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Description

[0001] La présenteinvention est relative a un procédé
et a un appareil de production d’argon par distillation
cryogénique d’un gaz de lair.

[0002] Les unités de séparation d’air comprenant une
colonne de séparation d’argon ont généralement plu-
sieurs points de fonctionnement et une certaine plage de
fonctionnement.

[0003] Il est courant de passer d’un point de fonction-
nement a un autre a des vitesses d’environ 0,5%/min
sans ajoutd’équipements supplémentaires. Le probléme
arésoudre estde trouver une solution permettant de con-
server les rapports L/V constants pendant les change-
ments de marche de la colonne argon de fagon a pouvoir
augmenter la vitesse de changement de marche, tout en
maintenant des rendements proches du cas nominal.
[0004] L’invention consiste a installer des capacitésin-
termédiaires a la sortie des distributeurs qui sont rem-
plies par le liquide excédentaire pendant la baisse de
charge et utilisées lors de la remontée en charge car
sans ces capacités, la colonne serait en déficit de liquide
et donc de reflux.

[0005] L’avantage notable de cette invention permet
de modifier la charge de la production d’argon a la mon-
tée comme a la descente aussi vite que les productions
d’'oxygene et d'azote et d’atteindre des vitesses escomp-
tées pouvant aller jusqu'a 5 %/min ou éventuellement
au-dela en fonction de la taille de I'appareil et des volu-
mes a mettre en jeu.

[0006] Il estconnude « Start-up storage means for off-
spec argon in an air séparation unit », Research Disclo-
sures, mai 2000, de stocker un liquide provenant d’'une
colonne de séparation d’air dans un stockage lors de
I'arrét de la colonne et de le renvoyer a la colonne au
redémarrage.

[0007] Selon un objet de cette invention, il est prévu
un procédé de production d’argon par distillation cryogé-
nique dans lequel un gaz enrichi en argon (ORG) produit
par séparation d’air est envoyé a une colonne de sépa-
ration d’argon (K), un débit riche en argon (ARG) est
soutiré en téte de la colonne et un liquide enrichi en oxy-
gene (ORL) est soutiré en cuve de la colonne et renvoyé
au systéeme de colonnes dans lequel :

i) lors d’'une premiere marche, si, de préférence uni-
quement si, la charge de la colonne est en dessous
d’un premier seuil, du liquide est soutiré de la colon-
ne a un premier niveau intermédiaire de la colonne
et stocké dans un premier stockage, aucun liquide
n’étant envoyé du stockage a la colonne,

ii) lors d’'une deuxieme marche, si, de préférence
uniguement si, lacharge de la colonne est au-dessus
d’'un deuxiéme seuil, supérieur au premier seuil,
aucun liquide n’est envoyé de la colonne vers le pre-
mier stockage, du liquide est envoyé du premier
stockage a la colonne a un deuxiéme niveau inter-
médiaire de la colonne séparé du premier niveau par
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au moins une couche déléments permettant
I’échange de masse et de chaleur, le deuxieme ni-
veau étant situé en dessous du premier niveau.

[0008] Selon unobjetdelinvention, il est prévu un pro-
cédé de production d’argon par distillation cryogénique
de I'air dans un systéme de colonnes dans lequel de I'air
est séparé dans un systéme de colonnes pour produire
un gaz enrichi en argon, le gaz enrichi en argon est en-
voyé a une colonne de séparation d’argon, un débit riche
en argon est soutiré en téte de la colonne et un liquide
enrichi en oxygéne est soutiré en cuve de la colonne et
renvoyé au systeme de colonnes dans lequel :

i) lors d’'une premiére marche, si, de préférence uni-
quement si, la charge de la colonne est en dessous
d’un premier seuil, du liquide est soutiré de la colon-
ne a un premier niveau intermédiaire de la colonne
et stocké dans un premier stockage, aucun liquide
n’étant envoyé du stockage a la colonne, du liquide
est soutiré de la colonne a un troisieme niveau in-
termédiaire de la colonne et stocké dans un deuxie-
me stockage, aucun liquide n’étant envoyé du stoc-
kage a la colonne

ii) lors d’'une deuxieme marche, si, de préférence
uniqguementsi, lacharge delacolonne estau-dessus
d’'un deuxiéme seuil, supérieur au premier seull,
aucun liquide n’est envoyé de la colonne vers le pre-
mier stockage, du liquide est envoyé du premier
stockage a la colonne a un deuxiéme niveau inter-
médiaire de la colonne séparé du premier niveau par
au moins une couche déléments permettant
I’échange de masse et de chaleur, le deuxieme ni-
veau étant situé en dessous du premier niveau, lors
de la deuxiéme marche, aucun liquide n’est envoyé
de la colonne vers le deuxiéme stockage, du liquide
est envoyé du deuxieme stockage a la colonne a un
quatrieme niveau intermédiaire de lacolonne séparé
du troisi€me niveau par au moins une couche d’élé-
ments permettant 'échange de masse et de chaleur,
le quatrieme niveau étant situé en dessous du troi-
siéme niveau et le troisieme niveau n’étant pas situé
au-dessus du deuxiéme niveau.

[0009] De préférence :

- aucun élément permettant 'échange de masse et
de chaleur n’est disposé entre le deuxiéme et troi-
siéme niveaux.

- des débits d’au moins trois niveaux intermédiaires
différents sont stockés chacun dans un stockage
respectif lors de la premieére marche et aucun liquide
n’est envoyé du stockage a la colonne et lors de la
deuxieme marche, un liquide est envoyé de chacun
des au moins trois stockages a un niveau de la co-
lonne inférieur a celui auquel le liquide était soutiré
de la colonne.

- lacolonne de séparation d’'argon comprend un con-
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denseur de téte alimenté en liquide par un liquide
provenant du systéeme de colonne, le liquide vapo-
risé dans le condenseur de téte étant renvoyé au
systéme de colonnes selon les deux marches, et
dans lequel on détecte si le seuil de charge de la
colonne est dépassé en mesurant le débit de liquide
vaporisé envoyé vers le systéme de colonnes.

[0010] Selon un autre objet de I'invention, il est prévu
un appareil de production d’argon par distillation cryogé-
nique d’air dans un systéeme de colonnes pour la mise
en oeuvre du procédé ci-dessus comprenant une colon-
ne de séparation d’argon, des moyens pour envoyer un
gaz contenant de I'argon et de I'oxygéne a la colonne,
des moyens pour extraire un fluide enrichi en argon en
haut de la colonne, des moyens pour extraire un liquide
enrichi en oxygéne en cuve de la colonne et au moins
deux stockages, disposés I'un au-dessus de I'autre, cha-
que stockage étant relié a deux niveaux intermédiaires
différents de la colonne de séparation d’argon par deux
conduites caractérisé en ce que les deux stockages sont
contigus.
[0011] De préférence :

- lesaumoins deux stockages sont constitué par deux
réservoirs dans une virole commune, de préférence
ne contenant que des stockages, le fond d’un stoc-
kage constituant de préférence le plafond du stoc-
kage inférieur.

- le plafond d’un stockage inférieur constitue la cuve
d’un stockage immédiatement au-dessus du stocka-
ge inférieur

- l'appareil comprend des moyens de soutien pour les
au moins deux stockages reliés directement au sol.

- l'appareil ne comprend aucun moyen de pressurisa-
tion du liquide a envoyer du niveau intermédiaire de
la colonne vers le stockage et aucun moyen de pres-
surisation du liquide a envoyer du stockage vers la
colonne, I'élévation du stockage étant choisie en
fonction du point de soutirage et du point de renvoi
du liquide.

- les au moins deux stockages sont reliés I'une a
I'autre pour former une structure posée sur le sol.

- les au moins deux, de préférence au moins quatre,
stockages forment un corps allongé dont la longueur
est égale a au moins la moitié de la longueur de la
colonne de séparation d’argon.

- aumoins un des stockages et au moins une condui-
te, voire les deux, reliée(s) au stockage, sont dispo-
sés de sorte que le liquide passe de la colonne au
stockage et/ou vice versa, sans utiliser une pompe.

- Il'appareil ne comprend pas de pompe pour trans-
porter de liquide de la colonne aux stockages et/ou
des stockages a la colonne.

- les stockages sont disposés dans une boite froide
dédiée.

- les stockages sont disposés dans une boite froide
avec la colonne de séparation d’argon.
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- lapompe de liquide de cuve de la colonne de sépa-
ration d’argon est disposée directement en dessous
du stockage le plus bas.

[0012] L’invention sera décrite en plus de détail en se
référant a la figure.

[0013] La Figure 1 montre un appareil de production
d’argon par distillation cryogénique selon I'invention.
[0014] L’appareil comprend un systeme de colonnes
pour séparer l'air refroidi et épuré constitué par une dou-
ble colonne comprenant une colonne moyenne pression
et une colonne basse pression superposées et thermi-
quement reliées entre elles. La colonne basse pression
produit un gaz enrichi en argon ORG comprenant au
moins 10% mol ; d’argon. Le gaz ORG est envoyé en
cuve d’une colonne de séparation d’argon K.

[0015] La colonne de séparation d’argon K comprend
huit couches d’éléments de transfert de masse et de cha-
leur, qui sont des garnissages structurés 1, 2, 3, 4, 5, 6,
7, 8, (les couches étant appelés aussi trongons), mais le
nombre de couches peut étre supérieur ou inférieur en
fonction de la pureté requise. La colonne comprend éga-
lement un condenseur de téte C qui recoit du liquide en-
richi en oxygéne du systeme de colonnes, plus spécifi-
quement de la cuve de la colonne moyenne pression. Le
liquide s’y vaporise et la vapeur formée LRV est envoyée
au systeme de colonnes.

[0016] Leliquide de cuve ORL delacolonne Kestpres-
surisé par une pompe P10 et envoyé au systeme de co-
lonnes a travers une vanne V1.

[0017] De I'argon gazeux en téte de la colonne K se
condense dans le condenseur C. Le condenseur C regoit
un liquide enrichi en oxygene provenant d’une colonne
moyenne pression d’une double colonne de séparation
d’air, faisant partie du systéeme de colonnes. Ce liquide
enrichi en oxygene appelé liquide riche se vaporise au
moins partiellement dans le condenseur C pour former
un gaz LRV.

[0018] L’argon liquide produit est renvoyé en partie a
la colonne K par la vanne V3 et est extrait en partie par
la vanne V2 comme produit ARG, quand la colonne K
est en fonctionnement.

[0019] A cbté de la colonne se trouve une structure S
constituée par au moins deux stockages empilés. Dans
la figure, six stockages S1, S2, S3, S4, S5, S6 sont em-
pilés, de sorte que la cuve d’un stockage supérieur est
le plafond du stockage inférieur.

[0020] Les stockages peuvent néanmoins étre indé-
pendants les uns des autres afin de pouvoir les séparer
et les utiliser dans un autre appareil.

[0021] Mais il est préférable de construire une tour
avecune virole unique contenant une multiplicité de com-
partiments, formés par des partitions P. Chacun compar-
timent sert comme stockage de liquide.

[0022] Cette structure est disposée parallélement de
la colonne et est soutenue par des moyens de soutien
M, indépendant de la colonne K, fixés au sol T.

[0023] Quand lacharge dela colonne K est au-dessus
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d’'un premier seuil et en dessous d’un deuxieme seuil,
aucun débit de liquide n’est envoyé de la colonne K vers
les stockages S1, S2, S3, S4, S5, S6 et aucun débit de
liquide n’est envoyé des stockages vers la colonne K.
[0024] Dans une premiere marche, quand la charge
de la colonne est en dessous d’un premier seuil, du li-
quide est soutiré a au moins un niveau intermédiaire de
la colonne K et envoyé vers au moins un des stockages
S1, S2, S3, S4, S5, S6. Par exemple du liquide 9 peut
étre envoyé d’'un niveau en dessous de la couche 8 et
au-dessus de la couche 7 par la vanne V4 vers le stoc-
kage S6 et/ou du liquide 13 peut étre envoyé d’un niveau
en dessous de la couche 7 et au-dessus de la couche 6
par la vanne ouverte V6 vers le stockage S5 et/ou du
liquide 17 peut étre envoyé par la vanne ouverte V8 d’'en
dessous de la couche 6 et au-dessus de la couche 5 vers
le stockage S4 et/ou du liquide 21 peut étre envoyé par
la vanne ouverte V10 d’en dessous de la couche 5 et au-
dessus de la couche 4 vers le stockage S3 et/ou du li-
quide 25 peut étre envoyé par la vanne ouverte V12 d’en
dessous de la couche 4 et au-dessus de la couche 3 vers
le stockage S2 et/ou du liquide 29 peut étre envoyé par
la vanne ouverte V14 d’en dessous de la couche 3 et au-
dessus de la couche 2 vers le stockage inférieur S1.
[0025] Evidemmentle nombre de stockages peut étre
inférieur ou supérieur a 6.

[0026] La baisse de la charge est détectée en mesu-
rant le débit de liquide vaporisé LRV envoyé du conden-
seur C vers le systéme de colonnes. Si celui-ci passe en
dessous du premier seuil, 'envoide liquide vers au moins
un stockage est déclenché et s’arréte quand le niveau
requis dans le stockage est atteint.

[0027] Dans une deuxi€me marche, sila charge de la
colonne est au-dessus d’'un deuxiéme seuil, supérieur
au premier seuil, du liquide est soutiré du stockage S6
et envoyé par la vanne V5 vers un niveau intermédiaire
entre les couches 7 et 6 et/ou du liquide est soutiré du
stockage S5 et envoyé par la vanne V7 vers un niveau
intermédiaire entre les couches 6 et 5 et/ou du liquide
est soutiré du stockage S4 et envoyé par la vanne V9
vers un niveau intermédiaire entre les couches 5 et 4
et/ou du liquide est soutiré du stockage S3 et envoyé par
la vanne V11 vers un niveau intermédiaire entre les cou-
ches 4 et 3 et/ou du liquide est soutiré du stockage S2
etenvoyé par la vanne V13 vers un niveau intermédiaire
entre les couches 3 et 2 et/ou du liquide est soutiré du
stockage S1 et envoyé par la vanne V15 vers un niveau
intermédiaire entre les couches 2 et 1.

[0028] Lorsdelapremiere marche, aucun liquide n’est
soutiré d'un stockage vers la colonne K et lors de la
deuxieme marche, aucun liquide n’est envoyé de la co-
lonne vers un stockage.

[0029] Quand la charge est réduite, lors de la deuxié-
me marche, la surface d’échange du condenseur C de-
vant étre réduite, de I'argon liquide est stockée dans le
condenseur C lui-méme a cet effet. Ce liquide sera dés-
tocké lors de la remontée en charge et réalisera la fonc-
tion de capacité tampon.
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[0030] Une capacité réduite pourra éventuellement
étre ajoutée en haut de la colonne pour compenser le
reflux liquide en déficit pendant la baisse de charge du
fait de I'excédent de liquide stocké dans le condenseur
C par rapport a la charge gaz.

[0031] Pourlesautrestrongons, des stockages S1, S2,
S3, S4, S5, S6 seront remplis lors de la baisse de charge
par le trongon numéro N par un contréle de niveau dont
la consigne sera une rampe en fonction du débit de li-
quide vaporisé LRV et d’'une temporisation. Ces mémes
stockages seront vidés dans le trongon inférieur N-1 par
un contréle de niveau dont la consigne sera une rampe
en fonction du débit de liquide vaporisé LRV et d'une
temporisation.

[0032] La cuve du stockage sera située a un niveau
de sorte que le liquide envoyé de la colonne K vers le
stockage n’ait pas besoin d’étre pressurisé pour arriver
au stockage. De méme le liquide du stockage s’écoule
naturellement vers la colonne K.

[0033] La disposition de ces stockages incluant éga-
lement une ligne d’équilibrage de pression sera faite en
les ajustant les uns au-dessus des autres pour que leur
élévation permette un bon fonctionnement hydraulique
et ne nécessite pas un supportage exceptionnel au ni-
veau de la colonne. Le soutien de la structure peut étre
fait par une tuyauterie verticale avec des fonds intermeé-
diaires reposant au sol T.

[0034] Les stockages S1 a S6 sontdisposés dans une
boite froide dédiée ne contenant pas de colonne de dis-
tillation.

[0035] Mais ils peuvent étre disposés dans une boite
froide avec la colonne de séparation d’argon ou une autre
colonne de distillation.

[0036] Lapompe P10 de liquide de cuve de la colonne
de séparation d’argon K peut étre disposée directement
en dessous du stockage le plus bas S1.

Revendications

1. Procédé de production d’argon par distillation cryo-
génique dans lequel un gaz enrichi en argon (ORG)
produit par séparation d’air dans un systéme de co-
lonnes est envoyé a une colonne de séparation d’ar-
gon (K), un débit riche en argon (ARG) est soutiré
en téte de la colonne et un liquide enrichien oxygéne
(ORL) est soutiré en cuve de la colonne et renvoyé
au systéme de colonnes dans lequel :

i) lors d’une premiere marche, si, de préférence
uniqguement si, la charge de la colonne (K) est
en dessous d’'un premier seuil, du liquide est
soutiré de la colonne a un premier niveau inter-
médiaire de la colonne et stocké dans un pre-
mier stockage (S1, S2, S3, S4, S5, S6), aucun
liquide n’étant envoyé du stockage a la colonne
et du liquide est soutiré de la colonne (K) a un
troisieme niveau intermédiaire de la colonne et
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stocké dans un deuxiéme stockage(S1, S2, S3,
S4, S5), aucun liquide n’étant envoyé du stoc-
kage a la colonne,

ii) lors d’'une deuxi€me marche, si, de préférence
uniqguement si, la charge de la colonne est au-
dessus d’'un deuxiéme seuil, supérieur au pre-
mier seuil, aucun liquide n’est envoyé de la co-
lonne vers le premier stockage, du liquide est
envoyé du premier stockage a la colonne a un
deuxiéme niveau intermédiaire de la colonne
séparé du premier niveau par au moins une cou-
che d’éléments (2, 3,4, 5, 6, 7) permettant
I'échange de masse et de chaleur, le deuxiéme
niveau étant situé en dessous du premier ni-
veau, aucun liquide n’est envoyé de la colonne
vers le deuxiéme stockage, du liquide est en-
voyé du deuxiéme stockage a la colonne a un
quatrieme niveau intermédiaire de la colonne
séparé du troisiéme niveau par au moins une
couche déléments (2, 3, 4, 5, 6) permettant
I'échange de masse et de chaleur, le quatriéme
niveau étant situé en dessous du troisieme ni-
veau et le troisieme niveau n’étant pas situé au-
dessus du deuxieéme niveau.

Procédé selon la revendication 1 dans lequel aucun
élément permettant 'échange de masse et de cha-
leur n’est disposé entre le deuxiéme et troisieme ni-
veaux.

Procédé selon I'une des revendications 1 et 2 dans
lequel des débits d’au moins trois niveaux intermé-
diaires différents sont stockés chacun dans un stoc-
kage respectif (S1, S2, S3, S4, S5, S6) lors de la
premiere marche et aucun liquide n’est envoyé du
stockage ala colonne etlors de la deuxieme marche,
un liquide est envoyé de chacun des au moins trois
stockages a un niveau de la colonne (K) inférieur a
celui auquel le liquide était soutiré de la colonne.

Procédé selonl’'une desrevendications précédentes
dans lequel la colonne de séparation d’argon com-
prend un condenseur de téte (C) alimenté en liquide
par un liquide provenant du systéeme de colonnes,
le liquide vaporisé dans le condenseur de téte (LRV)
étant renvoyé au systéeme de colonnes selon les
deux marches, et dans lequel on détecte si le seuil
de charge de la colonne est dépassé en mesurant
le débit de liquide vaporisé envoyé vers le systeme
de colonnes.

Appareil de production d’argon par distillation cryo-
génique d’air dans un systéme de colonnes, pour la
mise en oeuvre d’'un procédé selon une des reven-
dications précédentes, comprenant une colonne de
séparation d’argon (K), des moyens pour envoyer
un gaz contenant de I'argon et de I'oxygéne (ORG)
ala colonne, des moyens pour extraire un fluide en-
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10.

1.

12.

13.

richi en argon (ARG) en haut de la colonne, des
moyens pour extraire un liquide (ORL) enrichi en
oxygéne en cuve de la colonne et au moins deux
stockages (S1, S2, S3, S4, S5, S6), disposés I'un
au-dessus de l'autre, chaque stockage étant relié a
deux niveaux intermédiaires différents de la colonne
de séparation d’argon par deux conduites caracté-
risé en ce que les deux stockages sont contigus.

Appareil selon la revendication 5 dans lequel les au
moins deux stockages (S1, S2, S3, S4, S5, S6) sont
constitués par deux réservoirs dans une virole com-
mune, de préférence ne contenant que des stocka-
ges, le fond (P) d’un stockage constituant de préfé-
rence le plafond du stockage inférieur.

Appareil selon I'une des revendications 5 ou 6 com-
prenant des moyens de soutien (M) pour les au
moins deux stockages (S1, S2, S3, S4, S5, S6)reliés
directement au sol (T).

Appareil selonl'une des revendications 5a7 ne com-
prenant aucun moyen de pressurisation du liquide a
envoyer du niveau intermédiaire de la colonne (K)
vers le stockage (S1, S2, S3, S4, S5, S6) et aucun
moyen de pressurisation du liquide a envoyer du
stockage vers la colonne, I'élévation du stockage
étant choisie en fonction du point de soutirage et du
point de renvoi du liquide.

Appareil selon 'une des revendications 5 a 8 dans
lequel les au moins deux stockages (S1, S2, S3, S4,
S5, S6) sont reliés I'une a l'autre pour former une
structure (S) posée sur le sol.

Appareil selon 'une des revendications 5 a 9 dans
lequel les au moins deux, de préférence au moins
quatre, stockages (S1, S2, S3, S4, S5, S6) forment
un corps allongé (S) dont la longueur est égale a au
moins la moitié de la longueur de la colonne de sé-
paration d’argon.

Appareil selon I'une des revendications 5 a 10 dans
lequel au moins un des stockages (S1, S2, S3, S4,
S5, S6) et au moins une conduite, voire les deux,
reliée(s) au stockage, sont disposés de sorte que le
liquide passe de la colonne (K) au stockage et/ou
vice versa, sans utiliser une pompe.

Appareil selon I'une des revendications 5 a 11 ne
comprenant pas de pompe pour transporter de liqui-
de de la colonne aux stockages et/ou des stockages
a la colonne.

Appareil selon I'une des revendications 5 a 12 dans
lequel les stockages (S1, S2, S3, S4, S5, S6) sont
disposés dans une boite froide dédiée.
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Appareil selon I'une des revendications 5 a 12 dans
lequel les stockages (S1, S2, S3, S4, S5, S6) sont
disposés dans une boite froide avec la colonne de
séparation d’argon (K).

Appareil selon I'une des revendications 5 a 14 dans
lequel la pompe (P10) de liquide de cuve de la co-
lonne de séparation d’argon (K) est disposée direc-
tement en dessous du stockage le plus bas (S1).
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