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Description

[0001] La présente invention est relative aux procédés
et aux appareils de séparation d’air par distillation cryo-
génique. Il est connu de distiller l’air dans une double
colonne comprenant une colonne moyenne pression re-
liée thermiquement avec une colonne basse pression qui
la surmonte.
[0002] Le lien thermique entre les deux colonnes peut
être obtenu en utilisant deux vaporiseurs placés l’un au
dessus de l’autre dans la colonne basse pression. Le
vaporiseur le plus bas peut être chauffé au moyen d’une
débit d’azote soutiré de la colonne moyenne pression
puis comprimé dans un compresseur froid et le vapo-
riseur supérieur peut être chauffé par un débit d’azote
moyenne pression pris dans la colonne moyenne pres-
sion sans avoir été comprimé en amont du vaporiseur.
[0003] Un compresseur froid est un compresseur
ayant une température d’entrée cryogénique, une tem-
pérature cryogénique étant inférieure à -50°C.
[0004] L’azote comprimé dans le compresseur froid
doit être condensé dans le vaporiseur inférieur de la co-
lonne basse pression. Le fluide comprimé à froid arrive
donc relativement chaud dans le vaporiseur, avec un ΔT
important avant de commencer à se condenser : cela
signifie que même si le vaporiseur a un pincement faible
de température, le ΔT au bout chaud est relativement
important.
[0005] Si le vaporiseur-condenseur a des disfonction-
nements, notamment de bouchage partiel ou de mauvai-
se distribution, il y a un fort risque de vaporisation à sec
localement, ce qui nuit à la sécurité de l’appareil du fait
de la présence d’impuretés de type CnHm avec un fluide
riche en oxygène. Cela est d’autant plus sensible sur un
vaporiseur-condenseur à film.
[0006] FR-A-2930329 décrit un procédé selon le
préambule de la revendication 1.
[0007] Un des buts de l’invention est d’éviter des dys-
fonctionnements du vaporiseur-condenseur.
[0008] Selon l’invention, un fluide calorigène, par
exemple de l’azote moyenne pression, est refroidi en sor-
tie d’un compresseur froid, en injectant une partie du flui-
de condensé dans le vaporiseur condenseur à l’entrée
du vaporiseur-condenseur, pour le ramener à son point
de rosée, avant d’être condensé. Ceci permet d’annuler
la surchauffe du fluide, et permet un usage facilité en
termes de sécurité pour le vaporiseur, notamment à film.
Ceci se fait sans pénalité énergétique notable.
[0009] L’injection d’autres fluides cryogéniques peut
remplacer ce fluide condensé.
[0010] Selon un objet de l’invention, il est proposé un
procédé de séparation d’air dans un système de colon-
nes par distillation cryogénique dans lequel de l’air com-
primé, épuré et refroidi est séparé dans le système de
colonnes pour former un débit enrichi en oxygène et un
débit enrichi en azote dans lequel au moins une colonne
du système de colonnes contient un vaporiseur-conden-
seur devant assurer la vaporisation d’un liquide enrichi

en oxygène par rapport à l’air au moyen d’un échange
de chaleur avec un fluide calorigène, le fluide calorigène
ayant été comprimé en amont du vaporiseur-condenseur
dans un compresseur ayant une température d’entrée
cryogénique, le fluide calorigène étant au moins partiel-
lement condensé dans le vaporiseur-condenseur carac-
térisé en ce qu’un liquide cryogénique est rajouté au flui-
de calorigène en amont du vaporiseur-condenseur.
[0011] Selon d’autres caractéristiques facultatives :

- le liquide cryogénique est constitué par une partie
du fluide calorigène après sa condensation dans le
vaporiseur-condenseur ;

- le système de colonnes est une double ou une triple
colonne, le fluide calorigène est un débit enrichi en
azote soutiré d’une des colonnes fonctionnant à
pression plus élevée et le rebouilleur est dans une
autre des colonnes fonctionnant à pression plus
basse ;

- le vaporiseur-condenseur est un vaporiseur à film;
- le liquide cryogénique est pressurisé soit par pres-

sion hydrostatique soit par une pompe ;
- le liquide cryogénique contient au moins 75% mol.

d’azote, voire au moins 90% mol. d’azote;
- le liquide cryogénique est rajouté au fluide calorigè-

ne en aval du compresseur.

[0012] Selon un autre objet de l’invention, il est prévu
un appareil de séparation d’air dans un système de co-
lonnes par distillation cryogénique comprenant :

a) un système de colonnes
b) un vaporiseur-condenseur capable de vaporiser
un liquide enrichi en oxygène par rapport à l’air
c) un compresseur d’air
d) une conduite reliant le compresseur d’air avec le
système de colonnes
e) un compresseur cryogénique de fluide calorigène
relié à une entrée du vaporiseur-condenseur

caractérisé en ce qu’il comprend une conduite d’amenée
de liquide cryogénique reliée à la sortie du compresseur
cryogénique et à une entrée du vaporiseur-condenseur.
[0013] L’appareil peut comprendre les caractéristi-
ques suivantes :

- au moins une conduite de fluide condensé qui relie
une sortie du vaporiseur-condenseur à au moins une
colonne du système de colonnes ;

- le système de colonnes est une double ou une triple
colonne, une des colonnes opérant à plus basse
pression comprenant le vaporiseur-condenseur en
vaporiseur de cuve ;

- le compresseur cryogénique est relié à la tête d’une
des colonnes opérant à pression plus élevée ;

- des moyens pour pressuriser un liquide cryogénique
adaptés à pressuriser un liquide circulant dans la
conduite reliant la sortie du vaporiseur-condenseur
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à la sortie du compresseur cryogénique ;
- la conduite d’amenée de liquide cryogénique est re-

liée à un stockage de liquide cryogénique ;
- la conduite d’amenée de liquide cryogénique est re-

liée à la sortie du vaporiseur-condenseur.

[0014] L’invention comprend également une installa-
tion d’oxycombustion comprenant un appareil de sépa-
ration d’air tel que décrit ci-dessus et une chaudière ali-
mentée par l’oxygène produit par l’appareil de séparation
d’air.
[0015] L’invention sera décrite en plus de détail en se
référant à la figure qui montre un procédé selon l’inven-
tion.
[0016] Un débit d’air 1 est comprimé dans un compres-
seur (non-illustré) jusqu’à 4 bars puis divisé en deux; une
partie 3 de l’air se refroidit dans une ligne d’échange 9
et est envoyé à la colonne moyenne pression 11 d’une
double colonne. La double colonne comprend une co-
lonne moyenne pression 11 et une colonne basse pres-
sion 13 reliées thermiquement entre elles, la colonne
basse pression surmontant la colonne moyenne pres-
sion.
[0017] Le reste 5 de l’air est surpressé dans un sur-
presseur 7, refroidi dans la ligne d’échange, condensé
dans un vaporiseur produit 23 et puis envoyé à la colonne
moyenne pression 11.
[0018] La colonne basse pression 13 contient un va-
poriseur de cuve 15 et un vaporiseur intermédiaire 17.
Le vaporiseur intermédiaire 17 est chauffé au moyen
d’une fraction 33 d’un débit d’azote 31 soutiré de la co-
lonne moyenne pression à la pression de la tête de la
colonne moyenne pression.
[0019] Une autre fraction 37 de l’azote moyenne pres-
sion azote est comprimée dans un compresseur 61 ayant
une température d’entrée cryogénique. La fraction est
refroidie en sortie de ce compresseur froid 61 par contact
direct avec un liquide cryogénique 45, pour être ramené
à son point de rosée, avant d’être condensé. Le liquide
cryogénique 45 préférentiellement comprend une partie
du fluide qui vient de se condenser dans le vaporiseur
de cuve 15. Le liquide cryogénique contient au moins
70% mol. d’azote, voire au moins 90% mol. d’azote. Ainsi
une conduite ramène vers la sortie du compresseur froid
une partie de l’azote condensé dans le vaporiseur de
cuve.
[0020] La mise en contact du gaz et du liquide 45 peut
se faire directement dans la tuyauterie ou dans un équi-
pement spécifique, à l’aide de buses d’injection, de con-
tacteurs physiques, le liquide 45 étant comprimé soit par
hauteur hydrostatique, soit à l’aide d’une pompe.
[0021] Le reste du liquide condensé dans le vaporiseur
de cuve 15 est envoyé en partie en tête de la colonne
basse pression 13 pour former du reflux.
[0022] Un liquide enrichi en oxygène 49 et un liquide
enrichi en azote 53 sont envoyés de la colonne moyenne
pression 11 à la colonne basse pression 13.
[0023] Un débit d’oxygène liquide 19 est soutiré de la

cuve de la colonne basse pression, pressurisé jusqu’à
une basse pression de 1,5 à 4 bars par une pompe 21
et puis vaporisé dans un vaporiseur 23 par échange de
chaleur avec l’air. Une partie non-vaporisée de l’oxygène
est soutirée en tant que purge 25.
[0024] Le vaporiseur de cuve 15 est de préférence à
film.
[0025] Une partie 39 de l’azote moyenne pression se
réchauffe dans la ligne d’échange 9, est détendue dans
une turbine 41 puis de nouveau se réchauffe dans la
ligne d’échange 9.
[0026] L’invention s’applique à tout gaz comprimé
dans un compresseur froid, qui doit se condenser dans
un vaporiseur où il y a un risque de vaporisation à sec
vis-à-vis d’oxygène en présence d’impureté de type
CnHm.
[0027] Dans l’exemple le liquide cryogénique rajouté
en amont du compresseur froid vient du système de co-
lonnes mais le liquide peut provenir d’une source exté-
rieure et peut par exemple être pris dans un stockage de
liquide de biberonnage ou de liquide stocké dans un sys-
tème de bascule.

Revendications

1. Procédé de séparation d’air dans un système de co-
lonnes (11, 13) par distillation cryogénique dans le-
quel de l’air comprimé, épuré et refroidi est séparé
dans le système de colonnes pour former un débit
enrichi en oxygène et un débit enrichi en azote dans
lequel au moins une colonne (13) du système de
colonnes contient un vaporiseur-condenseur (15)
devant assurer la vaporisation d’un liquide enrichi
en oxygène par rapport à l’air au moyen d’un échan-
ge de chaleur avec un fluide calorigène (37), le fluide
calorigène ayant été comprimé en amont du vapo-
riseur-condenseur dans un compresseur (61) ayant
une température d’entrée cryogénique, le fluide ca-
lorigène étant au moins partiellement condensé
dans le vaporiseur-condenseur caractérisé en ce
qu’un liquide cryogénique (45) est rajouté au fluide
calorigène en amont du vaporiseur-condenseur.

2. Procédé selon la revendication 1 dans lequel le li-
quide cryogénique (45) est constitué par une partie
du fluide calorigène après sa condensation dans le
vaporiseur-condenseur (15).

3. Procédé selon la revendication 1 ou 2 dans lequel
le système de colonnes (11, 13) est une double ou
une triple colonne, le fluide calorigène est un débit
enrichi en azote (37) soutiré d’une des colonnes (11)
fonctionnant à pression plus élevée et le rebouilleur
est dans une autre des colonnes fonctionnant à pres-
sion plus basse (13).

4. Procédé selon l’une des revendications précédentes
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dans lequel le vaporiseur-condenseur (11) est un
vaporiseur à film.

5. Procédé selon l’une des revendications précédentes
dans lequel le liquide cryogénique (45) est pressu-
risé soit par pression hydrostatique soit par une pom-
pe.

6. Procédé selon l’une des revendications précédentes
dans lequel le liquide cryogénique est rajouté au flui-
de calorigène en aval du compresseur.

7. Procédé selon l’une des revendications précédentes
dans lequel le liquide cryogénique contient au moins
75% mol. d’azote, voire au moins 90% mol. d’azote

8. Appareil de séparation d’air dans un système de co-
lonnes par distillation cryogénique comprenant :

a) un système de colonnes (11, 13),
b) un vaporiseur-condenseur (15) capable de
vaporiser un liquide enrichi en oxygène par rap-
port à l’air,
c) un compresseur d’air,
d) une conduite reliant le compresseur d’air avec
le système de colonnes,
e) un compresseur cryogénique (61) de fluide
calorigène relié à une entrée du vaporiseur-con-
denseur,
caractérisé en ce qu’il comprend une conduite
(45) d’amenée de liquide cryogénique reliée à
la sortie du compresseur cryogénique et à une
entrée du vaporiseur-condenseur.

9. Appareil selon la revendication 8 dans lequel le sys-
tème de colonnes est une double ou une triple co-
lonne, une des colonnes opérant à plus basse pres-
sion (13) comprenant le vaporiseur-condenseur (15)
en vaporiseur de cuve.

10. Appareil selon la revendication 9 dans lequel le com-
presseur cryogénique (61) est relié à la tête d’une
des colonnes (11) opérant à pression plus élevée.

11. Appareil selon l’une des revendications 8 à 10 com-
prenant des moyens pour pressuriser un liquide
cryogénique adaptés à pressuriser un liquide circu-
lant dans la conduite reliant la sortie du vaporiseur-
condenseur (15) à la sortie du compresseur cryogé-
nique (61).

12. Appareil selon l’une des revendications 8 à 11 com-
prenant un stockage et la conduite d’amenée de li-
quide cryogénique reliant le stockage à un point en
aval du compresseur cryogénique et en amont du
vaporiseur-condenseur.

13. Appareil selon l’une des revendications 8 à 12 dans

lequel la conduite relie la sortie du vaporiseur-con-
denseur à la sortie du compresseur cryogénique
sans passer par le vaporiseur-condenseur.

14. Installation d’oxycombustion comprenant un appa-
reil de séparation d’air selon l’une des revendications
8 à 13 et une chaudière alimentée par l’oxygène pro-
duit par l’appareil de séparation d’air.

Patentansprüche

1. Verfahren zur Trennung von Luft in einem Kolonnen-
system (11, 13) durch Tieftemperaturdestillation,
wobei verdichtete, gereinigte und abgekühlte Luft in
dem Kolonnensystem getrennt wird, um einen mit
Sauerstoff angereicherten Strom und einen mit
Stickstoff angereicherten Strom zu bilden, wobei
mindestens eine Kolonne (13) des Kolonnensys-
tems einen Verdampfer-Kondensator (15) umfasst,
der die Verdampfung einer gegenüber der Luft mit
Sauerstoff angereicherten Flüssigkeit mit Hilfe eines
Wärmetausches mit einem Wärmefluid (37) bewir-
ken soll, wobei das Wärmefluid stromaufwärts des
Verdampfer-Kondensators in einem Kompressor
(61), der eine kryogener Eintrittstemperatur auf-
weist, verdichtet wurde, wobei das Wärmefluid zu-
mindest teilweise in dem Verdampfer-Kondensator
kondensiert wird, dadurch gekennzeichnet, dass
eine kryogene Flüssigkeit (45) dem Wärmefluid
stromaufwärts des Verdampfer-Kondensators zuge-
geben wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, wobei die kryogene
Flüssigkeit (45) von einem Teil des Wärmefluids
nach seiner Kondensierung in dem Verdampfer-
Kondensator (15) gebildet ist.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, wobei das Ko-
lonnensystem (11, 13) eine doppelte oder eine drei-
fache Kolonne ist, das Wärmefluid ein mit Stickstoff
(37) angereicherter Strom ist, der aus einer der Ko-
lonnen (11), die bei höherem Druck arbeitet, abge-
zogen wird, und der Erhitzer in einer anderen der
Kolonnen ist, die bei niedrigerem Druck (13) arbeitet.

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprü-
che, wobei der Verdampfer-Kondensator (11) ein
Filmverdampfer ist.

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprü-
che, wobei die kryogene Flüssigkeit (45) entweder
durch hydrostatischen Druck oder durch eine Pumpe
unter Druck gesetzt wird.

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprü-
che, bei wobei die kryogene Flüssigkeit dem Wär-
mefluid stromabwärts des Kompressors zugegeben
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wird.

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprü-
che, wobei die kryogene Flüssigkeit mindestens 75
Mol-% Stickstoff oder sogar mindestens 90 Mol-%
Stickstoff enthält.

8. Vorrichtung zur Trennung von Luft in einem Kolon-
nensystem durch Tieftemperaturdestillation, umfas-
send:

a) ein Kolonnensystem (11, 13),
b) einen Verdampfer-Kondensator (15), der da-
zu geeignet ist, eine gegenüber der Luft mit Sau-
erstoff angereicherte Flüssigkeit zu verdamp-
fen,
c) einen Luftkompressor,
d) eine Leitung, die den Luftkompressor mit dem
Kolonnensystem verbindet,
e) einen Tieftemperaturkompressor (61) für das
Wärmefluid, der mit einem Eingang des Ver-
dampfer-Kondensators verbunden ist,
dadurch gekennzeichnet, dass sie eine Lei-
tung (45) für die Zuführung von kryogener Flüs-
sigkeit umfasst, die mit dem Ausgang des Tief-
temperaturkompressors und einem Eingang
des Verdampfer-Kondensators verbunden ist.

9. Vorrichtung nach Anspruch 8, wobei das Kolonnen-
system eine doppelte oder eine dreifache Kolonne
ist, wobei eine der Kolonnen, die bei niedrigerem
Druck (13) arbeitet, den Verdampfer-Kondensator
(15) in Form eines Sumpfverdampfers umfasst.

10. Vorrichtung nach Anspruch 9, wobei der Tieftempe-
raturkompressor (61) mit dem Kopf einer der Kolon-
nen (11), die bei höherem Druck arbeitet, verbunden
ist.

11. Vorrichtung nach einem der Ansprüche 8 bis 10, um-
fassend Mittel, um eine kryogene Flüssigkeit unter
Druck zu setzen, die dazu geeignet sind, eine Flüs-
sigkeit, die in der Leitung zirkuliert, die den Ausgang
des Verdampfer-Kondensators (15) mit dem Aus-
gang des Tieftemperaturkompressors (61) verbin-
det, unter Druck zu setzen.

12. Vorrichtung nach einem der Ansprüche 8 bis 11, um-
fassend eine Bevorratung und die Leitung für die Zu-
führung von kryogener Flüssigkeit, welche die Be-
vorratung mit einem Punkt stromabwärts des Tief-
temperaturkompressors und stromaufwärts des
Verdampfer-Kondensators verbindet.

13. Vorrichtung nach einem der Ansprüche 8 bis 12, wo-
bei die Leitung den Ausgang des Verdampfer-Kon-
densators mit dem Ausgang des Tieftemperatur-
kompressors verbindet, ohne durch den Verdamp-

fer-Kondensator hindurch zu verlaufen.

14. Oxyfuel-Anlage, umfassend eine Vorrichtung zur
Trennung von Luft nach einem der Ansprüche 8 bis
13 und einen Kessel, der durch den Sauerstoff, der
durch die Vorrichtung zur Trennung von Luft erzeugt
wird, gespeist wird.

Claims

1. Process for the separation of air in an arrangement
of columns (11, 13) by cryogenic distillation, in which
compressed, purified and cooled air is separated in
the column arrangement to form an oxygen-enriched
flow and a nitrogen-enriched flow, at least one col-
umn (13) of the column arrangement containing an
evaporator/condenser (15) designed to ensure the
evaporation of a liquid enriched in oxygen with re-
spect to the air by means of an exchange of heat
with a calorigenic fluid (37), the calorigenic fluid hav-
ing been compressed upstream of the evapora-
tor/condenser in a compressor (61) having a cryo-
genic inlet temperature, at least some of the calori-
genic fluid being condensed in the evaporator/con-
denser, characterised in that a cryogenic liquid (45)
is added to the calorigenic fluid upstream of the evap-
orator/condenser.

2. Process according to claim 1, wherein the cryogenic
liquid (45) is made up of a portion of the calorigenic
fluid after it has been condensed in the evapora-
tor/condenser (15).

3. Process according to either claim 1 or claim 2, where-
in the arrangement of columns (11, 13) is a double
or triple column, the calorigenic fluid is a nitrogen-
enriched flow (37) drawn from one of the columns
(11) operating at higher pressure, and the reboiler
is in another of the columns operating at lower pres-
sure (13).

4. Process according to any of the preceding claims,
wherein the evaporator/condenser (11) is a falling-
film evaporator.

5. Process according to any of the preceding claims,
wherein the cryogenic liquid (45) is pressurised ei-
ther by hydrostatic pressure or by a pump.

6. Process according to any of the preceding claims,
wherein the cryogenic liquid is added to the calori-
genic fluid downstream of the compressor.

7. Process according to any of the preceding claims,
wherein the cryogenic liquid contains at least 75 mol
% nitrogen, or at least 90 mol % nitrogen.
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8. Device for the separation of air in a column arrange-
ment by cryogenic distillation, comprising:

a) an arrangement of columns (11, 13),
b) an evaporator/condenser (15) capable of
evaporating a liquid enriched in oxygen with re-
spect to the air,
c) an air compressor,
d) a pipe connecting the air compressor to the
column arrangement,
e) a cryogenic compressor (61) of calorigenic
fluid connected to an inlet of the evaporator/con-
denser,
characterised in that it comprises a pipe (45)
which is intended to transport cryogenic liquid
and connected to the outlet of the cryogenic
compressor and to an inlet of the evapora-
tor/condenser.

9. Device according to claim 8, wherein the column ar-
rangement is a double or triple column, one of the
columns operating at lower pressure (13) comprising
the evaporator/condenser (15) as a vessel evapora-
tor.

10. Device according to claim 9, wherein the cryogenic
compressor (61) is connected to the head of one of
the columns (11) operating at higher pressure.

11. Device according to any of claims 8 to 10, comprising
means for pressurising a cryogenic liquid which are
capable of pressurising a liquid flowing in the pipe
connecting the outlet of the evaporator/condenser
(15) to the outlet of the cryogenic compressor (61).

12. Device according to any of claims 8 to 11, comprising
a storage tank and the cryogenic-liquid transporta-
tion pipe connecting the storage tank to a point down-
stream of the cryogenic compressor and upstream
of the evaporator/condenser.

13. Device according to any of claims 8 to 12, wherein
the pipe connects the outlet of the evaporator/con-
denser to the outlet of the cryogenic compressor
without passing through the evaporator/condenser.

14. Oxycombustion system comprising an air-separa-
tion device according to any of claims 8 to 13, and
a boiler supplied with oxygen produced by the air-
separation device.
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