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Procédé et installation de production d’oxygéne impur.

67) Suivant ce procédé :
—on fait fonctionner la colonne moyenne <
pression (2) sous une pression supérieure a 6 3
bars et de préférence au moins égale a 9 bars
absolus environ ;

— on condense dans le condenseur de cuve
(8) de la colonne basse pression (3) un premier
gaz de vaporisation moins volatil que I'azote de g
téte de la colonne moyenne pression (2) ; et

—on condense de l'azote de téte de la
colonne moyenne pression, que l'on envoie
ensuite en reflux en téte de la colonne moyenne
pression, a un niveau de la colonne basse
pression (3) situé au-dessus dudit condenseur /
de cuve (8). <

Application aux installations de distillation
d’air & double colonne couplées a une turbine a
gaz.
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La présente invention est relative a un procédé de
production d’oxygéne impur par distillation d’air dans
une installation de distillation d’air a double colonne,
la double colonne comprenant une colonne moyenne
pression et une colonne basse pression.

Les applications concernées par I'invention sont
celles qui consomment de grandes quantités d’oxyge-
ne impur. On citera les procédés de gazéification de
charbon ou de résidus pétroliers, ainsi que les procé-
dés de réduction-fusion directe du minerai de fer.

Il est connu que pour produire par distillation d’air
de I'oxygéne impur, c’est-a-dire ayant une pureté in-
férieure a 99,5% et généralement inférieure a 98%, il
est possible de diminuer la dépense d’énergie en aug-
mentant la pression de marche de la double colonne,
a condition que 'on puisse valoriser I'énergie dispo-
nible dans la colonne basse pression sous forme de
pression.

Un moyen connu de valoriser cette pression, dé-
crit par exemple dans le US-A-4 224 045, consiste a
combiner I'appareil de distillation d’air & une turbine a
gaz : I'air a séparer est prélevé totalement ou partiel-
lement au refoulement du compresseur de cette tur-
bine, et le gaz résiduaire basse pression de I'appareil
de distillation est renvoyé aprés compression a la tur-
bine a gaz, 'oxygéne impur et I'azote étant envoyés
vers |'utilisation sous la pression de la colonne quiles
produit.

De cette maniére, la basse pression est entiére-
ment valorisée, et I'on obtient une énergie de sépara-
tion réduite.

L'invention a pour but de réduire encore la dépen-
se d’énergie nécessaire a la production de I'oxygéne
impur.

A cet effet, 'invention a pour objet un procédé ca-
ractérisé en ce que :

- on fait fonctionner la colonne moyenne pres-
sion sous une pression supérieure a 6 bars et
de préférence au moins égale a 9 bars absolus
environ;

- on condense dans le condenseur de cuve de la
colonne basse pression un premier gaz de va-
porisation moins volatil que I'azote de téte dela
colonne moyenne pression; et

- on condense de I'azote de téte de la colonne
moyenne pression, que I'on envoie ensuite en
reflux en téte de la colonne moyenne pression,
aun niveau de la colonne basse pression situé
au-dessus dudit condenseur de cuve.

Suivant d’autres caractéristiques :

- ledit premier gaz de vaporisation est un gaz
soutiré a un niveau intermédiaire de la colonne
moyenne pression;

- ledit premier gaz de vaporisation est de I'air
moyenne pression;

- ledit premier gaz de vaporisation est de I'azote
a peu prés pur ou impur comprimé a une pres-
sion supérieure a celle de la colonne moyenne
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pression;

- on condense un deuxiéme gaz de vaporisation,
plus volatil que ledit premier gaz de vaporisa-
tion mais moins volatil que I'azote de téte de la
colonne moyenne pression, a un niveau inter-
médiaire entre ceux desdites condensations;

- on soutire I'oxygéne impur sous forme liquide
de la cuve de la colonne basse pression, on
I'améne sous forme liquide a la pression de
production désirée, et on le vaporise sous cette
pression par condensation d'un troisiéme gaz
de vaporisation;

- le troisiéme gaz de vaporisation est de I'azote
a peu prés pur ou impur produit par la double
colonne et comprimé a une pression de vapo-
risation de I'oxygéne impur sous la pression de
production;

- le troisiéme gaz de vaporisation est de I'air ali-
mentant la double colonne, comprimé a une
pression de vaporisation de I'oxygéne impur
sous la pression de production.

L'invention a également pour objet une installa-
tion de distillation d’air & double colonne destinée a la
mise en oeuvre d'un tel procédé. Suivant I'invention,
cette installation comprend des moyens pour fournir
a la colonne moyenne pression de I'air a distiller sous
au moins 9 bars absolus environ, et la colonne basse
pression comprend au moins deux vaporiseurs-
condenseurs superposés, dont un vaporiseur-
condenseur de cuve, des moyens pour alimenter ce
vaporiseur-condenseur de cuve avec un premier gaz
de vaporisation moins volatil que I'azote de téte de la
colonne moyenne pression, des moyens pour alimen-
terle deuxiéme vaporiseur-condenseur avec de I'azo-
te de téte de la colonne moyenne pression, et des
moyens pour envoyer I'azote ainsi condensé en reflux
en téte de la colonne moyenne pression.

Suivant d’autres caractéristiques :

- au moins deux vaporiseurs-condenseurs de la
colonne basse pression sont immédiatement
superposés I'un a I'autre, sans moyens de dis-
tillation intermédiaires;

- linstallation comprend des moyens de soutira-
ge d'oxygéne impur sous forme liquide de la
cuve de la colonne basse pression, des
moyens de compression de cet oxygéne impur
liguide & une pression de production, ainsi
qu’un cycle a azote de soutien de rectification
comprenant des moyens pour comprimer, li-
quéfier, détendre et introduire dans la colonne
moyenne pression une fraction de I'azote a peu
prés pur ou impur produit par la double colon-
ne;

- lesdits moyens de compression sont adaptés
pour comprimer ladite fraction d’azote a une
pression de vaporisation de I'oxygéne impur
sous ladite pression de production.

Des exemples de mise en oeuvre de I'invention
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vont maintenant étre décrits en regard des dessins
annexés, sur lesquels les Figures 1 a 4 représentent
schématiquement quatre modes de réalisation de
I'installation de distillation d’air conforme al’'invention.

Linstallation représentée a la Figure 1 est desti-
née a produire de 'oxygéne a une pureté de I'ordre de
85% sous une pression de I'ordre de 7,4 bars absolus.
Elle comprend essentiellement une double colonne 1
de distillation d’air, constituée d’une colonne moyen-
ne pression (ou "colonne MP") 2 fonctionnant sous
15,7 bars absolus et d’'une colonne basse pression
(ou "colonne BP") 3 fonctionnant sous 6,3 bars abso-
lus, une ligne d’échange thermique principale 4, un
sous-refroidisseur 5, un vaporiseur-condenseur auxi-
liaire 6 et une turbine 7 d’insufflation d’air dans la co-
lonne basse pression. La colonne 3 est superposée
a la colonne 2 et contient en cuve un vaporiseur-
condenseur 8 et, au-dessus de celui-ci, un second va-
poriseur-condenseur 9.

L'air a distiller arrive sous la moyenne pression
via une conduite 10 et pénétre dans la ligne d’échan-
ge 4. La majeure partie de cet air est refroidie jus-
qu’au voisinage de son point de rosée et sort au bout
froid de la ligne d’échange, le reste étant sorti de la
ligne d’échange & une température intermédiaire, dé-
tendu a la basse pression dans la turbine 7 pour as-
surer le maintien en froid de I'installation, et insufflé
a un niveau intermédiaire dans la colonne BP 3.

Une fraction de I'air entiérement refroidi est intro-
duit, via une conduite 11, a la base de la colonne MP
2, et le reste est condensé dans le vaporiseur-
condenseur 6; une partie du liquide obtenu est intro-
duit via une conduite 12 en un point intermédiaire de
la colonne 2, et le reste est, aprés sous-
refroidissement en 5 et détente dans une vanne de
détente 13, introduit en un point intermédiaire de la
colonne BP 3.

Le "liquide riche" (air enrichi en oxygéne) recueilli
en cuve de la colonne MP est, aprés sous-
refroidissement en 5 et détente dans une vanne de
détente 14, introduit en un point intermédiaire de la
colonne BP. De méme, du "liquide pauvre" (azote im-
pur) soutiré en un point intermédiaire de la colonne
MP est, aprés sous-refroidissement en 5 et détente
dans une vanne de détente 15, introduit au sommet
de la colonne BP.

L'azote a peu pres pur produit en téte de la colon-
ne MP est pour partie évacué de l'installation en tant
que produit, aprés réchauffement dans la ligne
d’échange, via une conduite 16, et, pour le reste, en-
voyé sous forme gazeuse via une conduite 17, sous
la moyenne pression, dans le vaporiseur-condenseur
supérieur 9. Aprés condensation, cet azote est ren-
voyé en reflux en téte de la colonne MP via une
conduite 18.

De plus, de I'azote impur gazeux, soutiré en un
point intermédiaire de la colonne 2 et, dans cet exem-
ple, au méme niveau que le liquide pauvre, est en-
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voyé via une conduite 19, sous la moyenne pression,
dans le vaporiseur-condenseur inférieur 8. Le liquide
ainsi obtenu est renvoyé en reflux dans la colonne
MP, a peu prés au méme niveau, via une conduite 20.

Les courants de fluides sortant de la double co-
lonne sont :

- au sommet de la colonne MP, de I'azote
moyenne pression, dont il a été question plus
haut;

- au sommet de la colonne BP, de I'azote impur,
constituant le gaz résiduaire de I'installation.
Cet azote impur, aprés réchauffement dans le
sous-refroidisseur 5 et dans la ligne d’échange
4, est évacué via une conduite 21; et

- en cuve de la colonne BP, de I'oxygéne impur
liguide. Ce liquide est soutiré via une conduite
22, comprimé par une pompe 23 a la pression
de production (7,4 bars absolus dans cet exem-
ple), puis vaporisé dans le vaporiseur-conden-
seur 6 en condensant |la fraction d’air moyenne
pression qui traverse ce dernier, puis réchauffé
sous forme gazeuse dans laligne d’échange et
évacué de l'installation via une conduite de pro-
duction 24.

En variante, la pompe 23 pourrait étre supprimée,
I'oxygéne impur étant alors vaporisé en 6 sous la bas-
se pression.

La description ci-dessus montre que, pour un
écart de température donné dans le vaporiseur-
condenseur 8, la température du liquide de cuve de
la colonne BP est déterminée par celle du gaz
condensé dans ce vaporiseur-condenseur. Comme il
s’agit d’'un gaz intermédiaire de la colonne MP, plus
chaud que 'azote de téte de cette colonne, la tempé-
rature du liquide de cuve, qui est 'oxygéne impur, est
relativement élevée. Par suite, pour une pureté dési-
rée de cet oxygéne impur, la pression de la colonne
BP, c’est-a-dire la basse pression, peut étre augmen-
tée. Finalement, on obtient de I'oxygéne impur et de
I'azote impur sous une pression accrue, ce qui per-
met de réaliser des économies sur leur valorisation,
par exemple sur I’énergie nécessaire pour comprimer
I'azote impur a la pression voulue dans une turbine a
gaz (non représentée) couplée a l'installation, par
exemple de la maniére décrite dans le US-A-4 224
045 précité.

Dans ce contexte, le vaporiseur-condenseur su-
périeur 9 sert a fournir le reflux nécessaire en téte de
la colonne MP.

Si les températures des deux gaz alimentant les
deux vaporiseurs-condenseurs sont nettement diffé-
rentes I'une de I'autre, il est nécessaire de prévoir un
certain nombre de plateaux de distillation 25 entre
ces vaporiseurs-condenseurs. Dans le cas contraire,
ces plateaux peuvent étre supprimés, ce qui simplifie
la constructions de la colonne BP, les deux vapori-
seurs-condenseurs pouvant méme étre intégrés en
un seul échangeur de chaleur. C’est pourquoi les pla-
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teaux 25 ont été représentés en trait interrompu.

Linstallation représentée a la Figure 2 ne différe
de la Figure 1 que par les points suivants.

L'oxygéne impur est soutiré sous forme gazeuse
de la colonne BP 3, et est simplement réchauffé dans
la ligne d’échange 4 avant son évacuation via la
conduite 24. Ceci est particuliérement intéressant
lorsque I'oxygéne impur est désiré sous la basse
pression. En conséquence, le vaporiseur-condenseur
6 est supprimé.

De plus, une fraction de I'air moyenne pression
refroidi au voisinage de son point de rosée est en-
voyée, via une conduite 26, dans le vaporiseur-
condenseur inférieur 8 a la place du gaz intermédiaire
de la Figure 1. Ce gaz intermédiaire, quant a lui, ali-
mente un vaporiseur-condenseur intermédiaire 27 si-
tué entre les vaporiseurs-condenseurs inférieur 8 et
supérieur 9. Comme précédemment, il peut y avoir ou
non des plateaux entre les paires de vaporiseurs-
condenseurs. Lair liquéfié issu du vaporiseur-
condenseur 8 est envoyé pour partie, via une condui-
te 28, dans la colonne MP et pour partie, aprés sous-
refroidissement en 5 et détente dans la vanne de dé-
tente 13, dans la colonne BP.

Par rapport a la solution de la Figure 1, on obtient
une température plus élevée en cuve de la colonne
BP, ce qui est favorable a 'augmentation de la basse
pression. En revanche, on doit vaporiser un liquide
plusriche en oxygéne que I'oxygéne impur a produire,
ce qui tend a réduire la basse pression.

Ce dernier inconvénient est supprimé dans I'ins-
tallation de la Figure 3, qui permet de produire I'oxy-
géne impur sous une pression élevée, et qui différe
de la précédente par les points suivants.

D’une part, 'oxygéne impur est soutiré sous for-
me liquide de la cuve de la colonne BP, puis est ame-
né par une pompe 23 a la pression de production dé-
sirée, puis vaporisé et réchauffé sous cette pression
dans la ligne d’échange 4 avantd’étre évacué del'ins-
tallation via la conduite 24.

D’autre part, pour compenser la perte de reflux
dans la colonne MP résultant du soutirage d’oxygéne
liquide en cuve de la colonne BP, il est prévu un cycle
azote, dit cycle de soutien de rectification, qui est uti-
lis€ en méme temps pour assurer la vaporisation de
I'oxygéne impur : une partie de I'azote produit en téte
de la colonne 3 (laquelle, dans ce cas, posséde en
téte un "minaret" 30 qui est alimenté a son sommet
par de I'azote liquide pur provenant du vaporiseur-
condenseur supérieur 9 et qui, par suite, produit de
'azote pur sous la basse pression) est, aprés ré-
chauffement dans la ligne d’échange, comprimée par
un compresseur 31 a la moyenne pression. Cet azote
moyenne pression, réuni a un courant d’azote moyen-
ne pression prélevé sur la conduite 16, est comprimé
de nouveau par un compresseur 33 a une pression de
vaporisation de I'oxygéne impur comprimé par la
pompe 23, liquéfié dans la ligne d’échange, puis,
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aprés détente dans une vanne de détente 34, intro-
duit en reflux en téte de la colonne MP.

Linstallation de la Figure 4 comporte également
une colonne BP 3 a minaret 30. Toutefois, contraire-
ment au cas précédent, c’'est de I'air haute pression,
surpressé a une pression de vaporisation de I'oxyge-
ne impur par un surpresseur 35, qui assure la vapori-
sation de I'oxygéne impur dans la ligne d’échange 4.
Dans cet exemple, cet air est, aprés liquéfaction et
détente dans une vanne de détente 36 et dans la van-
ne de détente 13, réparti entre les deux colonnes 2 et
3. par conséquent, le compresseur 33 et la vanne de
détente 34 de la Figure 3 sont supprimés.

De plus, I'azote issu du compresseur 31, compri-
mé a une pression supérieure a la moyenne pression,
alimente sous forme gazeuse, aprés refroidissement
dans la ligne d’échange, le vaporiseur-condenseur in-
férieur 8, et I'azote liquide résultant est, aprés détente
dans une vanne de détente 37, réuni a I'azote liquide
moyenne pression issu du vaporiseur-condenseur
supérieur 9. Ceci présente 'avantage de permettre
un réglage de la température de cuve de la colonne
BP, et donc de la pression de cette colonne, par ré-
glage de la pression de I'azote alimentant le vapori-
seur-condenseur 8. Cette pression d’azote peut étre
choisie entre la moyenne pression et la pression pour
laquelle I'azote se condense au bout froid de la ligne
d’échange.

Revendications

1 - Procédé de production d’oxygéne impur par
distillation d’air dans une installation de distillation
d’air a double colonne (1), la double colonne compre-
nant une colonne moyenne pression (2) et une colon-
ne basse pression (3), caractérisé en ce que:

- on fait fonctionner la colonne moyenne pres-
sion (2) sous une pression supérieure a 6 bars
et de préférence au moins égale a 9 bars ab-
solus environ;

- on condense dans le condenseur de cuve (8)
de la colonne basse pression (3) un premier
gaz de vaporisation moins volatil que I'azote de
téte de la colonne moyenne pression (2); et

- on condense de I'azote de téte de la colonne
moyenne pression, que I'on envoie ensuite en
reflux en téte de la colonne moyenne pression,
aun niveau de la colonne basse pression (3) si-
tué au-dessus dudit condenseur de cuve (8).

2 - Procédé suivant la revendication 1, caractéri-
sé en ce que ledit premier gaz de vaporisation est un
gaz soutiré a un niveau intermédiaire de la colonne
moyenne pression (2).

3 - Procédé suivant la revendication 1, caractéri-
sé en ce que ledit premier gaz de vaporisation est de
I’air moyenne pression.

4 - Procédé suivant la revendication 1, caractéri-
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sé en ce que ledit premier gaz de vaporisation est de
I'azote & peu prés pur ou impur comprimé a une pres-
sion supérieure a celle de la colonne moyenne pres-
sion (2).

5 - Procédé suivant 'une quelconque des reven-
dications 1 a 4, caractérisé en ce qu'on condense un
deuxiéme gaz de vaporisation, plus volatil que ledit
premier gaz de vaporisation mais moins volatil que
I'azote de téte de la colonne moyenne pression (2), a
un niveau intermédiaire entre ceux desdites conden-
sations.

6 - Procédé suivant 'une quelconque des reven-
dications 1 a 5, caractérisé en ce qu’on soutire I'oxy-
géne impur sous forme liquide de la cuve de la colon-
ne basse pression (3), on 'améne sous forme liquide
a la pression de production désirée, et on le vaporise
sous cette pression par condensation d'un troisiéme
gaz de vaporisation.

7 - Procédé suivant la revendication 6, caractéri-
sé en ce que le troisiéme gaz de vaporisation est de
I'azote a peu prés pur ou impur produit par la double
colonne et comprimé (en 33) a une pression de vapo-
risation de 'oxygéne impur sous la pression de pro-
duction.

8 - Procédé suivant la revendication 6, caractéri-
sé en ce que le troisiéme gaz de vaporisation est de
I'air alimentant la double colonne (1), comprimé (en
35) aune pression de vaporisation de I'oxygéne impur
sous la pression de production.

9 - Installation de distillation d’air & double colon-
ne (1), la double colonne comprenant une colonne
moyenne pression (2) et une colonne basse pression
(3), caractérisée en ce qu’elle comprend des moyens
(10) pour fournir & la colonne moyenne pression (2)
de I'air & distiller sous au moins 9 bars absolus envi-
ron, et en ce que la colonne basse pression (3)
comprend au moins deux vaporiseurs-condenseurs
superposés (8, 9; 8, 9, 27), dont un vaporiseur-
condenseur (2) de cuve (8), des moyens pour alimen-
ter ce vaporiseur-condenseur de cuve (8) avec un
premier gaz de vaporisation moins volatil que I'azote
de téte de la colonne moyenne pression (2), des
moyens pour alimenter le deuxiéme vaporiseur-
condenseur (9) avec de I'azote de téte de la colonne
moyenne pression, et des moyens (18) pour envoyer
I'azote ainsi condensé en reflux en téte de la colonne
moyenne pression.

10 - Installation suivant la revendication 9, carac-
térisée en ce que la colonne basse pression (3)
comprend deux vaporiseurs-condenseurs (9, 27) au-
dessus du vaporiseur-condenseur de cuve (8), dont
un vaporiseur-condenseur (9) alimenté avec ledit
azote de téte et un vaporiseur-condenseur intermé-
diaire (27) alimenté avec un gaz moins volatil que cet
azote de téte et plus volatil que ledit premier gaz de
vaporisation.

11 - Installation suivant la revendication 9 ou 10,
caractérisée en ce qu'au moins deux vaporiseurs-
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condenseurs (8, 9; 9, 27) de la colonne basse pres-
sion (3) sont immédiatement superposés I'un a I'au-
tre, sans moyens de distillation intermédiaires (25).

12 - Installation suivant I'une quelconque des re-
vendications 9 a 11, caractérisée en ce qu'elle
comprend des moyens (22) de soutirage d’oxygéne
impur sous forme liquide de la cuve de la colonne
basse pression (3), des moyens (23) de compression
de cet oxygéne impur liquide a une pression de pro-
duction, ainsi qu’un cycle a azote de soutien de rec-
tification comprenant des moyens (33, 34) pour
comprimer, liquéfier, détendre et introduire dans la
colonne moyenne pression (2) une fraction de I'azote
a peu prés pur ou impur produit par la double colonne
.

13 - Installation suivant la revendication 12, ca-
ractérisée en ce que lesdits moyens de compression
(33) sont adaptés pour comprimer ladite fraction
d’azote a une pression de vaporisation de I'oxygéne
impur sous ladite pression de production.

14 - Installation suivant I'une quelconque des re-
vendications 9 a 13, caractérisée en ce qu'elle
comprend un surpresseur d’air (35) adapté pour ame-
ner une fraction de I'air a distiller & une pression de
vaporisation de I'oxygéne impur sous ladite pression
de production.
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A US-A-4 448 595 (UNION CARBIDE CORPORATION) (1,3,9 F25J3/04

* abrégé *

* figure 1 *

* colonne 4, ligne 11 - colonne 5, ligne

51 *
A US-A-5 069 699 (AIR PRODUCTS AND 1,3,
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* abrégé *

* figure 4 *

* colonne 9, ligne 64 - colonne 10, ligne

24 *

* colonne 10, ligne 44 - colonne 11, ligne
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A US~A-4 704 147 (AIR PRODUCTS AND 1,6,8,9,

CHEMICALS) 12

* abrégé *

* figure *
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12 * DOMAINES TECHNIQUES
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: particuliérement pertinent i lui seul
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: divulgation non-écrite

¢ document intercalaire
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: document de brevet antérieur, mais publié 4 Ia
date de dépOt ou aprés cette date

: cité dans la demande
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