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Description

La présente invention concerne un procédé de
production d'azote gazeux sous basse ou moyenne
pression, & partir d'un mélange & séparer, tel que
de l'air, contenant principalement de I'azote et de
I'oxygéne.

Pour produire de l'azote gazeux & partir d'air at-
mosphérique par exemple, US-A-4662917 décrit un
procédé consistant 3 :
a) comprimer le mélange & traiter & une pres-
sion au moins égale 2 la pression de fonctionne-
ment de l'étage basse pression (4) de ladite
colonne, de l'ordre de 3 & 5 bars,
b) refroidir le mélange comprimé, puis réaliser
ensuite la distillation du mélange dans la colon-
ne et obtenir, dans la partie basse de la colon-
ne, une fraction enrichie en oxygéne et, dans la
partie haute de la colonne, une fraction enrichie
en azote,
C) exiraire au moins une partie de la fraction
enrichie en azote en tant que produit, et
d) comprimer la partie restante de la fraction
enrichie en azote.

Selon la présente invention, un procédé de
production comprend les caractéristiques (a) a (d)
ci-dessus. Or, la colonne de distillation de la pré-
sente invention comprend un étage basse pression
et un étage moyenne pression. Le procédé de la
présente invention est caractérisé en ce qu'il com-
prend les étapes de :

e) recycler au moins une partie de ladite partie
restante de la fraction enrichie en azote dans
I'échangeur (166) de la cuve de I'étage moyen-
ne pression (155) de ladite colonne, dans lequel
cette partie se condense sous forme d'un liqui-
de riche en azote,

f) détendre et introduire au moins une partie du
liquide riche en azote condensé dans I'étape (e)
ci-dessus & un niveau intermédiaire de I'étage
moyenne pression (155) de la colonne en tant
que liquide de reflux,

g) exiraire une fraction enrichie en oxygéne
sous forme liquide, de la partie inférieure de
I'étage basse pression (4) de la colonne et dé-
tendre au moins une partie de ladite fraction 2
une pression inférieure 2 la pression de |'étage
basse pression (4) de la colonne et vaporiser
cette partie par fransfert de chaleur avec la
fraction enrichie en azote qui se condense dans
la partie supérieure de la colonne et

h) extraire et réchauffer un flux de production
relativement lourd de I'étage moyenne pression
(155).

La présente invention a pour objet un procédé
tel que défini précédemment, permettant tout 2 la
fois un bon rendement d'extraction en azote et une
tenue au froid de l'appareil par détente dans une
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turbine d'un gaz pauvre en oxygéne.

Selon la présente invention, la production de
froid nécessaire au procédé est éventuellement
assurée par détente d'au moins un flux gazeux
frigorigéne, pouvant étre le mélange & traiter, qui
est détendu A la basse pression de la colonne, et
injecté dans la colonne.

La présente invention est maintenant décrite
par référence au dessin annexe, qui représente un
mode d'exécution du procédé selon I'invention.

Tout d'abord, la distillation fractionnée est ef-
fectuée en deux étages, 2 savoir :

- un premier étage & température relativement
basse, fonctionnant sous une pression relati-
vement basse, comprise entre 3 et 5 bars,

- et un second étage (155) & température rela-
tivement haute, fonctionnant sous une pres-
sion relativement haute, comprise entre 6 et
12 bars.

On comprime (de maniére non représentée), a
une pression supérieure 3 la basse pression de la
colonne de distillation (4), définie ci-aprés, un cou-
rant de gaz, par exemple d'air préalablement épuré
de maniére traditionnelle.

Dans I'échangeur de chaleur (2), ce courant est
refroidi jusqu'd une température intermédiaire re-
présentée par le niveau (2a). Puis, une premiére
partie de ce courant gazeux est détendue 2 la
basse pression de l'ordre de 3 4 5 bars abs. dans
la turbine (3), puis introduite dans la colonne de
distillation (4).

Une seconde et derniére partie poursuit son
refroidissement dans I'échangeur (2) jusqu'a liqué-
faction totale ou partielle (111) est détendue dans
la vanne (112) et est introduite dans la colonne (4)
A un niveau intermédiaire, au-dessus du point d'in-
troduction du courant gazeux détendu.

La colonne de distillation (4) peut donc &ire
divisée en 3 zones, respectivement de haut en bas
(4a), (4b), (4c).

Quant 2 la fraction enrichie en azote disponible
en iéte de la colonne (4), une partie condensée
dans I'échangeur (5) assure une partie du reflux de
la distillation. Une partie peut éire extraite sous
forme liquide par une conduite. Une partie est
extraite, sous forme gazeuse par le conduit (11).

Le courant correspondant est réchauffé le cas
échéant, dans un premier échangeur, puis dans
I'échangeur (2), pour obtenir & la sortie de ce
dernier un courant d'azote gazeux relativement pur,
sous la basse pression, dont une partie (X et/ou Y)
constitue la production de I'unité de séparation.

Une autre partie comprimée en (13) de ce
courant (11) sous la forme du flux (14), est recy-
clée dans I'unité de séparation. Ce courant (14) est
tout d'abord refroidi dans I'échangeur (2), conden-
sé au moins en partie au pied de la colonne (155),
dans ['échangeur (166), par échange de chaleur
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avec la fraction riche en azote relativement lourde
en cours de vaporisation, au pied de la colonne
(155). Puis le courant (14) passe éventuellement
dans un piege & impuretés -telle CO- du type &
adsorption froide (167) représentée en pointillé, dé-
tendu dans une vanne (168), et introduit dans la
colonne (155) & un niveau intermédiaire. La fraction
relativement légére disponible en téte de celte
méme colonne (155) est en quasi-totalité conden-
sée dans I'échangeur (6) existant au pied de la
colonne (4), en échange de chaleur avec la fraction
riche en oxygéne en cours de vaporisation, dispo-
nible au pied de la colonne (4). La fraction non
condensée disponible en sortie de I'échangeur (6)
est mélangée au gaz résiduaire (9) aprés détente.

La fraction relativement lourde au pied de la
colonne (155) est évacuée par le conduit (18), sous
forme gazeuse,--réchauffée dans I'échangeur (2),
et évacuée 3 I'état réchauffé de l'installation. Une
fraction relativement lourde disponible sous forme
liquide au pied du deuxiéme étage (155) est souti-
rée en un courant (177) qui est détendu dans la
vanne (169) et introduit en téte du premier étage
(4) de distillation.

Revendications

1. Procédé de production d'azote gazeux a partir
d'un mélange 2 traiter dans une colonne de
distillation ayant un étage basse pression (4) et
un étage moyenne pression (155), ledit mélan-
ge comportant notamment de l'azote et de
I'oxygéne, ledit procédé consistant & :

a) comprimer le mélange & traiter & une
pression au moins égale & la pression de
fonctionnement de I'étage basse pression
(4) de ladite colonne, de l'ordre de 3 4 5
bars,

b) refroidir le mélange comprimé, puis réali-
ser ensuite la distillation du mélange dans
la colonne et obtenir, dans partie basse de
la colonne, une fraction enrichie en oxygéne
et, dans la partie haute de la colonne, une
fraction enrichie en azote,

¢) extraire au moins une partie de la fraction
enrichie en azote en tant que produit,

d) comprimer la partie restante de la frac-
tion enrichie en azote,

e) recycler au moins une partie de ladite
partie restante de la fraction enrichie en
azote dans I'échangeur (166) de la cuve de
I'étage moyenne pression (155) de ladite
colonne, dans lequel cette partie se conden-
se sous forme d'un liquide riche en azote,

f) détendre et introduire au moins une partie
du liquide riche en azote condensé dans
I'étape (e) ci-dessus & un niveau intermé-
diaire de I'étage moyenne pression (155) de
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la colonne en tant que liquide de reflux,

g) exiraire une fraction enrichie en oxygéne
sous forme liquide, de la partie inférieure de
I'étage basse pression (4) de la colonne et
détendre au moins une partie de ladite frac-
tion 4 une pression inférieure 3 la pression
de I'étage basse pression (4) de la colonne
et vaporiser cette partie par transfert de
chaleur avec la fraction enrichie en azote
qui se condense dans la partie supérieure
de la colonne et

h) extraire et réchauffer un flux de produc-
tion relativement lourd de I'étage moyenne
pression (155).

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé
en ce que la tenue en froid de l'appareil est
assurée par détente adiabatique (polytropique)
d'un ou plusieurs flux gazeux frigorigénes,
dont I'un au moins est le mélange & traiter.

3. Procédé selon la revendication 2, caractérisé
en ce que le flux gazeux frigorigéne est au
moins une partie du mélange & traiter (1),
détendu (3) avant son introduction dans |'étage
basse pression.

4. Procédé selon une des revendications précé-
dentes caractérisé en ce que I'azote condensé
en échange de chaleur avec la fraction en
cuve de I'étage moyenne pression (155) passe
dans un piége & impuretés (167) avant d'étre
introduit dans la colonne au niveau intermédiai-
re.

Claims

1. Method for the production of gaseous nitrogen
from a mixture treated in a distillation column
having a low pressure stage (4) and a medium
pressure stage (155), the said mixture com-
prising in particular nitrogen and oxygen, the
said process consisting of :

a) compressing the mixture o be treated at
a pressure at least equal to the operating
pressure of the low pressure stage (4) of
the said column, of the order of 3 to 5 bars,
b) cooling the compressed mixture and then
distilling the mixture in the column and ob-
taining, in the lower part of the column, a
fraction enriched in oxygen and, in the up-
per part of the column, a fraction enriched
in nitrogen.

c) extracting at least part of the fraction
enriched in nitrogen as a product,

d) compressing the remaining part of the
fraction enriched in nitrogen,
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e) recycling at least part of the said remain-
ing part of the fraction enriched in nitrogen
in the exchanger (166) of the vessel of the
medium pressure stage (155) of the said
column, in which this part condenses in the
form of a liquid rich in nitrogen,

f) reducing the pressure of at least part of
the liquid rich in nitrogen condensed in
stage (e) above and introducing it at an
intermediate level of the medium pressure
stage (155) of the column as a reflux liquid,
g) extracting a fraction enriched in oxygen
in liquid form, from the lower part of the low
pressure stage (4) of the column and reduc-
ing the pressure of at least part of the said
fraction to a pressure less than the pressure
of the low pressure stage (4) of the column
and vaporizing this part by heat transfer
with the fraction enriched in nitrogen which
condenses in the upper part of the column
and

h) extracting and reheating a flow of the
relatively heavy production from the me-
dium pressure stage (155).

Process according to claim 1, characterized in
that the apparatus is kept cold by adiabatic
(polytropic) expansion of one or more refrig-
erating gas flows, at least one of which is the
mixture treated.

Process according to claim 2, characterized in
that the refrigerating gas flow is at least part of
the mixture treated (1), the pressure of which
is reduced (3) before being introduced into the
low pressure stage.

Process according to one of the preceding
claims characterized in that the nitrogen con-
densed by heat exchange with the fraction in
the vessel of the medium pressure stage (155)
passes to an impurities trap (167) before being
introduced into the column at the intermediate
level.

Patentanspriiche

1.

Verfahren zur Herstellung gasférmigen Stick-
stoffs aus einer Destillationskolonne mit einer
Niederdruckstufe (4) und einer Mitteldruckstufe
(155) zu verarbeitenden Gemisch, das vor al-
lem Stickstoff und Sauerstoff umfafit, wobei
das Verfahren besteht aus:
a) Verdichten des zu verarbeitenden Ge-
mischs auf einen Druck, der zumindest
gleich des Arbeitsdruck der Stufe niedrigen
Drucks (4) der Kolonne ist, ndherungsweise
3 bis 5 bar,
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b) Kiihlen des verdichteten Gemischs, dar-
aufhin ferner Durchflihren der Destillation
des Gemischs in der Kolonne und Gewin-
nen eines mit Sauerstoff angereicherten An-
teils in dem unteren Teil der Kolonne sowie
eines mit Stickstoff angereicherten Anteils in
dem oberen Teil der Kolonne,

c) Exirahieren zumindest eines Teils des
mit Stickstoff angereicherten Anteils als Pro-
dukt,

d) Verdichten des verbleibenden Teils des
mit Stickstoff angereicherten Anteils,

e) Wiederverwerten zumindest eines Teils
des von dem mit Stickstoff angereicherten
Anteil verbleibenden Teils in dem Austau-
scher (166) der Kiivette der Mitteldruckstufe
(155) der Kolonne, in dem dieser Teil in
Form einer stickstoffreichen Fliissigkeit kon-
densiert,

f) Entspannen und Einleiten zumindest ei-
nes Teils der in dem vorhergehenden Ab-
schnitt e) kondensierten stickstoffreichen
Flussigkeit in ein Zwischenniveau der Mittel-
druckstufe (155) der Kolonne als Riicklauf-
flussigkeit,

g) Extrahieren eines mit Sauerstoff angerei-
cherten Anteils in flissiger Form aus dem
unter der Niederdruckstufe (4) liegenden
Abschnitt der Kolonne und Entspannen zu-
mindest eines Teils des Anteils auf einen
Druck kleiner als der Druck der Nieder-
druckstufe (4) der Kolonne sowie Verdamp-
fen dieses Teils durch Warmeliberiragung
mit dem mit Stickstoff angereichten Anteil,
der in dem oberen Teil der Kolonne kon-
densiert, und

h) Extrahieren und Aufwdrmen eines ver-
hdltnism3Big schweren Produktionsflusses
aus der Mitteldruckstufe (155).

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die Kiihleigenschaften der Vor-
richtung durch adiabatische (polytropische)
Entspannung einer oder mehrerer gasférmiger
Kaltemittelfllisse gewdhrleistet sind, von denen
zumindest einer das zu verarbeitende Gemisch
ist.

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn-
zeichnet, daB der gasférmige KiltemittelfluB
zumindest ein Teil des zu verarbeitenden Ge-
mischs (1) ist, das vor seiner Zufuhr zu der
Niederdruckstufe entspannt wurde (3).

Verfahren nach einem der vorangehenden An-
spriche, dadurch gekennzeichnet, daB der
durch Wiarmeaustausch mit dem sich in der
Kivette der Mitteldruckstufe (155) befindenden
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Anteil kondensierte Stickstoff durch eine Schei-
devorrichtung fir Verunreinigungen (167) hin-
durchtritt, bevor er einem Zwischenniveau der
Kolonne zugefiihrt wird.
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