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ES 2444 115 T3

DESCRIPCION
Método de extraccion de N,O de una corriente de gas

La invencion se refiere a un procedimiento de purificaciéon de mezclas gaseosas que contienen principalmente
protdxido de nitrobgeno, nitrdgeno y oxigeno y eventualmente impurezas, en particular agua y didéxido de carbono,
especialmente un flujo gaseoso expirado por un paciente que recibe una mezcla gaseosa de N2O y O,.

El protoxido de nitrogeno (N20), denominado también gas hilarante u 6xido nitroso, tiene numerosas utilizaciones.

Se utiliza especialmente en anestesia y en analgesia para el tratamiento del dolor, por ejemplo mezclado en
aproximadamente 50% en volumen de N2O y 50% en volumen de O,.

En anestesia y en analgesia, la mezcla gaseosa rica en N2O es inhalada primero por el paciente, después una parte
importante del N>O se vuelve a encontrar en los gases expirados por el paciente, mezclado especialmente con
grandes proporciones de CO.y vapor de agua.

Asi, en una mezcla volimica de 50% de O, y 50% de N0, que es inhalada por un paciente, los gases expirados por
este paciente contienen N2O saturado de humedad, aproximadamente 4% en volumen de CO, y mas del 40% en
volumen de oxigeno.

Asi pues, conviene eliminar el N2O de los gases expirados por el paciente puesto que corre el riesgo de encontrarlo
de nuevo en el aire interior de los edificios y acumularse alli a lo largo del tiempo.

Efectivamente, es primordial impedir una acumulacion de N,O de este tipo en los edificios hospitalarios puesto que
se han apreciado efectos indeseables durante la inhalacién intensa y frecuente de N;O, tal como una carencia de
vitamina B12 en las personas expuestas.

Ya se propuso una recuperacion y una eliminacién de N,O por catdlisis, especialmente en los documentos US-A-
4259303, WO-A-9925461, US-A-2006008401, FR-A-2773144, JP-A-2006142160, EP-A-0698411 y JP-A-10165818.

No obstante, esta solucién es complicada puesto que implica la utilizacion de compuestos de metales de transicion
de los cuales algunos son caros y no faciles de preparar. Ademas, las impurezas presentes en el gas a tratar
pueden envenenar y desnaturalizar el catalizador. Ademas, estos procedimientos imponen un calentamiento a varios
cientos de °C con todas las complicaciones y el consumo de energia asociados.

Ademas, el documento EP-A-0 995 477 propone un procedimiento para adsorber Unicamente pequefas
proporciones de N2O presentes en el aire atmosférico, a saber del orden de algunos ppm en volumen. Sin embargo,
este documento no preconiza ninguna solucién que permita eliminar el NoO cuando se presenta en una proporcion
volUmica de varios %, incluso de varias decenas de %.

El documento US 4,355,637 da a conocer la utilizacion de una mascara en los quiréfanos de los hospitales que
contienen el aire expirado por los pacientes bajo anestesia; comprendiendo esta mascara una capa de zeolita para
eliminar el N2O expirado por el paciente. Sin embargo, esta solucidn no parece ser lo bastante eficaz para eliminar el
N20 expirado por el paciente.

Ademas, el documento WO-A-02/26355 da a conocer un procedimiento y un dispositivo que sirven para tratar los
gases anestésicos expulsados por los pacientes, que tienen contenidos en N>O comprendidos entre 3 'y 70% en
volumen. En este caso, los gases se ponen en contacto con un catalizador que sirve para destruir las moléculas de
N2O a una temperatura entre 200 y 600°C.

Por lo tanto, hasta el momento no ha sido posible eliminar de manera suficientemente eficaz el protéxido de
nitrégeno expirado por el paciente y que se encuentra en las dependencias de cuidados o analogos de los edificios
hospitalarios.

En vista de esto, un problema que se plantea es mejorar los procedimientos de tratamiento de los flujos gaseosos de
alimentacién que contienen protéxido de nitrégeno en una proporcion volimica de al menos 5%, preferentemente de
al menos 10 a 20% en volumen, en particular de mezclas gaseosas que contienen N»O, oxigeno, vapor de agua y
algunos % de CO,, de manera a poder acreditar la eliminacion del N>O expirado por los pacientes en el seno de los
edificios hospitalarios o analogos.

Una solucién segln la invencién es un procedimiento de purificacion de un flujo gaseoso de alimentacién expirado
por un ser humano o un animal, que contiene al menos 20% en volumen de N2O y oxigeno, en el cual:

a) el flujo gaseoso se pone en contacto, a una temperatura comprendida entre 20°C y 40°C y a una presion
comprendida entre 0,80 bar y 1,30 bar, con un adsorbente principal que comprende al menos una zeolita
intercambiada en mas del 50% por uno o varios cationes metalicos, el cual presenta una cinética de
adsorcion comprendida entre 2 y 20 seg'1 determinada a 25°C y 1 bar por medicion de la curva de ruptura a
partir de una mezcla de O2/ N,O que contiene menos de 10% en volumen de N2O, con constante cinética
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segun la Linear Driving Force, y una capacidad de adsorcién del N,O, medida a 1 bary a 20°C, superior a
80 Ncm3/g de manera a adsorber al menos una parte del N,O de dicho flujo y producir un flujo gaseoso
purificado, y

b) se recupera un flujo gaseoso purificado que tiene un contenido en N2O inferior al contenido en N2O del flujo
gaseoso de alimentacion puesto en contacto con el adsorbente principal en la etapa a).

Segun el caso, el procedimiento segin la invencién puede comprender una de las caracteristicas siguientes:

- el flujo gaseoso de alimentacién, puesto en contacto con el adsorbente principal en la etapa a) contiene al
menos 30% en volumen de N2O, preferentemente al menos 40% en volumen de NO;

- que en la etapa (b) se recupera un flujo gaseoso purificado que contiene menos de 10% en volumen de
N0, preferentemente menos de 5% en volumen de N,O, mas preferentemente, menos de 3% en volumen de
N2O;

- el flujo gaseoso de alimentacién puesto en contacto con el adsorbente principal en la etapa a) contiene al
menos 30% en volumen, preferentemente al menos 40% en volumen de N;O, y en la etapa b) se recupera un
flujo gaseoso purificado que contiene menos de 10% en volumen de N;O, preferentemente menos de 5% en
volumen de N,O;

- el flujo gaseoso de alimentacién puesto en contacto con el adsorbente principal en la etapa a) contiene menos
de 80% en volumen de N0, preferentemente menos de 70% en volumen de N;O.

- el adsorbente principal esta constituido por particulas de tamafio medio comprendido entre 0,5 y 5 mm;
correspondiendo esta dimensién o bien a un diametro cuando las particulas son esféricas, o bien a la mayor
longitud cuando las particulas son especialmente elipsoidales:

- el adsorbente principal tiene una cinética de adsorcién comprendida entre 2 y 10 seg'l. La cinética se mide
a 25°C y 1 bar de presion total. La curva de ruptura se mide a partir de una mezcla de O, que contiene menos
de 10% de N2O. La constante cinética es la de la LDF (Linear driving force).

- el flujo gaseoso de alimentacion que atraviesa el adsorbente principal en la etapa a) sufre una pérdida de
carga inferior a 20 mbar, preferentemente inferior a 5 mbar;

- lazeolita es de tipo A, X, LSX, mordenita, ofretita, chabazita, clinoptilolita o erionita;

- la zeolita se intercambia por uno o varios cationes metalicos seleccionados entre Na*, Li*, K*, Ca®", Mg®* y
a’", y asociados o no a metales de transicion, seleccionados preferentemente entre plata, cinc o cobre;
B 2

- el adsorbente principal tiene una capacidad de adsorcién del N2O a 1 bar y a 20°C superior a 90 Ncm3/g;

- el flujo gaseoso de alimentacion contiene igualmente vapor de agua, CO; y/o argbn y/o nitrégeno vy,
preferentemente, es expirado por un paciente;

- la capacidad de adsorcién del CO; del adsorbente principal, medida a 0,04 bar y a 20°C es superior o igual
a 30 Ncm3/g, preferentemente superior a 50 Ncm3/g;

- el procedimiento comprende, ademas, previamente a la etapa a) una puesta en contacto del flujo gaseoso
de alimentacién con un adsorbente secundario que comprende un desecante apto para captar todo o parte del
vapor de agua contenido en el flujo gaseoso, preferentemente alimina;

- el procedimiento comprende, ademas, la etapa de regeneracion del adsorbente bajo vacio, es decir a una
presion comprendida entre 10 y 300 mbar, por barrido con un gas seco e inerte, calentado a una temperatura
comprendida entre 80 y 250°C, preferentemente entre 125 y 200°C;

- el caudal del flujo gaseoso de alimentacién a purificar estd comprendido entre 1 y 30 NIlitros/min,
preferentemente entre 8 y 15 Nlitros/min;

En el marco de la invencién, se describe asi un método de anestesia inhalatoria de un ser humano o de un animal,
en el cual:

i) se administra por inhalacién a un ser humano o a un animal, una mezcla gaseosa anestésica que
contiene oxigeno y una proporcion de N>O superior a 30% en volumen,

i) se recupera al menos una parte de los gases expirados por dicho humano o animal,

iii) todo o una parte de los gases expirados recuperados en la etapa ii) se somete a un procedimiento de

purificacién segin la invencion.
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Segun el caso, el método de anestesia descrito anteriormente puede comprender una o varias de las caracteristicas
siguientes:

- el ser humano es un paciente,
- la mezcla gaseosa anestésica contiene Unicamente oxigeno y N2O,
- la mezcla gaseosa anestésica esta formada por 50% de N2O y 50% de O, en volumen,

- la mezcla gaseosa anestésica contiene una proporcion suficiente de N>O para inducir o mantener una
anestesia en dicho humano o animal,

- la mezcla gaseosa anestésica se administra a las vias aéreas de dicho humano o animal, por ejemplo
mediante una mascara o analogo unida preferentemente a un ventilador de anestesia o a cualquier aparato
para la administracion de gas, adaptado y concebido para alimentar al paciente con gas anestésico.

La invencion se va a describir mas detalladamente en referencia a la figura 1 dada a titulo ilustrativo.

El gas a purificar es una mezcla gaseosa que tiene la composicion de los gases expirados por un paciente sometido
a una anestesia inhalatoria por medio de una mezcla gaseosa formada aproximadamente por 50% de N,O y 50% de
O2 (% en volumen).

El gas a purificar que contiene N,O, CO,, vapor de agua y oxigeno, y también argdn y/o nitrégeno, se recupera y se
dirige después a través de la valvula V1 hacia la unidad de adsorcion 1 constituida por un lecho aguas arriba de
alimina 2, en el cual se retiene el agua, seguido por un lecho aguas abajo de zeolita, por ejemplo una zeolita 13 X,
en el cual se retienen por adsorcion el N.O y el CO,. El gas purificado constituido principalmente por oxigeno se
recoge a la salida de la unidad de adsorcién a través de la valvula V2, y puede ser o bien reciclado o bien expulsado
a la atmosfera.

A modo de ejemplo, un respirador y un humidificador acoplados a un pulmoén artificial fueron utilizados para simular
un paciente. El gas a purificar tiene la composicion siguiente: 4,25% de COg, 46,25% de O, y 49,5% de NO.

El gas es enviado hacia el respirador con los ajustes siguientes: 10 I/min, 15 minutos por ciclo. El gas que sale del
respirador se envia al humidificador, después en el pulmdn artificial se ajusta a las caracteristicas de un paciente
adulto (volumen 600 ml, resistencia 5 mbar/(l/s), cumplimiento 23 ml/mbar). La salida del pulmén artificial esta unida
a la unidad de adsorcion. La unidad de adsorcién esta repleta de 15 kg de zeolita de tipo ZEOCHEM Z10-02 ND,
tamafo de bolas 1,6-2,6 mm. La zeolita fue activada durante una noche a 325°C bajo un flujo de nitrégeno seco, con
un caudal de aproximadamente 10 veces por hora para renovar el volumen. Contiene 100% de cationes Na'. La
temperatura de la habitacién estd comprendida entre 17°C y 20°C. El gas que sale de la unidad de adsorcion se
analiza cuantitativamente por andlisis infrarrojo por transformada de Fourier (FT-IR).

El funcionamiento consistié en simular “actos” médicos de una duracion de 15 minutos, con 15 minutos de parada
entre cada uno.

Se realizaron dos ensayos con respectivamente una unidad de adsorcién de forma cilindrica y una unidad de
adsorcion con seccién de “herradura de caballo” correspondiente al sistema comercial. Entre las dos geometrias no
se observé ninguna diferencia significativa. Durante los 12 primeros actos, no se detect6 traza alguna de N2O en la
salida, y en el acto n°® 13 se observd la presencia de N2O. El caudal se mantuvo entonces tal cual y se necesitaron
25 minutos para volver a encontrar a la salida la composicion de entrada.

Parece ser que, referido a la cantidad de zeolita, las dos geometrias de la unidad de adsorcion proporcionan
resultados comparables, que corresponden a una capacidad de adsorcion practica de aproximadamente 60 NI/kg. La
isoterma de adsorciéon en cuerpo puro de la zeolita utilizada es de 110 NI/kg a 20°C y 1 bar. La diferencia entre
capacidad practica y en cuerpo puro proviene de la coadsorcion con el agua y el CO», asi como de la longitud del
frente de adsorcién que obliga a parar desde las primeras trazas a la salida.

La capacidad de adsorcién de la zeolita debe estar situada entre 80 Ncm3/g y 120 Ncm3/g a 1 bary 20°C en cuerpo
puro, puesto que a estos valores se ha adaptado la cantidad de adsorbente a la forma y al volumen de la botella. En
efecto, la botella utilizada es capaz de contener 1500 NI de mezcla, o bien diez actos: en el intervalo de capacidad
reivindicado no se debe utilizar mas de 20 kg de adsorbente, a causa del peso, y no es ventajoso utilizar menos de
12 kg de adsorbente, puesto que el volumen de adsorbente debe permanecer comparable con el de la botella y el de
su equipo.

A continuacion, los diferentes lechos de adsorbentes “polucionados” se pueden almacenar en la unidad de adsorcion
cerrada, al final de la intervencién, en espera de su regeneracion. Los lechos “polucionados” se regeneran a
continuacién en contracorriente con ayuda de un gas de regeneracion calentado a una temperatura comprendida
entre 80 y 250°C, preferentemente entre 125°C y 200°C. El protdxido de nitrogeno, el diéxido de carbono y el agua
se desorben y se recuperan asi de los diferentes lechos de adsorcion.
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A continuacion, el protdxido de nitrégeno se elimina entonces por expulsion al aire exterior del edificio, se destruye o
se reutilizado después de su purificacion y esterilizacion.

El protdxido de nitrogeno desorbido durante la fase de regeneracion se encuentra en forma concentrada puesto que
representa de 50% a 90% en volumen del flujo gaseoso procedente de la desorcién de los adsorbentes.

Una permanencia de aproximadamente 1 hora de los adsorbentes a la temperatura de regeneracion es suficiente
para desorber dichos adsorbentes.

Preferentemente, la regeneracién se realiza en el mismo seno de la unidad de adsorcion pero se puede tener en
cuenta una regeneracion en el exterior de la unidad de adsorcién por manipulacién directa de los adsorbentes. El
gas de regeneracion es preferentemente seco, es decir que no contiene agua en un contenido superior a 10 ppm,
preferentemente no mas de 1 ppm. No es reactivo frente a los adsorbentes. Puede ser aire, oxigeno, nitrégeno o
bien una mezcla de oxigeno-nitrégeno de composicion variable.

De manera alternativa, la regeneracion se puede efectuar disponiendo el adsorbente bajo un vacio dinamico, a una
presion inferior a 0,1 mbar, preferentemente inferior a 0,01 mbar, permaneciendo inalteradas las demas condiciones.

Después de la regeneracion, el adsorbente se deja enfriar en el interior o exterior de la unidad de adsorcion,
después se almacena en la unidad de adsorcién cerrada.

De modo mas general, la presion del flujo gaseoso expirado por el paciente, es decir los gases expirados, esta
comprendida generalmente entre 970 mbar y 1080 mbar absolutos. Estos gases expirados por el paciente se
recuperan por ejemplo mediante una mascara 0 analogo, después se tratan directamente poniéndolos en contacto
con el o los adsorbentes como se explicd anteriormente, o eventualmente después de una filtracién y/o compresién
a una presion inferior a 1,5 bar absolutos.

La temperatura del flujo de gas de alimentacion que entra en la columna de adsorcion se encuentra en el intervalo
de 5 a 45°C, preferentemente de 15 a 40°C. Por lo tanto, la temperatura de funcionamiento de la unidad de
adsorcion 1 en el transcurso de las etapas (a) y (b) del procedimiento de la invencion esta comprendida igualmente
entre 5y 45°C, preferentemente entre 15° y 40°C, y todavia mas preferentemente entre 25°C y 35°C.

Es preferible maximizar la adsorcion de CO;, aunque éste entre en competicion con el N>O. En efecto, el CO; se
adsorbe mas fuertemente que el N>O e impide su adsorcién. Por lo tanto, importa minimizar la zona de adsorbente
saturada con CO, lo que vuelve a maximizar la cantidad de CO, almacenada en referida a la masa de adsorbente.

En el marco de la invencion, se puede utilizar un solo lecho de adsorbente que contenga zeolita. Sin embargo, el
vapor de agua que puede ser eliminado por la propia zeolita entorpece la adsorciéon del CO; y, por consiguiente, la
del N2O.

Por lo tanto, un lecho de alimina dispuesto aguas arriba del lecho que contiene la zeolita permite secar, al menos
parcialmente, el flujo gaseoso de alimentacion, es decir eliminar al menos una parte del agua que transporta.
Aungue la alimina sea la preferida, se pueden utilizar otros materiales desecantes, es decir aptos para captar el
vapor de agua, como el gel de silice o las zeaolitas.

El caudal a tratar puede ser intermitente, consistente al menos en el 60% del tiempo. En efecto, el flujo gaseoso
expirado por los pacientes es de caudal variable por el hecho de la respiracion.

El adsorbente principal, segun la invencién, puede comprender granos o particulas de adsorbente cuya fase sélida
adsorbente propiamente dicha esta “aireada” por una porosidad dispersa en volumen que asegura el transporte de
los gases.

Asi pues, la porosidad se puede definir segun la expresion: q = € * C, + (1-€)*Cs, en donde € representa la porosidad
del grano adsorbente g la concentracién total en los granos de adsorbente en mol/m?®, C, la concentramon de la
porosidad en mol/m®en la fase gaseosa y Cs la concentracion en la fase sélida adsorbente en mol/m?

Por otra parte, se tiene dq —
D=, x(c,-c,)

en donde ay representa la cinética de adsorcion, y €, la concentracién gaseosa que corresponderia al equilibrio con
los granos de adsorbente.

Por lo tanto, una porosidad dispersa en volumen que asegura el transporte de los gases corresponde a una cinética
de adsorcién del adsorbente principal comprendida entre 2 y 20 seg™, preferentemente inferior a 10 seg Esto es
contrario al estado de la técnica que busca una cinética de adsorcion maxima. Habitualmente, se trata de tener un
frente de adsorcién lo mas corto posible para retardar la salida de la impureza adsorbida.
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Ademas, la gran proporcion de N2O (superior al 30%, incluso 40%) acorta espontaneamente el frente de adsorcion
por efecto del “frente de choque” que resulta de la curvatura de la isoterma. En efecto, cuando la isoterma de
adsorcion es convexa, el frente de adsorcion va a tener tendencia a ser lo mas vertical posible, puesto que las partes
de elevada concentracién progresan mas deprisa que las de baja concentracion y, por lo tanto, las alcanzan.

La cinética de adsorcion es importante puesto que determina la longitud del frente de adsorcién en el adsorbente vy,
por consiguiente, la tasa de utilizacién del adsorbente. Por tasa de utilizacion se entiende la relacién entre la
capacidad de adsorcion realizada y la capacidad de adsorcion teérica.

Por lo tanto, la tasa de utilizacion segun la invencion debe ser preferentemente igual a aproximadamente % para el
N0, ¥ para el CO; y & para el agua.

Por otra parte, a cambio de una tension menos fuerte sobre la cinética, se obtiene una pérdida de carga disminuida,
puesto que es posible utilizar particulas mas grandes y/o un adsorbente mas denso.

Asi, la pérdida de carga debe ser siempre inferior a 20 mbar, preferentemente inferior a 5 mbar, y el tamafio de las
particulas de adsorbente, que determina a la vez la cinética de adsorcion y la pérdida de carga, debe estar
comprendida entre 0,5 mm y 5 mm de diametro equivalente, con objeto de asegurar un buen compromiso entre
estos dos factores. Las particulas pueden ser en forma de bolas, de extruidos o de triturados, preferentemente de
bolas.

Hay que advertir que la configuracion de la unidad de adsorcion puede ser cilindrica, de flujo radial o axial, o también
con una geometria compacta con eventualmente elementos internos (deflectores) destinados a facilitar el contacto
entre el gas y el adsorbente
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento de purificacion de un flujo gaseoso de alimentacion expirado por un ser humano o un animal, que
contiene al menos 20% en volumen de N,O y oxigeno, en el cual:

(a) el flujo gaseoso de alimentacion se pone en contacto, a una temperatura comprendida entre 20°C y 40°C y a
una presion comprendida entre 0,80 bar y 1,30 bar, con un adsorbente principal que comprende al menos una
zeolita intercambiada en mas del 50% por uno o varios cationes metdlicos que presentan una cinética de
adsorcion comprendida entre 2 y 20 seg’ ! determinada a 25°C y 1 bar por medicién de la curva de ruptura a
partir de una mezcla de O2/ N>O que contiene menos de 10% en volumen de N2O, con constante cinética segun
la Linear Driving Force, y una capacidad de adsorcion del N>O, medida a 1 bar y a 20°C, superior a 80 Ncm /g
de manera a adsorber al menos una parte del N,O de dicho flujo y producir un flujo gaseoso purificado, y

(b) se recupera un flujo gaseoso purificado que tiene un contenido en N2O inferior al contenido en N>O del flujo
gaseoso de alimentacion puesto en contacto con el adsorbente principal en la etapa a).

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque el flujo gaseoso de alimentacién puesto en contacto
con el adsorbente principal en la etapa a) contiene al menos 30% en volumen de N;O, preferentemente al menos
40% en volumen de N2O.

3. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el flujo gaseoso de
alimentacién puesto en contacto con el adsorbente principal en la etapa a) contiene menos de 80% en volumen de
N0, preferentemente menos de 70% en volumen de N2O.

4. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la zeolita es de tipo A, X,
LSX, mordenita, ofretita, chabazita, clinoptilolita o erionita;

5. Procedimiento segin una de las reivindicaciones precedentes caracterlzado porque la zeolita se intercambia con
uno o varios cationes metalicos seleccionados entre Na*, Li*, K*, Ca**, Mg y Ba** , Y asociados o no a metales de
transicion, seleccionados preferentemente entre plata, cinc 0 cobre.

6. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterlzado porque el adsorbente pnnmpal tiene
una capacidad de adsorcién del N2O a 1 bar y 20°C superior a 90 Ncm /g preferentemente entre 90 y 120 Ncm /g

7. Procedimiento segin una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el flujo gaseoso de
alimentacién contiene igualmente vapor de agua, CO; y/o argdn y/o nitrégeno.

8. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la capaudad de adsorcién
del CO; del adsorbente principal, medida a 0,04 bar y a 20°C, es superior o igual a 30 Ncm /g preferentemente
superior a 50 Ncm /g

9. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque comprende, ademas,
previamente a la etapa a) una puesta en contacto del flujo gaseoso de alimentacién con un adsorbente secundario
que comprende alimina con objeto de eliminar al menos una parte del H,O y/o del CO..

10. Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el caudal del flujo gaseoso
de alimentacion a purificar esta comprendido entre 1 y 30 Nlitros/min, preferentemente entre 8 y 15 Nlitros/min.

11. Procedimiento segin la re|V|nd|caC|on 1, caracterizado porque el adsorbente principal tiene una cinética de
adsorcion comprendida entre 2 y 10 seg
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