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METODO PARA SEPARACION DE GASES

La invencién se refiere a un método especial y un
aparato especial, en particular encadenamiento de
modulos de membrana de separacion de gases, para
separar mezclas gaseosas que contienen helio y para
producir helio en alta pureza.

La obtencion de helio a partir de fuentes gaseosas
€S un proceso muy costoso en términos de energia y
hasta ahora se ha logrado esencialmente por medio d e
destilacion criogénica.

Para simplificar este proceso y al menos como un
reemplazo parcial de etapas de proceso energéticame nte
intenso tales como, por ejemplo, destilacion
criogénica, se ha propuesto el uso de tecnologia de
membrana. Asi, por ejemplo, el documento US
2005/0217479A1 y el arte previo citado en alli pres enta
diversos ejemplos de purificacion de helio de
corrientes gaseosas por medio de tecnologias de
membrana. En el proceso descrito, sin embargo, solo se
pueden lograr pequefias purezas de helio; mas adn, e I
rendimiento es muy bajo.

Se sabe en general que las mezclas gaseosas se
pueden separar por medio de membranas de separacion de
gases sobre la base de diferentes permeabilidades ( =

flujo de material por unidad de tiempo, superficie,



presion diferencial y espesor de capa) de los gases
individuales. En general, para producir tales membr

de separacion de gases, los plasticos se procesan p
dar fibras huecas o membranas planas. Las membranas
caracterizan por una capa de separacion muy delgada
la superficie de la membrana, de modo que la permea

(= flujo de material por unidad de tiempo, superfic
presién diferencial) de la membrana sea lo mas gran
posible.

Ademas de nuevos materiales de membrana, también
se han investigado diferentes vias de conexion de
membranas en el arte previo. Se conocen de fuentes
bibliograficas una serie de interconexiones de memb
de una etapa o de varias etapas para separar gases.
modo de ejemplo, se puede hacer mencion aqui como
fuentes bibliograficas de: Baker, IndEngChemRes,
Natural Gas Processing with Membranes, 47 (2008); B
MemSci, Hybrid procesos for the removal of acid gas
from natural gas, 1998; Hhenar, MemSci Application
Cardo—type polyimide (PI) and polyphenylene oxide (
hollow, 2008; EP 0 603 798; EP 0 695 574; US 5.753.

EP 1 634 946; EP 0 596 268; US 6.565.626 B1; US
6.168.649 B1 y EP 0 799 634. Los métodos especifica
tienen la desventaja de que en parte incluyen una

pluralidad de etapas de recompresion o de que sélo
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puede lograr una alta pureza del gas de permeato o

una alta pureza del gas de retentato. Hasta ahora n

hay métodos

de membrana apropiados para lograr

simultdneamente altas purezas de gas de permeato y

de retentato. Hasta ahora no existian aun solucione

satisfactorias para la purificacién de helio llevad

cabo exclusivamente por medio de métodos de membran

Procediendo de este arte previo, el objeto de la

presente invencion consistia en proporcionar un mét

y también un aparato para separar y purificar mezcl

gaseosas que contienen helio que no tienen o que so6

tienen, en una medida reducida, las desventajas de

métodos y aparatos del arte previo. En particular,

han de proporcionar métodos y aparatos que pueden

producir

simultaneamente un

gas de

permeato que

contiene helio y también un gas de retentato en alt

purezas. En otro objeto especifico, estos meétodos y

aparatos deberian ser ventajosos en términos de cos

de inversion y costos operativos y/o permitir una

implementacion mas simple.

En un siguiente objeto especial,

se ha de

proporcionar un método/aparato que se puede usar lo

universalmente

posible para

purificar

helio. En

particular, deberia ser posible separar de modo efi

y

efectivo

cualquier

corriente

gaseosa,

solo

gas
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independientemente del contenido de helio,
independientemente de la composicion de la corrient
gaseosa e independientemente del contenido de los d
componentes en la corriente gaseosa.

Otro objeto especial de la presente invencion
consistia en mantener lo mas bajas posibles las
pérdidas de helio en comparacion con la corriente
gaseosa cruda.

Otros objetos no especificados explicitamente
surgen del contexto general de las reivindicaciones

descripcion, ejemplos y figuras siguientes.

Sorprendentemente, se ha hallado ahora que

corrientes puras de permeato (corriente de helio) y
retentato pueden obtenerse por medio del método de
acuerdo con la reivindicacion 1 y el aparato de acu

con la reivindicacion 2 o una de las reivindicacion
dependientes sin requerir mas que un compresor. El
aparato de acuerdo con la invencion permite obtener
simultaneamente helio y una corriente de retentato

alta pureza. Los costos de inversion para la planta

bajos; no requiere métodos de purificacion corrient
abajo adicionales. En consecuencia, fue posible log

los objetos fijados con un método de separacion de
membrana pura.

La presente invencion proporciona, en

emas

erdo

es

en

son

rar



consecuencia, el aparato y el método en las
reivindicaciones y también se explican con mayor
detalle en la siguiente descripcion y los ejemplos.

La presente invencion se describe mas abajo en
detalle. De antemano, se definen algunos términos

importantes.

El cociente de las permeancias de dos gases

individuales da la selectividad de la membrana para la
separacion con respecto a los dos gases vy, asi, ind ica
cuan bien la membrana puede separar una mezcla gase osa
con respecto a los dos componentes. Permeato se refiere

a la corriente total que se produce en el lado de b aja
presién de la membrana, los modulos de membrana o | a
etapa de separacion de membrana.

Gas permeato se usa para referirse al
componente/los componentes enriquecidos en cada cas oen
la membrana, en el moédulo de membrana o en la etapa de
separacion de membrana en la corriente de permeato en
comparacion con la respectiva corriente de entrada.

Retentato se usa para referirse a la corriente
total que se produce del lado de alta presién de la
membrana, moédulo de membrana o etapa de separacion de
membrana que no pasa a través de la membrana.

Gas de retentato se usa para referirse al
componente/los componentes enriquecidos en cada cas oen



la membrana, en el mdédulo de membrana o en la etapa de
separacion de membrana en la corriente de retentato en
comparacion con la respectiva corriente de entrada.

Gascrudo o mezcla de gas crudo 0 corriente de gas

crudo (17) se refiere a una mezcla gaseosa de al menos

dos gases o0 una corriente de esta mezcla gaseosa qu e se
ha de separar por medio del método de acuerdo con | a
invencion y/o el aparato de acuerdo con la invencié ny
gue comprende helio como un componente. El contenid o de
helio puede variar dentro de cualquier limite desea do,
pero, con preferencia, esta entre el 0,01 y el 80% en
volumen, con preferencia particular, entre el 0,1 y el
20% en volumen y con preferencia muy particular, de |1
al 10% en volumen. La corriente gaseosa cruda puede ser

una corriente gaseosa nho tratada, por ejemplo,

subproducto o corriente de gas de desecho provenien tes
de procesos, etc. 0 una corriente gaseosa, por ejem plo,
de una destilacion criogénica, que ya se elaboré co n
fines de incrementar la fraccién de helio. Los ejem plos

de corrientes gaseosas apropiadas son gases de
procesamiento en los que se usa helio, por ejemplo,
como atmosfera de proteccion.

Corriente de alimentacion (5) se refiere a una
corriente gaseosa de helio y al menos otro componen te

que se alimenta a la etapa de separacion de la



corriente de alimentacion (1). Esta corriente puede

corresponder a la corriente gaseosa cruda (17) y/o

corriente gaseosa cruda comprimida por un compresor

Después de reciclar la segunda corriente de permeat

(9) y/o la tercera corriente de retentato (10), sin

embargo, la corriente de alimentacion (5) esta

compuesta de los gases de la corriente gaseosa crud

(17), aquellos de la segunda corriente de permeato

y/o aquellos de la tercera corriente de retentato (

La corriente de alimentacion (5) se genera, con

preferencia, por las corrientes (9) y (10) ya sea

mezclando ambas con la corriente gaseosa cruda no

comprimida (17) o tanto con la corriente gaseosa cr

comprimida o uno con la corriente gaseosa cruda

comprimida y uno con la corriente gaseosa cruda

comprimida o con las corrientes (9) y/o (10) mezcla

con la corriente gaseosa cruda (17) en el compresor

no

Las combinaciones de las variantes descritas con

anterioridad estdn comprendidas por la presente

invencion.

La etapa de separacion de la corriente de

alimentacion (1) se refiere a una etapa de separacion

de membrana para separar la corriente de alimentaci
(5) en wuna primera corriente de permeato

enriguecida con respecto al helio en comparacién co

(6)

ala

9)
10).

uda

das

nla



corriente de alimentacion (5) y una primera corrien te
de retentato (7) agotada con respecto al helio en
comparacion con la corriente de alimentacion (5).

Etapa de separacion de retentato (2) se refiere a
una etapa de separacion de membrana, que puede tene rel
mismo disefio o un disefio diferente de la etapa de
separacion de la corriente de alimentacion (1), par a
separar la primera corriente de retentato (7) en un a
segunda corriente de permeato (9) enriquecida con
respecto al helio en comparacion con la primera
corriente de retentato (7) y una segunda corriente de

retentato (8) agotada con respecto al helio en

comparacion con la primera corriente de retentato ( 7).
Etapa de separacion de permeato (3) se refiere a
una etapa de separacion de membrana, que puede tene rel

mismo disefio o un disefio diferente de la etapa de

separacion de la corriente de alimentacion (1) y/o la
etapa de separaciéon del retentato (2), para separar la
primera corriente de permeato (6) en una tercera

corriente de retentato (10) agotada con respecto al

helio en comparacion con la primera corriente de

permeato (6) y una tercera corriente de permeato (1 1)
enriguecida con respecto al helio en comparacion co nla
primera corriente de permeato (6).

Con referencia a las formas de realizacion



preferidas y especiales del método de acuerdo con | a
invencion descrito mas abajo y también las formas d e
realizacion preferidas y particularmente apropiadas y
también los dibujos y descripciones de los dibujos, la

invencion se describe meramente con mayor detalle a
modo de ejemplo, es decir, no esta limitada a estas
formas de realizacién y ejemplos de aplicaciéon o a las
respectivas combinaciones de caracteristicas dentro de
formas de realizacion individuales.

Las caracteristicas Individuales que se brindan
y/o se presentan en conexion con formas de realizac ion
especificas no estan limitadas a estas formas de
realizacion o la combinacibn con las otras
caracteristicas de estas formas de realizacién, per 0 se
pueden combinar, dentro del alcance de |las
posibilidades técnicas, con cualquier otra variante ,
incluso si no se tratan por separado en los present es
documentos.

Los mismos numeros de referencia en las figuras
individual y representaciones de los dibujos se
refleren a componentes idénticos o similares o
componentes de idéntica o0 similar accion. Por
referencia a las representaciones en el dibujo, tam bién
se enfatizan aquellas caracteristicas que no se pro veen

de numeros de referencia, independientemente de si



tales caracteristicas se describen mas abajo o no.
otro lado, las caracteristicas que estan contenidas
la presente descripcidn, pero que no son visibles o
muestran en el dibujo son directamente autoevidente
para un experto en el arte.

El aparato de acuerdo con la invencion, ver, por
ejemplo, las Figuras 1 a 3, incluye una interconexi
de al menos tres etapas de separacion de membrana.
etapa consiste en uno o varios modulos de separacio
gas fisicos que se conectan en paralelo y/o en seri
dentro de una etapa. La fuerza motriz generada para
separar el gas en los mdodulos es una diferencia de
presion parcial entre el lado del retentato y el la
del permeato en las respectivas etapas de separacio
membrana. La diferencia de presion parcial puede se
generada ya sea por medio de un compresor (4), que
dispuesto del lado de la alimentacion de la etapa d
separacion de la corriente de alimentaciéon (1) y/o
medio de al menos una, con preferencia, una o dos
bombas de vacio (no mostradas en las Figs. 1 a 3),
preferencia, del lado del permeato de la etapa de
separacion del retentato (2) en la segunda corrient
permeato (9) y/o del lado del permeato de la etapa
separacion del permeato (3) en la tercera corriente

permeaciéon (11). Opcionalmente, puede ser ventajoso
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generar y/o reforzar la diferencia de presion parci

en una o varias de las etapas de separacion de memb
por medio de una corriente de gas de lavado del lad
del permeato.

En una forma de realizacion preferida de la
presente invencién, un compresor (4) lleva la mezcl
gaseosa cruda o la mezcla gaseosa de la corriente
gaseosa cruda (17) y la segunda corriente de permea
(9) y/o la tercera corriente de retentato (10) a la
presion deseada en el rango de 5 a 100 bar, pero, ¢
preferencia, a una presion de 5 a 50 bar o, con
preferencia particular, de 10 a 25 bar. La corrient
alimentacion (5) resultante se alimenta a la etapa
separacion de la corriente de alimentacion (1). En
etapa de separacion de la corriente de alimentacion
(1), se obtiene una preseparacion de la mezcla gase
cruda en componentes de permeacion mas facil (gas d
permeato), que, en gran medida, llega al permeato d
primera etapa y componentes de permeacion menos rap
(gas de retentato), que se retienen predominantemen
por la membrana y se acumulan en el retentato.

El método de acuerdo con la invencion y/o el
aparato de acuerdo con la invencion se puede llevar
cabo, en especial cuando se purifica helio crudo, s

reciclar las corrientes de material (9) y (10) (ver
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Ejemplo 2).

Sin embargo, en particular si el contenido de
helio en la corriente gaseosa cruda (17) es muy baj
y/lo se desea una alta pureza de helio en la tercera
corriente de permeato (11), el método de acuerdo co
invencion y/o el aparato de acuerdo con la invencio
caracteriza, en una variante preferida, por el hech
gue se disefia de modo tal que la concentracion de h
en la corriente de alimentacion (5) se incremente ¢
resultado del reciclado de la segunda corriente de
permeato (9) y de la tercera corriente de retentato
(10), con preferencia, en al menos el 2%, con
preferencia particular, en al menos el 3%, con
preferencia muy particular, del 4 al 10% y con
preferencia especial, del 5 al 10%, en cada caso, e
comparacion con la concentracion de helio
corriente gaseosa cruda (17). El aumento puede depe
de la composicion de la corriente gaseosa cruda (17
es particularmente marcado en bajas concentraciones
helio (0,01 al 10%). En general, el aumento de la
concentracion de helio esta entre el 2 y el 10%, co
preferencia particular, entre el 3 y el 5%, cuando
contenido del gas de permeato en la corriente gaseo
cruda (17) esté entre el 2 y el 7%.

Los inventores descubrieron que el rendimiento
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para el proceso general de helio y gas de retentato
aumenta y, asi, la pérdida de gas se reduce si la
concentracion del helio en la etapa de separacion d
corriente de alimentacion (1) se incrementa. En el
mismo corte de separacion de la etapa (= relacion d
corriente de permeato a corriente de alimentacion d
etapa en cuestion), considerablemente menos cantida
helio llega al retentato de la etapa de separacién

la corriente de alimentacion (1) si la concentracio

menos del helio en la corriente de alimentacion (5)
incrementa. Analogamente, se establecido una reducci
del rendimiento si la concentraciéon de helio en la
corriente de alimentacion (5) por purificar se redu

en comparacion con la corriente gaseosa cruda. De e

manera, el corte de separacion de la etapa para una

concentracion del 10% de helio en la corriente de

alimentacion (5) por purificar esta entre el 2 y el

30%, con preferencia, entre el 5 y el 25% y con

preferencia particular, entre el 10 y el 15%. En un
forma de realizacién de particular preferencia de |
presente invencion, el método de acuerdo con
invencion y/o el aparato de acuerdo con la invencio
disefia por ello de forma tal que el contenido de he

en la corriente de alimentacion (5) es mayor o igua

2% en volumen, con preferencia, mas del 5% en volum
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muy particularmente, mas del 10% en volumen, en bas e al
volumen de la corriente de alimentacién (5), despué s de
reciclar la segunda corriente de permeato (9) y la
tercera corriente de retentato (10).

Tal como se acaba de explicar, este incremento en
la concentracion de helio en la corriente de

alimentacion (5) aumenta la eficacia de la etapa de

separacion de la corriente de alimentacion (1) que, a
su vez, da como resultado menos gas de retentato qu e
entra en la primera corriente de permeato (6). Esto , a

su vez, aumenta la eficacia de la etapa de separaci on
de permeato (3) y asegura que, también aqui, menos gas
de retentato no deseado pase a la tercera corriente de

permeato (10).

En general, es posible decir que, en la etapa de
separacion de la corriente de alimentacion (1), con
preferencia, del 20 al 100%, con preferencia
particular, del 30 al 90% y con preferencia muy
particular, del 40 al 70%, de helio pasa a la corri ente
de alimentacion (5) al permeato.

El retentato de la etapa de separacion de la
corriente de alimentacion (1) se alimenta,
opcionalmente con reduccion de presion por medio de una
valvula de alivio de presién opcionalmente presente

(12) o con aumento de presion, por medio de la prim era



corriente de retentato (7), a la etapa de separacio

del retentato (2), donde tiene lugar la purificacio

fina de la corriente de retentato (7). Del lado del
retentato de la etapa de separacion del retentato (

es decir, en la segunda corriente de retentato (8),

con preferencia una vélvula de alivio de presién (1

por medio de la cual se puede mantener la presion e
sistema y se mantiene constante. El contenido de
componentes menos facilmente permeables o de un gas
retentato B se incrementa luego en la etapa de
separacion del retentato (2), de modo que el conten

de componente B o de un gas de retentato B en la
segunda corriente de retentato (8) sea, con
preferencia, de mas del 80% en volumen, con prefere
particular, de mas del 90% en volumen, con preferen
muy particular, del 90 al 99,9% en volumen y con
preferencia especial, del 92% al 99,5% en volumen.

una variante de particular preferencia, el método d
acuerdo con la invencion y/o el aparato de acuerdo

la invencion se caracteriza porque al menos el 95%
volumen, con preferencia, al menos el 97% en volume
con preferencia particular, al menos el 99% en volu

y con preferencia muy particular, al menos el 99,5%
volumen, del componente de retentato de la etapa de

separacion de la corriente de alimentacion (1)
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introducido en el aparato con la corriente gaseosa
cruda (17) se eliminan del sistema a través de la
segunda corriente de retentato (8).

El corte de separacion de la etapa de la etapa de
separacion del retentato (2) para una concentracion
helio del 5% en la primera corriente de retentato (
esta entre el 2 y el 30%, con preferencia, entre el

el 15%.

El permeato que contiene helio de la etapa de

separacion del retentato (2) se recicla por medio d
segunda corriente de permeato (9), se alimenta a la
corriente de alimentacion (5) y se reprocesa —lo cu

se prefiere— 0 se descarta. Como se explico recién

la definicibn de la expresion “corriente de
alimentacion”, el reciclado puede tener lugar en
diferentes vias segun se use un compresor (4) o inc

un compresor de multiples etapas (4). En el caso de
compresor de una Unica etapa (4), la segunda corrie

de permeato (9) se alimenta, con preferencia, al la

de succion del compresor (4) (ver la Fig. 1). Si se

un compresor de mdultiples etapas, luego se prefiere
introducir la segunda corriente de permeato (9) en
compresor entre dos etapas de compresion (ver las F

2y 3).

El permeato de la etapa de separacion de la
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corriente de alimentacion (1) muy enriquecido con h

se pasa a la etapa de separacion del permeato (3) p
medio de la primera corriente de permeato (6). De s
necesario, se puede usar una valvula de alivio de
presion (14) en la corriente de retentato de la eta

de separacion del permeato (3), es decir, la tercer
corriente de retentato (10), para evitar que la pre

del de la etapa de separacion de la corriente de
alimentacion (1) caiga a presion ambiente (ver la F

1). De esta manera, la fuerza motriz para la etapa

separacion del permeato (3) se puede retener. La et

de separacibn del permeato (3) produce, con

preferencia, un permeato (corriente de producto de
helio) con un contenido de helio mayor al 50% en
volumen, con preferencia, del 70 al 99,9% en volume
con preferencia particular, del 80 al 99% en volume
con preferencia especial, del 85 al 98% en volumen
con preferencia muy especifica, del 90 al 96% en
volumen, que se elimina del aparato por medio de la
tercera corriente de permeato (11). En una forma de
realizacion de particular preferencia, el aparato d
acuerdo con la invencion se disefia de modo tal que

sumo el 50% en volumen, con preferencia, a lo sumo

30% en volumen, con preferencia particular, a lo su

del 1 al 20% en volumen, con preferencia muy
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particular, a lo sumo del 2 al 15% en volumen y con
preferencia especial, del 4 al 10% en volumen, del
componente de retentato de la etapa de separacion d
corriente de alimentacion (1) introducido en el apa
con la corriente gaseosa cruda (17) se eliminan del
sistema por medio de la tercera corriente de permea
(11). En otra variante de particular preferencia, e
método de acuerdo con la invencion y/o el aparato d
acuerdo con la invencion se caracteriza asi porque
menos el 95% en volumen, con preferencia, al menos
97% en volumen, con preferencia particular, al meno
99% en volumen y con preferencia muy particular, al
menos el 99,5% en volumen, del helio de la etapa de
separacion de la corriente de alimentacion (1)
introducido en el aparato con la corriente gaseosa
cruda (17) se eliminan por medio de la tercera
corriente de permeato (11).

El corte de separacion de la etapa de la etapa de
separacion del permeato (3) esta entre el 30y el 9
con preferencia, entre el 50 y el 70%.

La tercera corriente de retentato (10) se recicla,
se alimenta a la corriente de alimentacion (5) y se
reprocesa —lo cual se prefiere— 0 se descarta. Como
se explicé con anterioridad, el reciclado puede ten

lugar por diferentes vias y puede depender, por
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ejemplo, de si se usa un compresor (4) o incluso un
compresor de multiples etapas (4). En el caso de un

compresor de una UuUnica etapa (4), se alimenta la

tercera corriente de retentato (10) con preferencia al

lado de succion del compresor (4) (ver la Fig. 2). Si
se usa un compresor de mdultiples etapas, entonces s e
prefiere introducir la tercera corriente de retenta to

(10) en el compresor entre dos etapas de compresion
(ver las Figs. 2y 3).
En wuna forma de realizacion de particular
preferencia, el método de acuerdo con la invencion o el
aparato de acuerdo con la invencidbn se caracteriza
porque se disefia de tal modo que el volumen de gas
reciclado en la segunda corriente de permeato (9) y en

la tercera corriente de retentato (10) es en total

inferior al 50% en volumen, con preferencia, del 5 al
40% en volumen, con preferencia muy particular, del 5
al 30% en volumen y con preferencia especial, del 1 0 al

25% en volumen, del volumen de la corriente gaseosa

cruda (17). El control de la cantidad de las corrie ntes
de gas de reciclado se puede efectuar, por ejemplo, por
medio de la seccion de los respectivos modulos de

membrana en las etapas de separacion de membrana (1 ) a
(3) o por medio del control y la regulaciéon de

presiones en el sistema o por medio de las tasas de
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flujo. En consecuencia, el método de acuerdo con la

invencién o el aparato se caracteriza porque, a pes ar
de los reflujos muy bajos, se asegura el aumento en la
concentracion de helio en la corriente de alimentac ion
(5), explicada con mayor detalle con anterioridad. Esto

aumenta la eficacia del método general de modo
considerable.

La primera corriente de permeato (6) se
transporta, con preferencia, de modo tal que la pre sion
de alimentacion de la etapa de separacion del perme ato
(3), con preferencia, por medio de una valvula de
alivio de presion (14) del lado del retentato de la
etapa de separacion del permeato (3), es de 1 a 30 bar,
con preferencia, de 2 a 20 bar y con preferencia
particular, de 2 a 10 bar.

Como ya se explico, es particularmente ventajoso
cuando se usa un compresor de multiples etapas (4). En

este caso, se puede dispensar una completa

descompresion del retentato de la etapa de separaci on
del permeato (3), ya que el retentato de la etapa d e
separacion del permeato (3) se puede alimentar entr e

dos etapas de compresor del compresor (4) (ver las
Figs. 2y 3).
Como la etapa de separacion del retentato (2)

después de la descompresion a la presion de
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alimentacion se operaria en general en el rango de
presion limitado por la selectividad, puede ser de
utilidad descomprimir la segunda corriente de perme ato
(9) meramente hasta un nivel de presion mayor de un a
unidad multietapa de mayor presion, es decir, de un

compresor de multiples etapas (4), ya que los costo S
operativos de la unidad de compresion se reducen as |

sin alterar significativamente el resultado de

separacion. En una forma de realizacion de particul ar
preferencia de la presente invencion, se usa por el lo
un compresor de multiples etapas (4) y las corrient es
gaseosas (9) y (10) se alimentan en este compresor en

cada caso entre dos etapas de compresion. Tal
interconexién se muestra en la Fig. 3.

Como recién se menciono, el aparato de acuerdo con

la invencion puede comprender uno o varias valvulas de
alivio de presion (12), (13) o (14). En una forma d e
realizacion preferida, se asegura, con preferencia, por
medio de una valvula de alivio de presion (14), que la

caida de la presion en la etapa de separacion de la
corriente de alimentacion (1) se limite de 1 a 30 b ar,
con preferencia, de 2 a 20 bar y con preferencia
particular, de 3 a 10 bar. Al mismo tiempo o
alternativamente, se asegura, con preferencia, por

medio de una valvula de alivio de presion (13), que la
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caida de la presion en la etapa de separacion de la
corriente de alimentacién (1) y la etapa de separac ion
del retentato (2) se limite de 1 a 100 bar, con
preferencia, de 5 a 80 bar y con preferencia
particular, de 10 a 70 bar.
El aparato de acuerdo con la invencion o el método
de acuerdo con la invencion se puede realizar, en
principio, con todas las membranas que son capaces de

separar mezclas gaseosas binarias o0 mezclas de

multiples gases. Los materiales de la membrana usad 0s
son preferente, pero no exclusivamente, plasticos. Los
plasticos apropiados en la capa activa de separacio n

son, preferencia particular, poliimidas, poliamidas ,
polisulfonas, acetatos de celulosa y derivados, Oxi dos
de polifenileno, polisiloxanos, polimeros  con
microporosidad intrinseca, membranas de matriz mixt a,
membranas de transporte facilitado, Oxidos de

polietileno, 6xidos de polipropileno, membranas de

carbono o zeolitas o0 mezclas de ellos.

En forma de realizacion de particular preferencia

de la presente invencion, los modulos de membrana d e
separacion de gases tienen una selectividad de gase S
mixtos (= relacidén de corriente de material enrique cido
en He a corriente de material agotado de He a travé s de

la membrana) para helio/metano o para helio/nitrége no



de al menos 40, con preferencia, de 50 a 400, con
preferencia particular, de 100 a 350 y con preferen

muy particular, de 150 a 300. Para helio/metano, la
invencion también incluye las formas de realizacion
especificamente preferidas con selectividades de ga
mixtos de 200 a 350 y con preferencia muy especial,

250 a 300. Estas membranas altamente selectivas tie

la ventaja de que la separacion es mas efectivay m
permeato de la etapa de separacion del retentato (2
y/lo menos retentato de la etapa de separacion del
permeato (3) debe ser reciclado. Su uso es, por end
una buena opciébn para regular las corrientes de
reciclado de acuerdo con la invencion. Por otra par

en el evento de su uso y cuando se usa un compresor
una unica etapa (4), se tiene que comprimir dobleme
menos gas, que se asocia con ventajas econémicas cu

se opera la planta. Con estos médulos de membrana m
selectivos, sélo hasta el 30%, con preferencia, has

el 20%, con preferencia particular, hasta
aproximadamente el 10%, del gas introducido como ga
crudo en la etapa de separacion de la corriente de
alimentacion (1) debe ser doblemente comprimido, co
modulo de membrana con una selectividad de solo 40
sin otras medidas de regulacion, es posible que la

doble compresién sea de hasta el 50%. Para membrana

23

cia

ses
de
nen

enos

te,
de
nte
ando
uy

ta

nun



con una selectividad de gas mixta inferior a 40, ap
es posible una concentracién de mas del 50% de heli
el gas de producto con el rango de contenido de hel
establecido del gas crudo. Los datos anteriores se
refieren a experimentos en los que se cargaron una
mezcla gaseosa con el 0,4 al 7% de helio y un segun
componente B (= alimentacién), cuando mas del 99% d
componente B estaba presente en el gas de retentato
la etapa (2) y mas del 50% de helio estaba presente
la corriente de permeato de la etapa (3).

El uso de tales membranas altamente selectivas es

asi una opcion preferida para realizar el proceso d

acuerdo con la invencion de una manera

significativamente mas econdémica y reducir el taman
necesario del compresor y la energia requerida.

Las membranas de particular preferencia tienen,
como materiales para la capa activa de separacion o
como material para la membrana completa, una poliim

de la formula general

]
0 0]

>

z

@] 0]
N_R__—-N O O N_R__
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<
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R esta seleccionado del grupo que consiste en

CH, CH,
, , . CH,
HsC oH, CHa

X, y: fraccion molar, enlaque 0 <x <05y 1>
y >0,5.

Las membranas de muy particular preferencia
comprenden, como material para la capa activa de
separacibn de las membranas, una polimida que
comprende del 10 al 90% en peso, con preferencia, d el
15 al 25% en peso y con preferencia muy particular, del

20% en peso de

O 0O

O 0 O
y del 90 al 10% en peso, con preferencia, del 85 al 75%
en peso y con preferencia muy particular, del 80% e n

peso de



O O

]
10O

|| ]

O 0

Las polimidas de particular preferencia se
registran en los resumenes quimicos bajo los namero
CAS N.°9046-51-9 y CAS N.° 134119-41-8.

La preparacion de tales membranas se describe en
los documentos US 2006/0196355 y WO 2011/009919. Pa
evitar puras repeticiones, el contenido de estas do
memorias descriptivas de patentes se incorpora en s
totalidad en el contenido de la presente descripcio
Se da particular preferencia a las membranas de acu
con el documento WO 2011/009919 que, en comparacion
las membranas del documento US 2006/0196355, asi co
la preparacidon mas simple y de mejores costos, tien
la ventaja de que tienen mayor resistencia en el mé
de acuerdo con la invencion. En particular, tienen
mejor resistencia térmica.

Membranas de particular preferencia son
disponibles de Evonik Fibres GmbH bajo el nombre de
Polyimide P84 y muy particularmente como Polyimide

HT.
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De acuerdo con la invencion, las membranas se
usan, con preferencia, en forma de membranas de fib
huecas y/o membranas planas. Las membranas se forma
para dar modulos que luego se usan en la tarea de |
separacion. Los moédulos que se pueden usar son todo
modulos de separacion de gases conocidos en el arte
tales como, por ejemplo, pero no exclusivamente,
modulos de separacion de gas de fibras huecas, modu
de separacion de gas enrollados en espiral, médulos
separacion de gas en cojin o modulos de separacion
gas de haces tubulares.

El método de acuerdo con la invencién/el aparato
de acuerdo con la invencion tiene en particular las
ventajas de que es un método de membrana puro.

Por otra parte, con el método de acuerdo con la
invencion/el aparato de acuerdo con la invencion, e
posible producir simultaneamente una corriente de
retentato pura (8) y una corriente de permeato pura
(11).

Se ha de ver otra ventaja en el hecho de que el
método de acuerdo con la invencion/el aparato de
acuerdo con la invencion se puede llevar a cabo con
gasto menos considerable en términos de aparatologi
energia que los métodos del arte previo.

En particular, en virtud de la combinacion de las
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caracteristicas de acuerdo con la invencion de cont

de la cantidad de corriente de retentato reciclada
aumento del componente de permeato en la corriente
alimentacion (5) y también en las formas de realiza

de particular preferencia de la caracteristica

selectividad de gases mixtos, es posible proporcion

un aparato o un método que es considerablemente

superior a los métodos del arte previo.

Como se describié con anterioridad, el método de
acuerdo con la invencion se puede usar a fin de obt
corrientes de helio en alta pureza. En principio, s
embargo, el método también se puede usar a fin de
producir “helio crudo”. “Helio crudo” se refiere a
helio con una pureza del 50 al 70% en volumen de he
que se puede alimentar en un posterior procesamient
purificacion. ElI método de acuerdo con la invencion
también puede reemplazar por completo plantas de
elaboracion de helio convencionales. También puede
reemplazar, sin embargo, sOlo partes o0 etapas
parciales. Esto permite asi la mayor flexibilidad
posible.

Un método de elaboracién de helio convencional a

partir de mezclas gaseosas consiste, por ejemplo, e

las etapas de:

a) eliminacion de CO 2, por ejemplo, por absorcion de
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amina
b) secado, por ejemplo, por medio de tamiz molecula
c) eliminacibn de hidrocarburos, por ejemplo, por
medio de carbdn activado
d) concentracion de helio, por ejemplo, por
destilacién por fraccionamiento
dando un “helio crudo” con una pureza del 50 al 70%
volumen
e) eliminacion de N 2y CHy4, por ejemplo, por
enfriamiento hasta —193 °C
f)  conversion catalitica de H 2enH ,0
g) opcionalmente otras etapas de elaboracion.

Esto da helio con una pureza de hasta el 99,99% en
volumen.

El método de acuerdo con la invencidbn puede
reemplazar aqui en particular las etapas d) y/o e),

pero también las otras etapas mencionadas.

Métodos de medicion:

Para determinar la selectividad de gases mixtos
He/CH,; o He/N », los modulos de membrana se operan con
una mezcla del 50% de He y 50% de N 2 0 50% de He y 50%
de CH,; a temperatura ambiente (23 °C) en Ila
alimentacion. La composicion del permeato y del

retentato se mide aqui a diversas presiones (5, 10, 15,
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20 bar (g)). Estas mediciones se pueden usar luego para
calcular las permeancias de He y de N 2 0 CH 4 para el
rango de presion medido general (5 a 20 bar). La
relacion de estas permeancias corresponde luego a | a
selectividad de gases mixtos.

Los siguientes ejemplos pretenden ilustrar y
describir la presente invencién con mayor detalle, pero

no la limitan de modo alguno.

Ejemplos
Observacion preliminar general

Los ejemplos siguientes se basan en calculos de
simulacién. La base son modulos de membrana que
comprenden 619 membranas de fibras huecas de P84HT. La
selectividad de gases mixtos real es He/N 2= 175 y

He/CH, = 290. Para los calculos de simulacion, sin

embargo, solo se tomaron las siguientes selectivida des
de gases mixtos como una base: He/N 2 =150y He/lCH 4 =
250.

Para los calculos de simulacién, se asumio que se
usa la interconexion mostrada en la Fig. 1. Cada et apa
de separacion de membrana consiste en los modulos a ntes
mencionados.

1 m3h de una mezcla gaseosa cruda con la

composicién dada en los ejemplos se introduce en un a
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camara de mezcla y luego, opcionalmente junto con e I

gas reciclado proveniente de corrientes gaseosas (9

(10), se comprime a la presion dada en los ejemplos

)y
. El

gas comprimido a 20 °C se aplica a la etapa de

separacion de la corriente de alimentacion (1). El
retentato de esta etapa se alimenta por medio de la
primera corriente de retentato (7) a la etapa de
separacion del retentato (2). Una valvula de reducc
(13) del lado del retentato de la etapa de separaci

del retentato (2) determina la fuerza motriz a trav

de la membrana de las etapas de separacion de membr
(1) y (2). La caida de la presion en la membrana de
etapa (1) no va hasta la presion ambiente sino que
limitada por una valvula de reduccién (14) del lado
retentato de la etapa de separacion del permeato (3

la presion establecida en los ejemplos. La suma de
corrientes gaseosas recicladas (9) y (10) se da en

ejemplos siguientes.

Ejemplo 1 de acuerdo con la invencion: preparacion
“helio crudo”

La corriente gaseosa cruda preparada en
mezcladora es una mezcla de
0,4% en volumen de He

16,1% en volumen de N 2

de

una



83,5% en volumen de CH

4.

La suma de las corrientes de material reciclado

(9) vy (10) era del 14% en volumen. La presion de
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alimentacion era de 20 bar(a). El rendimiento de hi elo
en base a la cantidad de helio usada era de > 97% e n
peso. Otras composiciones y presiones de las corrie ntes
gaseosas obtenidas pueden hallarse en la tabla 1
siguiente.
Tabla 1:
He No CH, Presion p
[vol.%)] [vol.%)] [vol.%] [bar (a)]
Corriente de 2,91 16,37 80,72 20,07
alimentacion
(5) después
del primer
reciclado
Primera 22,9 18,51 58,59 2,31
corriente de
permeato (6)
Primera 1,78 16,25 81,97 20,07
corriente de
retentato (7)
Segunda 0,01 16,13 83,86 20,00
corriente de




33

retentato (8)

Segunda 26,67 17,9 55,43 0,28
corriente de

permeato (9)

Tercera 18,18 19,38 62|44 2,3
corriente de

retentato (10)

Tercera 69,9 9.8 20,3 1
corriente de
permeato (11)

= corriente de

producto de He

A partir de una mezcla gaseosa cruda comparable en
el arte previo proximo, a saber el documento US
2005/0217479, Ejemplo 4, s6lo se logra una
concentracion de helio del 10% en volumen. El
rendimiento de hielo es del 62%. Esto confirma el
progreso técnico significativo que se logré por med

del método de acuerdo con la invencion.

Ejemplo 2 de acuerdo con la invencion: preparacion
helio con alta pureza a partir de “helio crudo”
La corriente gaseosa cruda preparada en una

mezcladora es una “mezcla de helio crudo” de

de




50% en volumen de He
46% en volumende N >
3% envolumende CH 4
1% envolumendeH .

No hay reciclado de corrientes de material (9) y
(10). La presion de alimentacion era de 16 bar(a).
obtuvo una corriente de producto (11) (1 bar(a)) co
siguiente composicion:
90,2% en volumen de He
7,7% en volumen de N 2
0,3% envolumende CH 4
1,8% en volumen de H 2

The corriente de retentato (8) (16 bar(a)) tenia
la siguiente composicion:
0,7% en volumen de He
93,0% en volumen de N 2
6,3% en volumende CH 4
0,1% en volumen de H 2

El rendimiento de hielo era de > 99% en peso. Esto
muestra que en la corriente de helio ya muy purific
se puede obtener una etapa de procedimiento y en al

rendimientos con el método de acuerdo con la invenc

Ejemplo 3 de acuerdo con la invencion: preparacion

helio con alta pureza
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3a) The corriente gaseosa cruda preparada en una
mezcladora es una mezcla de
3% en volumen de He
16,1% en volumen de N 2
80,9% en volumen de CH 4.

La suma de las corrientes de material reciclado

(9) v (10) era del 14% en volumen. La presién de
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alimentacion era de 20 bar(a). El rendimiento de hi elo
en base a la cantidad de helio usada era de > 95% e n
peso. Otras composiciones y presiones de la corrien te
gaseosas obtenidas pueden hallarse en la tabla 2
siguiente.
Tabla 2:
He N CH Presion
[vol.%] [vol.%] [vol.%] p
[bar
(@)]
Corriente de 7,03 16,07 76,9 20,08
alimentacion
(5) después
del primer
reciclado
Primera 49,72 12,46 37,82 2,32
corriente de
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permeato (6)

Primera
corrient e de

retentato (7)

3,53

16,37

80

1

20,0

Segunda
corriente de

retentato (8)

0,03

16,56

83

20,0

Segunda
corriente de

permeato (9)

43,23

4,19

42

58

0,28

Tercera
corriente de

retentato (10)

24,14

8,53

57

33

2,3

Tercera

corriente de
permeato (11)
= c orriente de

producto de He

94,96

3,3

3b) The corriente gaseosa cruda preparada en una

mezcladora es una mezcla de

6% en volumen de He

16,1% en volumen de N

77,9% en volumen de CH

2

La suma de las corrientes de material reciclado




(9) vy (10) era del 15% en volumen. La presién de

alimentacion era de 20 bar(a). El rendimiento de hi

rea de > 97% en peso. Otras composiciones y presion

de la corriente gaseosas obtenidas pueden hallarse

la tabla 3 siguiente.

Tabla 3:
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en

He

[vol.%]

N

[vol.%]

CH,

[vol.%]

Presion
p
[bar

(a)]

Corriente

alimentacion
(5)
del

reciclado

de

después

primer

10,26

1

6,04

73

7 20,0

Primera
corriente

permeato (6)

de

63,14

),44

27

42 2,32

Primera
corriente

retentato (7)

de

4,15

16,80

79

,05 20,0

Segunda
corriente

retentato (8)

de

0,03

7,09

82

,88 20,0
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Segunda 46,47 13,77 39,76 0,28

corriente de

permeato (9)

Tercera 26,69 18,53 54,78 2,3
corriente de

retentato (10)

Tercera 97,62 0,85 1,53 1
corriente de
permeato (11)

= corriente de

producto de He

Estos ejemplos muestran que el helio con alta
pureza se puede obtener con el método de acuerdo co
invencion sin producir helio crudo como intermediar
y, consecuentemente, se pueden reemplazar dos etapa

la clasica preparacion de helio.

Ejemplo 4 de acuerdo con la invencion: preparacion
helio con alta pureza a partir de una corriente gas
de He/N »

En una mezcladora, se prepara una mezcla de
2,7% en volumen de He
97,3% en volumen de N 2.

La suma de las corrientes de material reciclado

(9) vy (10) era del 20% en volumen. La presion de

nla

s de

de

eosa
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alimentacion era de 16 bar(a). Se obtuvo una corrie nte
de producto (11) (1 bar(a)) con > 90% de contenido de
helio y una corriente de retentato (8) (16 bar(a)) con

un contenido de helio del 0,04% en volumen.

El rendimiento de hielo era de > 99,5% en peso.
Esto muestra que se puede obtener una corriente de
helio ya altamente purificada y simultdneamente una
corriente de retentato altamente purificada con el
método de acuerdo con la invencidbn en una etapa de
proceso y en altos rendimientos.

En el proximo arte previo, a saber, el documento
US 2005/0217479, Ejemplo 3, se logra sélo una
concentracion de helio del 28% en volumen a partir de
una mezcla gaseosa cruda comparable. El rendimiento de
hielo es del 75%. La corriente de retentato aun
contiene 0,7% en volumen de helio. Esto otra vez
confirma el progreso técnico significativo que se | ogro
a través del método de acuerdo con la invencion. El
método de acuerdo con la invencién puede producir n o]
s6lo una corriente de helio ya altamente enriquecid a,
sino que también puede dar simultineamente una
corriente de N 2 Ultrapura y, en consecuencia, dos

productos valiosos al mismo tiempo.

Lista de figuras:




Fig. 1: Ejemplo de una interconexion de una
pluralidad de médulos de membrana de acuerdo con la
invencion

Fig. 2 : Interconexion de 3 etapas de modulos de
membrana con un compresor y reciclado de retentato

la etapa de separacion del permeato (3) sin
descompresion total en wuna etapa de compresion
incrementada del compresor (4)

Fig. 3 : Interconexion de 3 etapas de modulos de
membrana con un compresor y reciclado de retentato

la tercera etapa sin descompresion total y reciclad

permeato de la segunda etapa en una etapa de compre

incrementada del compresor (4)

Lista de numeros de referencia:
1: Etapa de separacion de la corriente de
alimentacion

Etapa de separacion del retentato

Etapa de separaciéon del permeato

Compresor de una Unica etapa o de multiples eta

2

3

4

5. Corriente de alimentacion
6: Primera corriente de permeato
7. Primera corriente de retentato
8: Segunda corriente de retentato
9

Segunda corriente de permeato
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10: Tercera corriente de retentato

11: Tercera corriente de permeato

12: Valvula de alivio de presion opcional en la
primera corriente de retentato 7

13: Valvula de alivio de presion opcional en la
segunda corriente de retentato 8

14: Valvula de alivio de presion opcional en la
tercera corriente de retentato 10

15: Bomba de vacio (no mostrada en las figuras)

16: Camara de mezcla (no mostrada en las figuras)

17: Corriente gaseosa cruda
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REIVINDICACIONES

1. Método para separar gases que contienen
helio, CARACTERIZADO porque se lleva a cabo en un
aparato que tiene una etapa de separacion de la
corriente de alimentacion (1), una etapa de separac ion

del retentato (2) y una etapa de separacion del

permeato (3), asi como al menos un compresor (4) y/ o al
menos una, con preferencia, una o dos bombas de vac io
(15),

la etapa de separacion de la corriente de

alimentacion (1) separa una corriente de alimentaci on
(5) que consiste en helio y al menos otro component een
una primera corriente de permeato (6) enriquecida c on
respecto al helio en comparacion con la corriente d e
alimentacion (5) y una primera corriente de retenta to
(7) agotada con respecto al helio en comparacion co nla

corriente de alimentacion (5),

la etapa de separacion del retentato (2) separa
la primera corriente de retentato (7) en una segund a
corriente de permeato (9) enriguecida con respecto al
helio en comparacion con la primera corriente de
retentato (7) y una segunda corriente de retentato (8)
agotada con respecto al helio en comparacion con la
primera corriente de retentato (7),

la etapa de separaciéon del permeato (3) separa
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la primera corriente de permeato (6) en una tercera
corriente de retentato (10) agotada con respecto al
helio en comparacion con la primera corriente de
permeato (6) y una tercera corriente de permeato (1 1)
enriguecida con respecto al helio en comparaciéon co nla
primera corriente de permeato (6),

la tercera corriente de permeato (11) se
elimina como producto o0 luego se procesa Yy
opcionalmente la segunda corriente de retentato (8) se
elimina como un primer producto procesado o procesa do
luego o descartado,

la segunda corriente de permeato (9) y la
tercera corriente de retentato (10) se alimentan en la
corriente de alimentacion (5) o se descartan,

la primera corriente de permeato (6) no se
somete a recompresion,

después de reciclar la segunda corriente de
permeato (9) y la tercera corriente de retentato (1 0),
el control del volumen de gas reciclado con la segu nda
corriente de permeato (9) y la tercera corriente de
retentato (10) a la corriente de alimentacion (5) s e
ajusta de modo tal que, en total, se recicle menos del
50% en volumen, con preferencia, del 5 al 40% en
volumen, con preferencia muy particular, del 5 al 3 0%

en volumen y con preferencia especial, del 10 al 25 % en



volumen, del volumen de la corriente gaseosa cruda
(17),

y

después de reciclar la segunda corriente de
permeato (9) y la tercera corriente de retentato (1
la concentracion de helio después del primer recicl
de la segunda corriente de permeato (9) y de la ter
corriente de retentato (10) en la corriente de
alimentacion (5) se incrementa, con preferencia, en
menos el 2%, con preferencia particular, en al meno
3%, con preferencia particular, en el 4 al 10% y co
preferencia muy particular, en el 5 la 10%, en cada
caso, en comparacion con la concentracibn en la

corriente gaseosa cruda (17).

2. Aparato para separar gases que contienen

helio, CARACTERIZADO porque

tiene una etapa de separacion de la corriente
de alimentacion (1), una etapa de separacion del
retentato (2) y una etapa de separacion del permeat
(3), asi como al menos un compresor (4) y/o al meno
una, con preferencia, una o dos bombas de vacio (15

la etapa de separacion de la corriente de
alimentacion (1) se disefia de modo tal que separe u
corriente de alimentacion (5) que consiste en helio

al menos otro componente en una primera corriente d
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permeato (6) enriquecida con respecto al helio en

comparacion con la corriente de alimentacion (5) y una
primera corriente de retentato (7) agotada con resp ecto
al helio en comparacion con la corriente de

alimentacion (5),

la etapa de separacion del retentato (2) se

disefia de modo tal que separe la primera corriente de
retentato (7) en una segunda corriente de permeato (9)
enriguecida con respecto al helio en comparacion co nla

primera corriente de retentato (7) y una segunda
corriente de retentato (8) agotada con respecto al
helio en comparacion con la primera corriente de
retentato (7),
la etapa de separaciéon del permeato (3) se

disefia de modo tal que separe la primera corriente de
permeato (6) en una tercera corriente de retentato (10)
agotada con respecto al helio en comparacion con la
primera corriente de permeato (6) y una tercera
corriente de permeato (11) enriquecida con respecto al
helio en comparacion con la primera corriente de
permeato (6),

el aparato se disefia de modo tal que la tercera
corriente de permeato (11) se pueda eliminar como u n
producto o se procese luego y opcionalmente la segu nda

corriente de retentato (8) se pueda eliminar como o tro
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producto o se procede luego o se descarte,

el aparato se disefia de modo tal que la segunda
corriente de permeato (9) y la tercera corriente de
retentato (10) se pueda alimentar en la corriente d e
alimentacion (5) o se descarte,

el aparato se disefia de modo tal que la primera
corriente de permeato (6) no se someta a una
recompresion,

después del reciclado de la segunda corriente
de permeato (9) y la tercera corriente de retentato
(10), el reciclado del volumen de gas reciclado con la
segunda corriente de permeato (9) y con la tercera
corriente de retentato (10) en la corriente de
alimentacion (5) se regula de modo tal que, en tota l,
se recicla menos del 50% en volumen, con preferenci a,
del 5 al 40% en volumen, con preferencia muy
particular, del 5 al 30% en volumen y con preferenc ia
especial, del 10 al 25% en volumen, del volumen de la
corriente gaseosa cruda (17),

y

después del reciclado de la segunda corriente
de permeato (9) y la tercera corriente de retentato
(10), el reciclado de la segunda corriente de perme ato
(9) y de la tercera corriente de retentato (10) se

regula de modo tal que la concentracion de helio



47

después del primer reciclado de la segunda corrient e de
permeato (9) y de la tercera corriente de retentato
(10) en la corriente de alimentacion (5) se increme nte,
con preferencia, en al menos el 2%, con preferencia
particular, en al menos el 3%, con preferencia
particular, del 4 al 10% y con preferencia muy
particular, del 5 al 10%, en cada caso en comparaci on
con la concentracibn en la corriente gaseosa cruda
(17).

3. Método de acuerdo con la reivindicacion 1 o
aparato de acuerdo con la reivindicacion 2,
CARACTERIZADO porque, al menos en la etapa de
separacion de la corriente de alimentacion (1), per 0

con preferencia en la etapa de separacion de la

corriente de alimentacion (1), la etapa de separaci on
del retentato (2) y la etapa de separacion del perm eato
(3), se usan modulos de membrana de separacion de g ases
con una selectividad por gases mixtos para helio/me tano
o para helio/nitrégeno de al menos 40, con preferen cia,
de 50 a 400, con preferencia particular, de 150 a 3 00.

4. Método o0 aparato de acuerdo con la
reivindicacion 3, CARACTERIZADO porque el material
usado para la capa activa de separacion de las

membranas es una poliimida de la formula general
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R esta seleccionado del grupo que consiste en

CHs CHj
s > > CH,
Hs;C CHs CHj

X, y: fraccibn molar, enlaque 0 <x<05y 1>
y >0,5.
5. Método o aparato de acuerdo con la
reivindicacion 4, CARACTERIZADO porque el material
usado para la capa activa de separacion de las
membranas es una poliimida que comprende 10 al 90% en
peso, con preferencia, 15 al 25% en peso y con

preferencia muy particular, el 20% en peso de

o,04-0~0f

y 90 al 10% en peso, con preferencia, 85 al 75%

en peso y con preferencia muy particular, el 80% en
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peso de
(@) O
| A CH,
N N
T

6. Método o aparato de acuerdo con una de las
reivindicaciones precedentes, CARACTERIZADO porque la
segunda corriente de permeato (9) y la tercera
corriente de retentato (10) del lado de succion del
compresor (4) se pasan para reprocesamiento.

7. Método o aparato de acuerdo con una de las
reivindicaciones precedentes, CARACTERIZADO porque se
usan un compresor de multiples etapas (4).

8. Método o0 aparato de acuerdo con la
reivindicacion 7, CARACTERIZADO porque la segunda
corriente de permeato (9) y/o la tercera corriente de
retentato (10) se introducen en el compresor (4) en tre
dos etapas de compresion.

9. Método o aparato de acuerdo con una de las
reivindicaciones precedentes, CARACTERIZADO porque la

primera corriente de retentato (7) y/o la segunda
corriente de retentato (8) y/o la tercera corriente de
retentato (10) se pasan a través de una valvula de

alivio de presion.



10. Método o aparato de acuerdo con una de

las reivindicaciones precedentes, CARACTERIZADO por
al menos una de las etapas de separacion de

membrana (1) a (3) comprende mas de un modulo de
membrana de separacion de gases que se conectan en
paralelo y/o en serie.

11. Método o aparato de acuerdo con una de
las reivindicaciones precedentes, CARACTERIZADO por
los moédulos de membrana de separacibn de gases
consisten en membranas de fibras huecas y/o membran
planas.

12. Método o aparato de acuerdo con una de
las reivindicaciones precedentes, CARACTERIZADO por
al menos el 95%, con preferencia, al menos el 97%,
preferencia particular, al menos el 99% y con
preferencia muy particular, al menos el 99,5% de he
introducido en el aparato con la corriente gaseosa
cruda (17) se elimina del sistema por medio de la
tercera corriente de permeato (11).

13. Método o aparato de acuerdo con una de
las reivindicaciones precedentes, CARACTERIZADO por
la presion del lado del permeato (6) de la etapa de
separacion de la corriente de alimentacion (1) se
ajusta, con preferencia, por medio de una vélvula d

alivio de presion (14) del lado del retentato de la
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etapa de separacion del permeato (3) a 1 a 30 bar,
preferencia, 2 a 20 bar y con preferencia particula
a 10 bar.

14. Método o aparato de acuerdo con una de
las reivindicaciones precedentes, CARACTERIZADO por
la presiébn de la primera y la segunda corriente de
retentato (7) y (8) se ajusta, con preferencia, por
medio de una valvula de alivio de presion (13) en |
segunda corriente de retentato (8) a 1 a 100 bar, ¢
preferencia, 5 a 80 bar y con preferencia particula
10 a 70 bar.

15. Método o aparato de acuerdo con una de
las reivindicaciones precedentes, CARACTERIZADO por
la fuerza motriz usada para la tarea de separacion
una diferencia de presion parcial entre el lado del
retentato y el lado del permeato en las respectivas
etapas de separacion de membrana, habiendo sido
generada la diferencia de presion parcial por un
compresor en la corriente de alimentacion (5) y/o p
una bomba de vacio (15) en la segunda y/o la tercer
corriente de permeato (9) y/o (11) y/o por una
corriente de gas de lavado del lado del permeato.

16. Método o aparato de acuerdo con una de
las reivindicaciones 14 6 15, CARACTERIZADO porque

presién del permeato de la etapa de separacion de |
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corriente de alimentacion (1) es idéntica o mayor e
comparacion con la presion ambiente, lo que signifi
que aun hay una diferencia de presion parcial entre
retentato y permeato de la etapa de separacion del
permeato (3) y, en consecuencia, una fuerza motriz
presente para el caso de que el permeato de la etap
separacion del permeato (3) esté a presidbn ambiente

se aplique presién subatmosférica.
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FOLIO 64.- PRIMERA COPIA.- ESCRITURA NUMERO:

SUSTITUCION PARCIAL DE PODER: MESSERER, ren a favor dcf

. PATINQ, Mauricio y otros del poder otorgado por EVONIK FIBRES GmbH.
. En la Ciudad Autdénoma de Buenos Aires, Capital de la Republica Argentina, el dia -

5 QUINCE de FEBRERO del aiio DOS MIL TRECE, ante mi Maria Silvina Lasarte,

. Escribana Autorizante, titular del Registro Notarial Niamero 1788, COMPARECE:
, Karen MESSERER, argentina, nacida el 19 de noviembre de 1976, hija de Walter%
8 Messcrer y Elsa Onclia Romanelli, casada en primeras nopcias con Andrés Guillermo
o Dunckel, titular del Documento Nacional de Identidad nomero 25.670.178, con .
0 domicilio en la Avenida del Libertador 5.954, Piso 7°, de esta Ciudad de Buenosi
" Aires.- La compareciente es mayor de edad.- INTERVIENE: por su propio derecho.
1 Y la comparecicnte EXPRESA: PRIMERO: Que la Sociedad “EVONIK FIBRES
.3 GmbH”, con domicilio en Gewerbepark 4, 4861 Schérfling am Attersee, Austria, le .
i confirié con fecha 20 de Diciembre de 2012, en dicho pziis, un Poder, ¢l cual mediante |
5 escritura niimero 20, del dia de la fecha, pasada ante mi, al folio 61, protocolo ;
corriente, de este Registro Notarial Numero 1.788 a mi cargo, fue incorporado y
transcripto al mismo, cuya primera copia tengo para este acto a Ja vista y en lo
pertinente transcribiré en Ia presente.- SEGUNDO: La compareciente manificsta bajo !
juramento que el poder invocado, se encuentra plenamente vigente en virtud de no
haberle sido revocado, suspendido ni limitado en ninguna de sus partes.- TERCERO: |
En consecuencia DICE: Que en uso de la facultad conferida SUSTITUYE
PARCIALMENTE el poder mencionado a favor de Mauricio PATINO y/o Jorge |
DI TERLIZZI y/o Martin CARRIZOSA, al solo y tinico objeto de que en nombre y

representacion de la Sociedad “EVONIK FIBRES GmbH” y actuando en forma

individual, indistinta y/o alternadamente, se presenten exclusivamente ante las |
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autoridades de COLOMBIA, que correspondan y realicen los actos enumerados en el

citado poder y con las facultades que surgen del mismo, el que transcripto en lo
pertinente dice: “FOLIO 61.- PRIMERA COPIA.- ESCRITURA NUMERO:
VEINTE.- ..- En la Ciudad Auténoma de Buenos Aires, ..., el dia QUINCE de
FEBRERO del afio DOS MIL TRECE, ante mi ..., COMPARECE: Karen
MESSERER, argentina, nacida ¢l 19 de noviembre de 1976, hija de Walter Messerer
y Elsa Onelia Romanelli, casada en primeras nupcias con Andrés Guillermo Dunckel,
titular del Documento Nacional de Identidad Namero 25.670.178, con domicilio en la
Avenida del Libertador 5.954, Piso 7°, de esta Ciudad de Buenos Aires.- La
compareciente es mayor de edad.- INTERVIENE: por su propio derecho.- Y la
compareciente EXPRESA: Que a los efectos que hubiere lugar, solicita de mi, la
Autorizante, LA INCORPORACION y TRANSCRIPCION en este protocolo del
PODER que fuera conferido en Vcklabruck, Austria, el dia 20 de Diciembre de
2012, por la Sociedad "EVONIK FIBRES GmbH", con domicilio en Gewerbepark 4,
4861 Schirfling am Attersee, Austria, a favor de Gerardo Messerer y/o Dagmar
Messerer y/o Karen Messerer y/o Moeller & Co. S.A., indistintamente, sobre cuya
plena vigencia responde la requirente bajo juramento.- Yo, la Autorizante, hago

constar: a) Que el instrumento de poder cuya incorporacién y transcripcién a este

" protocolo solicita la compareciente, se encuentra extendido en idioma castellano, con
firma debidamente certificada, legalizado con el Sello de Apostilla de la Convencién
de La Haya del 5 de octubre de 1961 y traducido en lo pertinente al idioma nacional
por la Traductora Pablica Ingeborg Clara Luisa Schiersmann de Luque.- b) Que la
. compareciente en virtud de lo manifestado tiene interés legitimo en su requerimiento.-

En consecuencia, me hace entrega en este acto del original del instrumento de poder

. relacionado con su respectiva traduccién al idioma nacional, el que agrego a la
|
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presente y transcripto dice: “PODER Los abajo firmante/s Evosiik Fibres GmbH

domiciliados en Gewerbepark 4, 4861 Schorfling am Attersee, Austria declaran por el
presente otorgar a Gerardo MESSERER y/o Dagmar MESSERER y/o Karen
MESSERER y/o MOELLER & CO. S.A. indistintamente poder general amplio y
suficiente para recabar de las autoridades ..., sud y centroamericanas ... que
correspondan, la obtencion de patentes de invencion, el registro y la renovacién de
marcas y modelos y/o derechos de propiedad intelectual y/o nombres de dominio, a
cuyo efecto los faculta/n para llevar a cabo ante dichas autoridades todas las gestiones
necesarias al objeto  indicado, presentar solicitudes, formular descripciones,
oposiciones, protestos, declaraciones, apelaciones y reclamos, oblar impuestos,
justificar cxplotaciones, solicitar testimonios, aceptar transferencias, recibir
documentos y valores, percibir y hacer cuanto fuere necesario ante las autoridades
administrativas de cualquier orden. Por otra parte, les confieren mandato para que en
su nombre y representacién puedan iniciar y proseguir cualquier juicio que
actualmente los que suscriben tengan o en el futuro tuvieran ..., en Sudamérica,
Centroamérica ..., con motivo de su nombre, marcas de fébrica o de comercio,
patentes de invencién y modelos y/o de sus derechos de propiedad intelectual que
actualmente posean o adguieran en lo sucesivo, promover juicios de cualquier
jurisdiccidén, criminales, correccionales, civiles o comerciales, contra Alos
falsificadores, usurpadores o imitadores y contra los tenedores de articulos que
infrinjan su nombre, marcas o patentes de invencidn, seguir los juicios por oposicion u
otros en que fueran parte como actores o demandados, defender el nombre, las
marcas, patentes y modelos y/o de derechos de propiedad intelectual y/o nombres de
dominio, haciendo las protestas del caso o diciendo de nulidad. Al efecto, podran

presentarse con escritos, querellas, pedidos, y lo que fuere necesario ante cualquier
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~autoridad judicial, presentar testigos, documentos y demés justificativos, rendir

_pruebas de cualquier especie, pedir nombramientos de peritos, pedir y absolver
posiciones, asistir a juicios verbales, declinar y prorrogar de jurisdiccidn, tachar,
28 '

recusar, apelar, transar, someter a arbitraje 0 mediacién, hacer renuncias, exigir y dar
29

caucioncs, pedir embargos preventivos, definitivos o inhibiciones y su levantamiento,
30

pedir la venta de los bienes de los deudores, solicitar y obtener el cumplimiento de
31

sentencias, prestar juramentos, decir de nulidad, desistir, percibir, otorgar recibos y en
32

general practicar todos los actos y diligencias que sean precisos al desempefio de este
- 33

mandato. Podrén asimismo sustituir el presente poder en todo o en parte. ... Dado y
34

firmado en Vocklabruck (sigue fecha en idioma extranjero) — Evonik Fibres GmbH - .

Sigue una firma ilegible.”.- ES COPIA FIEL, doy fc.- En hojas adjuntas consta: a) La
36

certificacion notarjal de la firma obrante en el poder, efectuada por el Doctor Michael
37

Schobesberger, Notario Suplente del Escribano Piblico de Vécklabruck, Austria,
38

Doctor Wolfgang Gebetsberger; y b) La legalizacion de la firma y sello del nombrado a0

notario, efectuada por la Presidente del Tribunal Regional de Wels, Austria (Scllo de
40

Apostilla de la Convencién de La Haya del 5 de octubre de 1961).- En hojas adjuntas »

sigue la referida traduccion al idioma nacional la que transcripta textualmente, dice:
42

“TRADUCCION PUBLICA — A continuacién de un Poder de Evonik Fibres GmbH a i3

favor de los sefiores Gerardo Messerer y/o Dagmar Messerer y otros, firmado el 02 de "

Diciembre de 2012, aparecen las siguientes legalizaciones: ... — Dr. Wolfgang 5

Gebetsberger, Notario Publico, Vécklabruck — Acta Nr. 3895/K del libro de "

certificaciones para 2012 - Certifico la autenticidad de la firma del Sr. Dr. Herbert .

Griesser, nacido el 19 de enero de 1952, con domicilio en Dr. Max-Auerstrasse 71; 48

4840 Vocklabruck, gerente de Evonik Fibres GmbH, con sede en 4861 Schorfling am 40

Attersee, con domicilio comercial en Gewerbepark 4, 4861 Schorfling am Attersee.-
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Al mismo tiempo confirmo, segtin el Art. 89a del Reglamento Notarial y después de
haber consultado por via electronica el Registro de Sociedades en el dia de la fecha,
que el Dr. Herbert Griesscr, en su caricter de gerente cstin awtorizados para:
representar individualmente con validez legal a la sociedad Evonik Fibres GmbH,;
inscripta bajo FN 143483.- Vdicklerbruck, 20 de diciembre de 2012 — Firmado,
ilegible, Dr. Michael Schobesberger, Suplente del Notario Wolfgang Gebetsberger,f
con sede en Viocklabruck. Sello del Notario Dr.Wolfgang Gebetsberger.- Sigue;
Apostille de 1la Repiiblica de Austria con la legalizacion de la firma del Dr. Michael
Schobesberger, Suplente del Notario Dr. Wolfgang Gebetsberger y del sello del
Notario Dr. Wolfgang Gebetsberger por la Presidente del Tribunal Regional de Wels, ._
en Wels, el 27 de dicicmbre de 2012, bajo ZL ju 4418/12/05 Secllo del Tribunal
Regional de Wels. Firmado, ilegible.- ES TRADUCCION PUBLICA al espafiol, en 15:;
dos péginas, de la parte del documento adjunto, redactada en alemén, idioma de mi
matricula, a la que me remito y he tenido a la vista. Buenos Aires, 05 de febrero de

2013.- Hay una firma ilegible. Hay un sello que dice: “Ingeborg C.L. Schiersmann

Traductora Piblica — Aleman - Mat. Cap. Fed. T° IV - F° 299 - Prov. Bs. As. T° V

F© 205 - Mat. CTCBA 63”.- ES COPIA FIEL, doy fe.- A continuacion hay un sell

que dice: “COLEGIO DE TRADUCTORES PUBLICOS DE LA CIUDAD DE
BUENOS AIRES - Corresponde a la Legalizacion N° 7888/13. Sigue una firma |
ilegible: Natalia Soledad Testa”.- ES COPIA FIEL, doy fe.- ...- A continuacién sigue °

la lcgalizacion de la firma de la nombrada traductora, .- En este cstado |

compareciente DICE: que en la forma expresada deja INCORPORADO

TRANSCRIPTO cn este Protocolo ¢l Poder que agrego a la presente, ...- Constancias

Notariales: Identidad de la compareciente (Articulo 1.002 del Cédigo Civil): S

justifica la misma por conocimiento de la Autorizante.- ...- LEO esta escritura a |
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comparecienie, quien asi la otorga y en prueba de conformidad, Ia firma ante mi, doy
fe.- Karen MESSERER. Ante mi: MARIA SILVINA LASARTE. Escribana. Esta mi
sello. ...-".~- ES COPIA FIEL, de las partes pertinentes de la escritura de referencia,
doy fe.- CUARTO: Finalmente la compareciente expresa: 2) Que el presente
otorgamiento no significa renunciar al ejercicio de las facultades sustituidas; b) Que
los nombrados apoderados sustitutos no podran sustituir el presente poder en ninguna
de sus partes; y ¢} Que el presente instrumento no se encuentra alcanzado por el
Impuesto de Sellos, en virtud de no revestir cardcter oneroso.- Constancias
Netariales: Identidad de la compareciente (Articulo 1.002 de} Cédigo Civily: Se
justifica la misma por conocimiento de la Autorizante.- Informo a la compareciente
respecto de los alcances de las cldusulas contenidas en la presente escritura y del
derecho de leer por si este instrumento.- LEQO esta escritura a la compareciente, quien
asi la olorga y en prueba de conformidad la firma ante mi, doy fe.- Karen
MESSERER. Ante mi: MARIA SILVINA LASARTE. Escribana. Est4 mi sello.
CONCUERDA con su escritura matriz que paso ante mi, al folio 64 del Registro
Notarial nimero 1788, a mi cargo. PARA LA PODERDANTE expido la presente
PRIMERA COPIA en tres (3) sellos de actuacién notarial numerados
correlativamente desde el mimero N 016084361 al presente inclusive, que sello y

firmo en la fecha y lugar de su otorgamiento, doy fe.-
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EL COLEGIO DE ESCRIBANGS de la Ciudad de Buenos Aires, Capital Federal de la Republica

Argentina, en virtud de as facultades que le confiere la ley orgidnica vigente, LEGALEZA la firma

v sello del escribano MARIA SIEVINA'LASARTE

obrantes en el documento anexo, preseniado cn ¢l dia de la fecha bajo

> La presente legalizacion no  juzga sobre

o N 430218078071/6

¢l contenido ¥ forma del documento.

Buenos Alres, Lunes18deFebrerode 2013:7-

ESC. SANTIAGO RAFAEL BLOUSSON - ...
COLEGIO BE ESCRIBANOS
LEGALIZADCR
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REPUBLICA ARGENTINA

MINISTERIO Je
RELACIONE

S EXTERIORES
COMERCIO INTERNACIONAL Y CULTO

ANTIAGO RAFAEL B
3. Quien actiia en calidad de LEG 1ZADO
4. Lieva el sello/timbre del COLE

. BUENOSAIRES. - %
5. En LA CIUDAD DE BUENOS AIRES
7. Por EL COLEGIO DE ESCRIBANOS DE LA

" CULTO (Convenio 02/09/2003)
- 8. Bajo el Nimero: 130218143852

9. Sello/Timbre:




RESUMEN
La invenciébn se refiere a un aparato especial, en
particular, encadenamiento de modulos de membrana d
separacion de gases y un meétodo especial para separ

mezclas gaseosas que contienen helio.
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Fig. 3: Interconexidn en 3 etapas de mbdulos de membrana con un comprescor y reciclado

de retentato de la tercera etapa sin constriccidn v reciclado de permeato de la segunda

etapa en una etapa de compresidn mayor
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Fig. 2: Interconexion en 3 etapas de mdodulos de membrana con un compresor y reciclado
de retentatoc de la etapa de separacidn de membrana (3) sin constriccidn en una etapa de

compresidn mayor
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Fig. 1: Un ejemplo de una interconexidn de una pluralidad de médulec de membranas de

acuerdo con la invencidn



