente, el recinto 100 contiene un sélido poroso que permite aumentar la superficie de intercambio y/o
adsorcion. Puede ser una espuma de metal. Los materiales absorbentes de alquitran se pueden colocar en el sélido
poroso.

El recinto 100 esta equipado con un sistema de enfriamiento 300.
El sistema de enfriamiento 300 se puede colocar dentro del recinto 100.

Preferiblemente, el sistema de enfriamiento 300 es externo, es decir, esta ubicado fuera del recinto 100. El sistema de
enfriamiento 300 esta configurado para enfriar el interior del recinto a temperaturas por debajo de -15 ° C y
preferiblemente por debajo de -20 ° C para condensar los alquitranes presentes dentro del recinto.
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El sistema de enfriamiento 300 comprende, por ejemplo, unos tubos por los que circula un fluido intercambiador de
calor que permite refrigerar el interior del recinto. Es posible utilizar una unidad de enfriamiento, disponible en el
mercado, equipada con una bomba de circulacion.

Durante la etapa de calentamiento, el fluido refrigerante se drena ventajosamente al recinto de la unidad de frio para
evitar que hierva.

El recinto 100 esta equipado con un sistema de calentamiento de 400.
El sistema de calentamiento 400 se puede colocar dentro del recinto.

Preferiblemente, el sistema de calentamiento 400 es externo. El sistema de calentamiento 400 esta configurado para
calentar el interior del recinto 100 a temperaturas superiores a 250°C y preferiblemente superiores a 300°C para
vaporizar los alquitranes, condensarlos y luego quemarlos.

El sistema de calentamiento 400 incluye cables eléctricos para calentar el interior del recinto 100. Los cables eléctricos
estan enrollados alrededor del recinto 100.

El sistema de calentamiento 400 comprende ventajosamente dos partes.

Una primera parte se coloca en la pared exterior del recinto 100, al nivel de la parte superior 102 del recinto, es decir,
entre la entrada de gas de sintesis y el sistema de enfriamiento 300. Ventajosamente, esta primera pieza permite
mantener la parte superior 102 del recinto 100 a una temperatura superior a la de condensacion de los alquitranes
para evitar que se condensen a la entrada del recinto y obstruyan la entrada 110 del recinto 100. Por ejemplo, durante
la etapa c), se puede lograr un gradiente de temperatura en el recinto que oscila entre -20 °C y 250 °C. La temperatura
es por ejemplo de 250°C al nivel de la entrada de gas 110 y de -20°C al nivel de la parte central del recinto.

La segunda parte del sistema de calentamiento 400 se coloca al nivel del sistema de enfriamiento 300. Permite calentar
la parte central 101 del recinto 100 durante la etapa de vaporizacién y/o combustién de los alquitranes. Esta parte
funciona alternativamente con el sistema de enfriamiento.

El recinto 100 también esta conectado a un analizador 500 de CO; para determinar la cantidad de CO; a través de
una linea de evacuacion L,. El analizador 500 de CO, también se puede utilizar para cuantificar la cantidad de CO. El
analizador 500 puede basarse en tecnologia de infrarrojos no dispersivos (NDIR) comercialmente disponible. Una
segunda valvula V2 esta dispuesta entre el recinto y el analizador de CO..

Preferiblemente, el recinto 100 también estd conectado a un regulador de flujo masico 610 (RDM) que permite
establecer un caudal estable. Opcionalmente se puede utilizar un contador para dar el valor de la cantidad de gas
pasada.

Un medidor de gas volumétrico 620 se puede colocar después del analizador 500.

Preferiblemente, a la salida del recinto 100, y ventajosamente, entre el recinto 100 y el analizador 500 de CO., se
coloca una trampa fria 700, por ejemplo una trampa burbujeadora llena de isopropanol a 0 °C. Esta ventajosamente
llena de isopropanol para atrapar los vapores residuales.

Ventajosamente, el dispositivo comprende ademas un sensor de presion 630 a la salida del recinto 100 y/o un
termometro 640 que permite medir la temperatura en el interior del recinto 100.

Ahora se describira mas particularmente una realizacion ventajosa del procedimiento para evaluar la cantidad de
alquitranes en un gas de sintesis. El proceso comprende las siguientes etapas sucesivas:

- proporcionar un dispositivo como se describe anteriormente,

- enfriar el recinto 100 a una temperatura por debajo de -15 °C, y preferiblemente por debajo de -20 °C, con el sistema
de enfriamiento 300 (FIG. 2A),

- abrir la primera valvula V1 y la segunda valvula V2, para hacer pasar el gas por el recinto 10), los alquitranes se
condensan en el recinto 100, con lo cual se obtienen alquitranes condensados (figura 2B),

- cerrar la primera valvula V1 y la segunda valvula V2,

- calentar el recinto 100, a una temperatura superior a 250°C, con el sistema de calentamiento 400, de forma que se
vaporicen los alquitranes condensados en el recinto 100, con lo que se forman vapores de alquitran (figura 2C),

- abrir la tercera valvula V3, para introducir dioxigeno en el recinto 100 para quemar los vapores de alquitran, por lo
que se forman los gases de combustion (FIG. 2D),

- cerrar la tercera valvula V3,
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- abrir la segunda valvula V2 para evacuar los gases de combustién a través de la salida de gases 120 al dispositivo
de medicién 500 y medir la cantidad de CO; en los gases de combustion (Figura 2E), luego

- determinar la cantidad de alquitran condensado y luego quemado a partir de la cantidad de CO» medido.

Durante la primera fase, representada en la figura 2A, el recinto 100 se enfria para atrapar los alquitranes con el
sistema de enfriamiento 300. Al menos el interior de la parte central 101 del recinto 100 se encuentra a una temperatura
inferior a -15°C, preferiblemente inferior a -20°C, por ejemplo a una temperatura que oscila entre -20°C y -40°C., y
preferiblemente de -20°C a -30°C. La temperatura elegida depende de la naturaleza del alquitran que se va a
condensar. La temperatura se mide con el termémetro 640.

Simultaneamente, la primera parte del sistema de calentamiento 400 puede calentarse para evitar la condensacion de
alquitranes en la parte superior 101 del recipiente 100 y mas particularmente al nivel de la entrada 110 del recipiente
100.

En esta primera fase, la primera valvula V1, la segunda valvula V2 y la tercera valvula V3 estan cerradas.

Durante la segunda fase, los alquitranes quedan atrapados dentro del recinto 100 (FIG. 2B). La linea de muestreo L4
de gas de sintesis se alimenta con gas de sintesis y la primera valvula V1 y la segunda valvula V2 se abren para hacer
circular el gas de sintesis a través del recinto 100. Ventajosamente, el caudal es fijo. El gas de sintesis circula a un
recinto 100 durante un tiempo determinado. Se mide el volumen de gas que pasa a través del capacitor. Por ejemplo,
el gas de sintesis circula a un recinto 100 durante 30 min a 1 I/min. Es posible determinar la cantidad de diéxido de
carbono inicialmente presente en el gas de sintesis antes de la etapa de combustion. Esta cantidad se puede tener en
cuenta al medir la cantidad de diéxido de carbono en los gases de combustion.

Alternativamente, entre la etapa de condensacion y la etapa de combustion, es posible realizar una purga del recinto
con un gas inerte para que la medida de dioxido de carbono corresponda unicamente a la resultante de los gases de
combustion. Por ejemplo, el flujo de nitrégeno se establece a través de las valvulas V3, V4 y V2, regulando el flujo a
través del controlador de flujo masico 610 y midiendo CO o CO; con el analizador 500 hasta tener una concentracion
muy baja (menos del 1%). Se evitara prolongar este barrido para no provocar vapores de alquitran.

Durante una tercera fase, los alquitranes se vaporizan en el recinto 100 (FIG. 2C). La primera valvula V1 y la segunda
valvula V2 estan cerradas. El sistema de calentamiento 400 se pone en marcha para alcanzar una temperatura por
encima de la temperatura de vaporizacion del alquitran. Por ejemplo, se elegira una temperatura superior a 250°C y
preferiblemente superior a 300°C. Una temperatura superior a 300°C facilitara la combustién. Preferiblemente, la
primera parte del sistema de calentamiento y la segunda parte del sistema de calentamiento estan funcionando. Los
alquitranes condensados se vaporizan en el volumen del recinto 100.

Durante una cuarta fase, representada en la figura 2D, la tercera valvula V3 se abre para realizar la combustion de los
alquitranes en el recinto 100.

Por ejemplo, se inyecta dioxigeno hasta que haya una presién de 2 a 3 bares en el recinto 100.
Cuando el recinto se llena con oxidante, se activa el sistema de encendido 140.

En contacto con el dioxigeno y gracias a la ignicion, los vapores de alquitran se queman y producen CO; vy,
opcionalmente, CO dependiendo de si la reaccion de combustién es completa o incompleta. Por ejemplo, para el
naftaleno, la reaccion de combustion es la siguiente:

CioHg + 12 O, — 10 CO;, + 4 H,0O

De manera ventajosa, durante la etapa de combustion, la presion se controla con el sensor 630 en el recinto 100.
Cuando la presion es estable, la tercera valvula V3 se cierra para detener el suministro de dioxigeno.

Durante una quinta fase, correspondiente a la fase de medida (FIG. 2E), se mide el CO, producido durante la
combustiéon. La segunda valvula V2 esta abierta. El gas, o0 mezcla de gases, resultante de la combustion de los
alquitranes se evacua del caudal 100 por la linea L, hasta el analizador 500. Se integra la sefial de CO; obtenido, para
calcular la cantidad de carbono que contenian los alquitranes atrapados en el recinto 100. Entonces es posible volver
a la cantidad de alquitranes inicialmente presentes en el gas de sintesis.

En los procesos de gasificaciéon, generalmente hay una mayoria de alquitran. Por ejemplo, si la naftalina (C1oHs) es el
alquitran principal en el gas de sintesis, un mol de naftalina dara 10 moles de CO.. Por lo tanto, el resultado se reducira
a un "equivalente de naftalina".

Como los alquitranes tienen composiciones variadas, el resultado obtenido es por tanto un orden de magnitud de la
cantidad de alquitranes inicialmente presentes en el gas de sintesis.

Ventajosamente, para una combustion completa, también se mide e integra la sefial de CO.
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Ventajosamente, el caudal puede regularse. El caudal se regula, por ejemplo, a 1 L/min.

Durante esta fase, la presion en el tanque vuelve a caer a medida que se evacuan los gases de combustién. El agua
producida por la combustion se condensa ventajosamente en el purgador 700.

Una vez que se completa el analisis, se cierra la segunda valvula V2.

A modo de ilustraciéon y no de limitacion, para atrapar alquitranes en un recinto 100 a -20 °C, con un caudal de gas de
0,5 NI/min, un tiempo de residencia en el recinto 100 a -20 °C de 25,4 s, y un tiempo de atrapamiento de 10 min, la
siguiente tabla da las concentraciones de CO; tedrico segun las diferentes concentraciones de alquitranes en el gas
de sintesis.

Concentracion de alquitran (g/Nm?) 0,1 1 10
Cantidad de alquitran atrapado (g) 0,0005 0,01 0,1
Para la desgasificacion a 300°C, un caudal de O2 de 0,5 NI/min, un tiempo de residencia en el recinto 100 a 300 °C

de 11,2 s y un pico de CO; repartidas en 10min, la siguiente tabla da las masas tedricas de CO; producidas durante
la combustidon segun diferentes concentraciones de CO..

CO; producido (g) 0,002 0,034 0,344
Concentracion en COz (ppm) 344 6875 68750
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para evaluar la cantidad de alquitranes en un gas, en particular en un gas de sintesis, que comprende
las siguientes etapas sucesivas:

a) suministro de un dispositivo que comprende:

- un recinto (100) que comprende una entrada de gas (110), conectada a una linea de entrada para un gas que contiene
alquitranes, una salida de gas (120), una entrada de dioxigeno (130), y un dispositivo de encendido (140) para iniciar
la combustion de vapores de alquitran,

- un dispositivo de medicion de CO5 (500), conectado a la salida de gas (120),
- un sistema de enfriamiento (300),
- un sistema de calentamiento (400),

b) enfriar el recinto (100) a una temperatura por debajo de -15°C, y preferiblemente por debajo de -20°C, con el sistema
de enfriamiento (300),

¢) hacer circular el gas a través del recinto (100), desde la entrada de gas (110) hasta la salida de gas, condensandose
los alquitranes en el recinto (100), con lo que se obtienen alquitranes condensados, luego detener la circulacion de
gas,

d) calentar el recinto (100), a una temperatura superior a 250°C, y preferiblemente superior a 300°C, con el sistema
de calentamiento (400), de manera que vaporiza los alquitranes condensados en el recinto 100, con lo que se forman
vapores de alquitran,

e) introducir dioxigeno en el recinto (100), mediante la entrada de dioxigeno, cebado y combustion de los vapores de
alquitran, con lo que se forman los gases de combustion, luego deteniendo la introduccion de dioxigeno,

f) evacuar los gases de combustion a través de la salida de gases (120) al dispositivo de medicion (500) y medir la
cantidad de CO; en los gases de combustion, luego

g) determinar la cantidad de alquitranes condensados y luego quemados a partir de la cantidad de CO2 medido durante
la etapa f).

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque el recinto (100) comprende un sélido poroso, por
ejemplo una espuma metalica.

3. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1y 2, caracterizado porque se dispone una trampa burbujeadora
(700) entre el recinto (100) y el medidor de CO; (500).

4. Proceso segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque el dispositivo comprende ademas
un regulador de flujo masico (610) para controlar el flujo masico de gas que fluye a través del recinto (100) durante la
etapa c).

5. Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el sistema de
enfriamiento (300) y/o el sistema de calentamiento (400) estan envueltos alrededor del recinto.

6. Procedimiento segin una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el recinto (100)
comprende una parte central (101) tubular dispuesta entre una parte superior (102), preferiblemente de forma cénica,
y una parte inferior (103).

7. Procedimiento segun la reivindicacion anterior, caracterizado porque el sistema de enfriamiento (300) se envuelve
alrededor de la parte central (101) del recinto (100) para condensar los alquitranes en el centro del recinto (100).

8. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 6 y 7, caracterizado porque el sistema de calentamiento (400)
comprende una primera parte dispuesta alrededor de la parte superior (102) y una segunda parte dispuesta alrededor
de la parte central (101) del recinto.

9. Dispositivo que comprende:
- un recinto (100) que comprende una entrada de gas (110), una salida de gas (120), una entrada de dioxigeno (130),
- un dispositivo de medicion de CO» (500), conectado a la salida de gas (120), y que permite medir la cantidad de COa,

caracterizado porque el dispositivo comprende ademas:
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- un sistema de enfriamiento (300), configurado para enfriar el recinto hasta temperaturas por debajo de -15°C, y
preferiblemente por debajo de -20°C,

- un sistema de calentamiento (400), configurado para calentar el recinto hasta temperaturas superiores a 250°C, y
preferiblemente superiores a 300°C,

y porque el recinto comprende un dispositivo de encendido (140) para iniciar la combustion de vapores de alquitran.
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