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DESCRIPCION
Un método para reacondicionar una membrana de separacion de gases

Esta invencion se refiere a un método para la reparacion o el reacondicionamiento de un sistema de membrana para
la separacion de gases, y al uso del mismo.

Se utilizan comunmente médulos de separacion de gases compuestos para separar selectivamente un gas concreto
de una mezcla de gases. Estos modulos de separacion de gases de material compuesto pueden hacerse de
diversos materiales, incluyendo, por ejemplo, materiales compuestos poliméricos y metalicos. Aunque estos modulos
de separacion de gases de material compuesto pueden proporcionar alternativas efectivas y econémicas para la
separacion de gases en condiciones de proceso de baja temperatura, a menudo son inadecuados para su uso en el
procesamiento de separacion de gases a alta temperatura y presion.

Se describen en la técnica anterior ciertos tipos de médulos de separacion de gases que estan destinados para su
uso en aplicaciones de separaciéon de gases a alta temperatura y que tienen estructuras que consisten en una
membrana metalica permeable al gas selectiva, montada en la superficie de un sustrato poroso. Por ejemplo, la
publicacion de patente de EE.UU. 2004/0237780 describe un modulo de separacion de gases para la separacion
selectiva de gas hidrogeno de una corriente gaseosa que contiene gas hidrégeno. Se ensefia en dicha publicacion
que el moédulo de separacion de gases se realiza depositando primero un metal selectivo a los gases sobre un
sustrato poroso y a continuacion raspando el sustrato recubierto resultante y, después de eso, depositando una
segunda capa de un metal selectivo para los gases sobre el sustrato poroso pulido recubierto. Entre las técnicas
mencionadas para depositar el metal selectivo a los gases se incluyen el chapado no electrolitico, la deposicion
térmica, la deposicién de vapor quimico, el electrochapado, la deposicién por pulverizacion, el recubrimiento
“sputter’ o pulverizacion catddica, la evaporacion por haz de electrones, la evaporacion por haz de iones y la pirdlisis
por pulverizacioén. El paso intermedio de abrasién o raspado, o de pulido del sustrato revestido, se usa para eliminar
morfologias desfavorables de la superficie del sustrato recubierto, pero no hay sugerencia alguna de que tal raspado
o abrasién pueda ser utilizada con el fin de eliminar una porcién sustancial del primer material depositado para
proporcionar una membrana selectiva a los gases mas delgada y densa. Y, ademas, esta publicaciéon no reconoce
los problemas asociados con el uso de medios de abrasion de tamario de particula grande y cémo tal uso de medios
de tamafo de particula grande restringe la capacidad para proporcionar espesores de membrana mas delgados
debido a la profundidad de los arafiazos causados por el medio de abrasion.

También, aunque el documento US 2004/0237780 describe un método de fabricacion de un moédulo de separacion
de gases que incluye una membrana selectiva a los gases densa que esta soportada sobre un sustrato, no ensefia
ningun método econdémico para el reacondicionamiento o la reparacion de un médulo de separacion de gases ya
fabricado cuando la membrana del mismo tiene un defecto tal que ya no es, o nunca lo fue, estanca a los gases de
forma que evite fugas de gases no deseados a través de la membrana durante su uso. Las ensefianzas de la
publicacion, en cambio, se dirigen a un método de fabricacion de un médulo de separacion de gases nuevo o de uno
original.

Es deseable proporcionar un médulo o sistema de separacion de gases compuesto que tiene una membrana
selectiva a los gases con un espesor que es tan delgado como sea posible para mejorar la velocidad de permeacion
de gas (flujo de gas) a través del mismo y para reducir al minimo la cantidad de materiales metalicos caros, por
ejemplo paladio, plata y oro, que se utilizan en su fabricacion. La membrana selectiva a los gases debe ser estanca
al gas o de otra forma libre de defectos que provoquen fugas de gases que normalmente no son permeables a
través del material de membrana selectivo a los gases.

Ademas es deseable proporcionar un método de reacondicionamiento de un sistema de separacion de gases de
material compuesto que es defectuoso o que se ha convertido en defectuoso o dafiado por el uso, de manera que la
membrana selectiva a los gases del mismo ya no es estanca a los gases.

También es deseable proporcionar un método para hacer un sistema de separacion de gases de material compuesto
que tiene un espesor de la membrana selectiva a los gases excepcionalmente delgada, que es estanco a los gases.

En consecuencia, se proporciona un método de reacondicionamiento o de reparacién de un sistema de membrana
de separacion de gases ya fabricado que ha estado en uso y que ha desarrollado un defecto o una fuga, en donde
dicho método comprende:

proporcionar un sistema de membrana de separacion de gases existente que comprende un soporte poroso sobre el
que esta soportada una capa de membrana que comprende un primer material selectivo a los gases elegido entre
metales selectivos a los gases y que tiene un espesor de membrana;

eliminar una porcion de dicha capa de membrana con particulas abrasivas de mayor tamafo de un diametro medio
de mas de 3 ym y a continuacién pulir dicho primer material selectivo a los gases de dicha capa de membrana
mediante el uso de particulas abrasivas ultrafinas de un diametro medio en el intervalo de 0,01 ym a 3 ym para
proporcionar asi dicha capa de membrana que tiene un espesor de membrana reducido de 10 a 90 por ciento del
espesor de la membrana original antes de dicha etapa de eliminacion; y
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depositar sobre dicha capa de membrana que tiene dicho espesor de membrana reducido una sobrecapa que
comprende un segundo material selectivo a los gases elegido entre metales selectivos a los gases y que tienen un
espesor de la sobrecapa en el intervalo de 0,001 ym a 5 uym para proporcionar de esta forma dicho sistema de
membrana de separacion de gases que tiene dicha capa de membrana de dicho espesor de membrana reducido y
dicha sobrecapa de dicho espesor de sobrecapa en donde la suma de dicho espesor de membrana reducido y dicho
espesor de sobrecapa es menor que el espesor de la membrana original antes de dicha etapa de eliminacion y la
suma de dicho espesor de sobrecapa y dicho espesor de membrana reducido esta en el intervalo de 0,001 ym a 9,9
pm.

El sistema de membrana de separacion de gases comprende: un soporte poroso sobre el cual esta soportada una
capa de membrana de un primer material selectivo a los gases habiendo sido eliminada del mismo una porciéon
sustancial del mismo mediante el uso de un abrasivo ultrafino para proporcionar asi dicha capa de membrana que
tiene un espesor de membrana reducido, en donde dicha capa de membrana esta cubierta con una sobrecapa de un
segundo material selectivo a los gases, y en donde dicha sobrecapa tiene un espesor de sobrecapa de forma que
proporcione asi dicho sistema de membrana de separacion de gases que tiene dicha capa de membrana de dicho
espesor de membrana reducido y dicha sobrecapa de dicho espesor de sobrecapa.

El sistema de membrana de separacion de gases puede usarse en un procedimiento para la separacion de
hidrégeno de una corriente de gas que contiene hidrégeno, en donde dicho procedimiento comprende: hacer pasar
dicha corriente de gas que contiene hidrégeno sobre un sistema de membrana de separacion de gases
reacondicionado, como se obtiene por el método anteriormente descrito, bajo unas condiciones de temperatura y
presion tales que el hidrégeno procedente de dicha corriente de gas que contiene hidrégeno pasa selectivamente a
través de dicho sistema de membrana de separacion de gases; y recuperar el hidrégeno asi separado.

La fig. 1A presenta una seccion transversal de un sistema de membrana de separacion de gases que incluye un
soporte poroso sobre el cual esta soportada una capa de membrana de un primer material selectivo a los gases.

La fig. 1B presenta una seccion transversal del sistema de membrana de separacién de gases de la fig. 1A después
de haberse eliminado del mismo una porcién significativa del primer material selectivo a los gases de la capa de
membrana para proporcionar asi una capa de membrana de un espesor de membrana reducido.

La fig. 1C presenta una seccion transversal del sistema de membrana de separacion de gases después de aplicar o
depositar una sobrecapa de un segundo material selectivo a los gases sobre la superficie de la capa de membrana
del sistema de separacion de gases de la fig. 1B.

La fig. 2 representa una seccién transversal de un sistema de membrana de separacion de gases tubular de la
invencion utilizado en un procedimiento para la separacion selectiva de un componente gaseoso de una mezcla de
gases.

La fig. 3 es un esquema simplificado de puesta a punto de la comprobacion de fugas de varios médulos de
membrana de separacion de gases hechos de acuerdo con algunos de los métodos de la invencion.

La invencion se refiere a un método de reacondicionamiento de un sistema de membrana de separacion de gases.
La invencion se refiere ademas a un método econdémicamente ventajoso de fabricacion de un sistema de membrana
de separacion de gases que tiene una capa de membrana excepcionalmente fina de al menos un material selectivo
a los gases.

Muchos de los materiales y componentes utilizados en la fabricacion de sistemas de membrana de separacion de
gases pueden ser excepcionalmente caros. Por ejemplo, los metales nobles, tales como el paladio, el oro y la plata,
usados en la formacién de una capa de membrana selectiva a los gases de un sistema de membrana de separacion
de gases son costosos, y, por consiguiente, puede ser ventajoso econdmicamente reducir al minimo la cantidad de
metal noble que se utiliza en la fabricacion de un sistema de membrana de separacion de gases. También, en
muchos casos, el soporte poroso que se usa en la preparacion de un sistema de membrana de separacion de gases
para soportar la capa de membrana selectiva a los gases puede ser excesivamente caro, excediendo a veces el
coste del material de soporte poroso incluso al del metal precioso de la capa de membrana selectiva a los gases.

Debido al alto coste del metal precioso selectivo a los gases, existe la ventaja de reducir al minimo la cantidad del
mismo utilizada en la preparacion de un sistema de membrana de separacion de gases. También, puede haber
enormes ventajas econémicas al ser posible el reacondicionamiento o la reconstruccion de un sistema de membrana
de separacion de gases que ha sido usado, pero se ha vuelto defectuoso como resultado de dicho uso, o el
reacondicionamiento o la reconstruccion de un sistema de membranas de separacion de gases obtenido de un
proceso de fabricacion, pero que tiene un defecto de fabricacidon que lo hace inutilizable.

En vista de lo que antecede, y en consecuencia, una realizacion de la invencion se refiere a un método para hacer
un sistema de membrana de separacion de gases reacondicionado. Este sistema de membrana de separacion de
gases reacondicionado comprende un soporte poroso sobre el cual estd una capa de membrana de un primer
material selectivo a los gases habiéndose eliminado una porcion sustancial de la misma mediante el uso de un
abrasivo ultra-fino para proporcionar de esta forma la capa de membrana que tiene un espesor de membrana
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reducido y en donde la capa de membrana se cubre con una sobrecapa de un segundo material selectivo para los
gases, teniendo la sobrecapa un espesor de sobrecapa. Este sistema de membrana de separacion de gases
reacondicionado, ademas, puede ser fabricado reacondicionando un sistema de membrana de separacion de gases
ya fabricado que ha sido usado y que ha desarrollado un defecto o una fuga, o uno que ha sido fabricado
recientemente pero que tiene un defecto o escape indeseable que requiere la reelaboracién del sistema de
membrana de separacion de gases. La capacidad para reacondicionar o reconstruir un sistema de membrana de
separacion de gases ya fabricado, al contrario que fabricar una desde el principio, puede proporcionar grandes
beneficios de coste debido al ahorro que se deriva de la reutilizacion de los costosos materiales del soporte poroso y
selectivo a los gases.

El método de reacondicionamiento de la invencidon comienza con un sistema de membrana de separacion de gases
existente que no es utilizable debido, por ejemplo, a un defecto o una fuga en su capa de membrana. El sistema de
membrana de separacion de gases existente que se elabora comprende en general un soporte poroso que soporta a
una capa de membrana que comprende un primer material selectivo a los gases. La capa de membrana del sistema
de membrana de separacion de gases existente tiene un espesor de membrana.

El soporte poroso sobre el que descansa la capa de membrana puede incluir cualquier material de metal poroso que
sea adecuado para ser usado como soporte para el material selectivo a los gases y que sea permeable para el
hidrégeno. El soporte poroso puede ser de cualquier forma o geometria siempre y cuando tenga una superficie que
permita la aplicacion al mismo, o la deposicion sobre el mismo, de la capa de material selectivo a los gases. Tales
formas pueden incluir laminas planas o curvilineas del material de metal poroso que tiene una superficie inferior y
una superficie superior que definen juntas un espesor de lamina, o las formas pueden ser tubulares, tales como, por
ejemplo, formas tubulares rectangulares, cuadradas y circulares que tienen una superficie interior y una superficie
exterior que definen juntas un espesor de pared y definiendo la superficie interior de la forma tubular un conducto
tubular.

El material de metal poroso se puede elegir entre cualquiera de los materiales conocidos por los expertos en la
técnica, incluyendo, pero sin limitarse a ellos, los aceros inoxidables tales como, por ejemplo, la serie de aceros
inoxidables 301, 304, 305, 316, 317 y 321, aleaciones HASTELLOY®, por ejemplo, HASTELLOY® B-2, C-4, C-22,
C-276, G-30, X y ofras, y las aleaciones INCONEL®, por ejemplo, aleacion INCONEL® 600, 625, 690 y 718. El
material metalico poroso, por tanto, puede comprender una aleacién que es permeable al hidrogeno y que
comprende hierro y cromo. El material de metal poroso puede comprender ademas un metal de aleacion adicional
elegido entre el grupo que comprende niquel, manganeso, molibdeno y cualquier combinacion de los mismos.

Una aleacién particularmente deseable adecuada para ser usada como material de metal poroso puede comprender
niquel en una cantidad en el intervalo de hasta aproximadamente 70 por ciento en peso del peso total de la aleacion
y cromo en una cantidad en el intervalo entre 10 y 30 por ciento en peso del peso total de la aleacion. Otra aleacion
adecuada para ser usada como material de metal poroso comprende niquel en el intervalo de 30 a 70 por ciento en
peso, cromo en el intervalo de 12 a 35 por ciento en peso, y molibdeno en el intervalo de 5 a 30 por ciento en peso,
estando estos porcentajes en peso basados en el peso total de la aleacion. Se prefieren las aleaciones Inconel
sobre otras aleaciones.

El espesor (p. ej. espesor de pared o espesor de la lamina como se describié anteriormente), la porosidad, y la
distribucion del tamafio de poros del sustrato de metal poroso son propiedades del soporte poroso elegido con el fin
de proporcionar un sistema de membrana de separacion de gases de la invencion que tiene la propiedades
deseadas y como se requieren en la fabricacion del sistema de membrana de separacion de gases de la invencion.
Se entiende que, a medida que aumenta el espesor del soporte poroso, cuando se utiliza en aplicaciones de
separacion de hidrogeno, tendera a disminuir el flujo de hidrégeno. Las condiciones de funcionamiento, tales como
la presion, la temperatura y la composicion de la corriente de fluido, también pueden influir en el flujo de hidrégeno.
Pero, en todo caso, es deseable usar un soporte poroso que tenga un espesor razonablemente pequefio para
proporcionar un flujo elevado de gas a través del mismo. El espesor del sustrato poroso para aplicacion tipica
contemplada a continuaciéon puede estar en el intervalo de aproximadamente 0,1 mm a aproximadamente 25 mm,
pero, preferentemente, el espesor esta en el intervalo de 1 mm a 15 mm, y, mas preferiblemente, de 2 mm a 12,5
mm, y, lo mas preferiblemente, de 3 mm a 10 mm.

La porosidad del sustrato de metal poroso puede estar en el intervalo de 0,01 a aproximadamente 1. El término
porosidad se define como la proporcion de volumen no sélido respecto al volumen total (es decir, no sélido y sdlido)
del material de sustrato de metal poroso. Una porosidad mas tipica esta en el intervalo de 0,05 a 0,8, e incluso de
0,1a0,6.

La distribucion del tamafio de poro de los poros del sustrato de metal poroso puede variar estando el valor de la
mediana del diametro de poro de los poros del material de sustrato de metal poroso tipicamente en el intervalo de
aproximadamente 0,1 ym a aproximadamente 50 um. Mas tipicamente, el valor de la mediana del diametro de poro
de los poros del material de sustrato de metal poroso esta en el intervalo de 0,1 um a 25 ym, y mas tipicamente de
0,1 uma 15 um.
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La capa de membrana que esta soportada sobre un soporte poroso del sistema de membrana de separacién de
gases que se ha de reacondicionar se forma por la aplicacién del material selectivo a los gases a la superficie del
soporte poroso utilizando cualquier método adecuado conocido en la técnica que proporcione la capa de membrana
que tiene un espesor de membrana. En la patente de EE.UU. n° 6.152.987 y en los documentos US 2004/0244583,
US 2004/0237779, US 2006/0016332 y US 2004/0244590 se describen con detalle ejemplos de los diversos
sistemas de membrana de separacion de gases de la técnica anterior que pueden ser reacondicionados de acuerdo
con el método de reacondicionamiento de la invencion descrito en esta memoria descriptiva y los métodos de su
fabricacion, cada uno de las cuales publicaciones se incorporan al presente texto como referencia. También, los
sistemas de membrana de separacion de gases descritos en las solicitudes de patente provisional documentos US
60/864890 y US 60/864876, de las que ambas solicitudes de patente se incorporan al presente texto como
referencia, pueden ser reacondicionados de acuerdo con el método de reacondicionamiento de la invencién como se
describe en el presente texto.

Un material selectivo a los gases, tal como se utiliza la expresion en la presente memoria, es un material que es
permeable selectivamente a un gas cuando se encuentra en forma de una pelicula densa delgada, y por tanto una
capa fina densa de tal material funcionara permitiendo selectivamente el paso a través la misma de un gas elegido,
mientras que impide el paso de otros gases. Los posibles metales selectivos a los gases incluyen paladio, platino,
oro, plata, rodio, renio, rutenio, iridio, niobio, y aleaciones de dos o mas de ellos. En una realizacién preferida de la
invencion, el material selectivo a los gases es un metal selectivo al hidrogeno tal como platino, paladio, oro, plata y
combinaciones de los mismos, incluyendo aleaciones. El material selectivo a los gases mas preferido es el paladio,
la plata y aleaciones de paladio y plata. El material selectivo a los gases mas preferido es el paladio.

La capa de membrana de un primer material selectivo a los gases se aplica al soporte poroso del sistema de
membrana de separacion de gases por cualquier medio adecuado o método conocidos por los expertos en la
técnica, tales como, por ejemplo, los mencionados y descritos en las patentes y solicitudes de patente antes citadas.
Los métodos de deposicion posibles incluyen chapado no electrolitico, deposicidon térmica, deposicién de vapor
quimico, electrochapado, deposiciéon por pulverizacion, recubrimiento por pulverizacién catddica, evaporacion por
haz de electrones, evaporacion por haz de iones y pirdlisis de pulverizacion. Un método de depésito preferido es
quimioplastia.

El espesor de membrana tipico de la capa de membrana soportada sobre un soporte poroso o de un sistema de
membrana de separacion de gases que ha de ser reacondicionado puede estar en el intervalo de 1 ym a 50 pym,
pero para muchas aplicaciones de separacion de gases un espesor de membrana en el extremo superior de este
intervalo puede ser demasiado grueso para proporcionar un flujo de gas razonable que permita la separacién de gas
deseada. Y también varios de los métodos de fabricaciéon de la técnica anterior proporcionan con frecuencia
sistemas de membrana de separacion de gases que tienen capas de membrana de material selectivo a los gases
que son inaceptablemente gruesas, que proporcionan una capacidad de separacion de gases inaceptable. En
general, un espesor de membrana que es mayor que 20 um es demasiado grande para proporcionar una aceptable
separacion de hidrogeno de una corriente de gas, e incluso un espesor de membrana mayor que 15 ym, o incluso
mayor que 10 pm no es deseable.

Como se sugirié anteriormente, una de las ventajas aportadas por el método de la invencion es que proporciona una
forma fiable de reacondicionamiento o de reparacién de un sistema de membrana de separacion de gases que tiene
una capa de membrana que ha desarrollado una fuga y que por tanto ha dejado de ser estanco a los gases. En la
reparacion de estos sistemas de membrana de separacion de gases, se reduce el espesor de la capa de membrana
y luego se recubre con un espesor de una sobrecapa de un segundo material selectivo a los gases teniendo la
sobrecapa una dimension que es preferiblemente menor que la suma del espesor de la membrana reducido y el
espesor de la sobrecapa.

Otra de las ventajas de los métodos de la invencién descritos en el presente texto es que proporcionan la fabricacion
consistente de sistemas de membrana de separacion de gases que tienen capas de membrana excepcionalmente
finas, estancas al gas (es decir, densas), de material selectivo a los gases soportado sobre un soporte poroso. En
particular, puede hacerse consistentemente una capa de membrana densa que sea de menos de 10 pm, vy,
tipicamente, la capa de membrana densa tiene un espesor en el intervalo de 0,001 um a 9,9 um, preferiblemente de
0,01 ym a 9,5 ym, y lo mas preferiblemente de 0,1 ym hasta 9 pm.

Para el reacondicionamiento del sistema de membrana de separaciéon de gases, o de otro modo en la preparacion
de un nuevo sistema de membrana de separacién de gases, se elimina de la capa de membrana una parte
sustancial del primer material selectivo a los gases para proporcionar asi una capa de membrana que tiene un
espesor de membrana reducido. Para hacer esto, un aspecto importante del método de la invencién es que se utiliza
un abrasivo ultrafino en al menos las etapas finales de la eliminaciéon de la parte sustancial del primer material
selectivo a los gases de la capa de membrana. Esto es importante debido a la necesidad de depositar
subsiguientemente una sobrecapa ultrafina de un segundo material selectivo a los gases sobre la capa de
membrana cuyo espesor ha sido reducido por la etapa de eliminacion.

El tamafio de las particulas abrasivas del abrasivo ultrafino usado para eliminar la parte sustancial del primer
material selectivo a los gases de la capa de membrana tiene efecto sobre el tamarfio de los arafiazos resultantes
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impuestos sobre la superficie de la capa de membrana que ha sido raspada, y por tanto afecta a la cantidad de
segundo material selectivo a los gases que debe puesto sobre su superficie con el fin de formar una membrana
estanca a los gases. De hecho, los problemas asociados con el uso de abrasivos de gran tamafo de particula en la
formacién de capas de membrana de ultrafinas en la fabricacion de modulos de separacion de gases no son
reconocidos en la técnica anterior, que, en general, describe sélo el uso de abrasivos que utilizan particulas
abrasivas de los tamafios de grano mas grandes, tales como grano 600, y, después, solamente con el propésito de
eliminar morfologias de superficiales desfavorables de la superficie de un sustrato poroso revestido de un médulo de
separacion de gases.

En la etapa de eliminacion del método de la invencion, debe utilizarse un abrasivo que incluya particulas abrasivas
suficientemente pequeinias de forma que, después de que el espesor de la capa de membrana es reducido por las
mismas, puede ser aplicada una sobrecapa ultrafina y estanca a los gases de un segundo material selectivo para los
gases a la capa de membrana que tiene el espesor de la membrana reducido. Aunque una parte de la capa de
membrana se elimina por abrasion o trituracion de la misma primero con particulas abrasivas grandes con el fin de
eliminar mas rapidamente cantidades del primer material selectivo a los gases de la capa de membrana, un aspecto
critico de la invencion es que, antes de la aplicacion de la sobrecapa de segundo material selectivo a los gases, se
lleva a cabo un pulido final con un abrasivo ultrafino que utiliza e incluye particulas de abrasivo ultrafinas pero que
excluye particulas mayores.

Los abrasivos adecuados para ser usados en la eliminacion de una porcion del primer material selectivo a los gases
de la capa de membrana del sistema de membrana de separacion de gases se pueden elegir entre cualquier tipo de
abrasivo, tales como abrasivos ligados, abrasivos revestidos, y abrasivos sueltos, incluyendo particulas de abrasivo
suspendidas en un liquido o abrasivos contenidos en una pasta. Pero la caracteristica clave de tales abrasivos que
se requiere es que las particulas de abrasién sean de tamafio ultrafino cuando se usan en el pulido final o pulido de
la capa de membrana. Un abrasivo ultrafino, como se usa el término en esta memoria descriptiva, es un abrasivo
compuesto por particulas de abrasion de tamafio de grano 1200 (diametro medio de 3 um) o mas fino. Por tanto, las
particulas de abrasion del abrasivo ultrafino han de tener un diametro medio de particula en el intervalo de hasta
mas de 3 uym. Con el fin de proporcionar la deposiciéon de la sobrecapa mas fina posible del segundo material
selectivo a los gases sobre la capa de membrana que tiene el espesor reducido, es deseable usar particulas de
abrasion tan finas como sea posible en el pulido final de la capa de membrana antes de la aplicacién a la misma de
la sobrecapa. Asi pues, es deseable que los diametros de las particulas de abrasion del abrasivo ultrafino no sean
mayores que las que estan en el intervalo de 0,01 ym a 2 um, y preferiblemente de 0,01 ym a 1 pm. Los tamafos de
grano pueden estar en el intervalo de grano 1200 a grano 10000, o mas fino.

La composicion de las particulas abrasivas del abrasivo ultrafino no es critica y las particulas de abrasivo se pueden
elegir entre los abrasivos naturales, tales como, por ejemplo, diamante, corindén, esmeril y silice, o entre los
abrasivos manufacturados tales como, por ejemplo, carburo de silicio, 6xido de aluminio (fundido, sinterizado,
sinterizado sol-gel), carburo de boro, y nitruro de boro cubico. Sin embargo se prefiere el 6xido de aluminio.

La cantidad del primer material selectivo a los gases eliminado de la capa de membrana debe ser tal como para
permitir después de ello la deposicion de una sobrecapa de un segundo material selectivo a los gases de forma tal
que la suma de las dimensiones del espesor de la sobrecapa y el espesor de la membrana reducido sea menor que
la dimensién del espesor de la membrana antes de su reduccion. Tipicamente, el espesor de la membrana de la
capa de membrana antes de su reduccion por la etapa de eliminacion sera mayor que el 80 por ciento de la suma de
las dimensiones del espesor de la membrana reducido y el espesor de la sobrecapa.

Una de las ventajas del método de la invencion descrito en el presente texto es que la etapa de eliminacion permite
la fabricacion de un sistema de membrana de separacion de gases reacondicionado que incluye una membrana
estanca a los gases de un material selectivo a los gases (es decir, tanto el primer material selectivo a los gases
como el segundo el material selectivo a los gases) que tiene una dimension de espesor (es decir, del espesor de la
membrana reducida y el espesor de la sobrecapa) menor que 10 um y, en realidad, nada en la técnica anterior
enfoca los problemas asociados con el reacondicionamiento o la reparacion de sistemas de membrana de
separacion de gases dafiados o defectuosos de forma que una membrana estanca a los gases de un primer material
selectivo a los gases y un segundo material selectivo a los gases pueda ser depositada sobre el soporte poroso de
manera que tenga una dimension de espesor total menor que 10 pm.

En la invencion, la cantidad del primer material selectivo a los gases retirado de la capa de membrana es tal que el
espesor de la capa de membrana se reduce de 10 a 90 por ciento de su espesor original. Se prefiere mas eliminar
una parte sustancial del primer material selectivo a los gases de la capa de membrana tal que su espesor de la
membrana reducido esté en el intervalo de 20 a 90 por ciento del espesor original de la membrana y, lo mas
preferido, que la cantidad del primer material selectivo a los gases eliminado de la capa de membrana sea tal que el
espesor de la membrana reducido sea de 30 a 90 por ciento del espesor original de la membrana.

Una vez que la parte sustancial del primer material selectivo a los gases se elimina de la capa de membrana, una
cantidad de un segundo material selectivo a los gases se deposita sobre la capa de membrana que tiene el espesor
reducido con el fin de proporcionar un sistema de membrana de separacion de gases que tiene una capa de
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membrana de un espesor de membrana reducido y una sobrecapa de un espesor de sobrecapa. En la invencion, la
suma del espesor de la sobrecapa y del espesor de la membrana reducido es menor que 10 pm.

Cualquier medio o método adecuado conocido por los expertos en la técnica puede usarse para depositar la
sobrecapa de segundo material selectivo a los gases sobre la capa de membrana, incluyendo, por ejemplo, chapado
no electrolitico, deposicién térmica, deposicién quimica de vapor, electrochapado, deposicién por pulverizacion,
recubrimiento catddico, evaporacién por haz de electrones, evaporacién por haz de iones y pirdlisis por
pulverizacién. Un método de deposicion preferido es el chapado no electrolitico o quimioplastia. Un ejemplo de un
método de deposicion sin corriente eléctrica adecuado para la deposicion del segundo material selectivo a los gases
sobre la capa de membrana es el que se describe en la publicacién US 2006/0016332.

Debido al uso del abrasivo ultrafino en la reduccion del grosor de la membrana, puede aplicarse una sobrecapa muy
delgada y estanca a los gases del segundo material selectivo a los gases a la superficie de la membrana y que tiene
un espesor de sobrecapa de menos de 10 um. El limite inferior para el espesor de la sobrecapa es de
aproximadamente 0,001 um, y el espesor de la sobrecapa esta en el intervalo de 0,001 pm a 5 ym. Esto puede
proporcionar un sistema de membrana de separacion de gases reacondicionado que incluye una capa de membrana
y una sobrecapa, en el que la suma del espesor de la sobrecapa y el espesor de la membrana reducido esta en el
intervalo de 0,001 pym a 9,9 um, pero preferiblemente de 0,01 ym a 9,5 ym y, mas preferiblemente, de 0,1 ym a 9
pm.

La membrana de separacion de gases puede ser utilizada en la separacion selectiva de un gas elegido de una
mezcla de gases. La membrana de separacion de gases es particularmente Util en la separacion de hidrogeno de
una corriente de gas que contiene hidrogeno, especialmente en aplicaciones a alta temperatura. Un ejemplo de una
aplicacion a alta temperatura en la que se puede usar la membrana de separacion de gases es en el reformado con
vapor de un hidrocarburo, tal como metano, para producir monoxido de carbono e hidrégeno, seguido por la reaccion
con agua del mondxido de carbono obtenido, en una reaccién denominada de desplazamiento agua-gas para dar
diéxido de carbono e hidrégeno. Estas reacciones cataliticas son reacciones de tipo de equilibrio, y la membrana de
separacion de gases es Util en la separacion simultanea del hidrégeno obtenido, mientras que se realizan las
reacciones con el fin de mejorar las condiciones de equilibrio para favorecer el rendimiento de hidrégeno. Las
condiciones de reaccion bajo las cuales las reacciones se llevan a cabo simultdneamente pueden incluir una
temperatura de reaccion en el intervalo de 400 °C a 600 °C y una presion de reaccion en el intervalo de 1 a 30
bares.

Como ya se ha indicado, la membrana de separacion de gases puede ser utilizada en una amplia variedad de
aplicaciones que implican la separacion de hidrégeno de corrientes de gas que comprenden otros gases, por
ejemplo los elegidos entre el grupo de gases que consiste en didxido de carbono, agua, metano o mezclas de los
mismos. En tales aplicaciones, las condiciones de temperatura puede estar en el intervalo de hasta 600 °C, por
ejemplo en el intervalo de 100 °C a 600 °C, y las condiciones de presion pueden estar en el intervalo de hasta 50
bares, por ejemplo, en el intervalo de 1 a 40 bares.

Se hace referencia ahora a las Figs. que se proporcionan para ayudar a ilustrar ciertos aspectos de la invencion.

Se representa en la fig. 1A una seccién transversal de un sistema de membrana de separacion de gases 10 que
incluye un soporte poroso 12 (mostrado como un espesor parcial) sobre el cual se soporta una capa de membrana
14 que comprende un primer material selectivo a los gases. La capa de membrana 14 tiene un espesor de
membrana 16.

La fig. 1B representa una seccion transversal del sistema de membrana de separacion de gases 20 después de que
una porcion sustancial 22 del primer material selectivo a los gases ha sido eliminada de la capa de membrana 14
mediante el uso de un abrasivo ultrafino para proporcionar asi la capa de membrana que tiene un espesor reducido
24. La linea discontinua 26 representa el limite exterior de la capa de membrana 14 antes de la eliminacion de la
porcién sustancial 22 (mostrada como un area vacia) del primer material selectivo a los gases de la capa de
membrana 14. El resto del primer material selectivo a los gases no eliminado de la capa de membrana 14 se
muestra teniendo un espesor reducido 24.

Se representa en la fig. 1C una seccion transversal del sistema de membrana de separacion de gases 30 después
de la aplicacion o la deposicion de una sobrecapa 32 de un segundo material selectivo a los gases sobre la capa de
membrana que tiene un espesor reducido 24. La sobrecapa 32 tiene un espesor de sobrecapa 34 y preferiblemente
la suma del espesor reducido 24 y el espesor de la sobrecapa 34 es menor que el espesor de la membrana 16.

Se hace referencia ahora a la fig. 2, que representa una seccion transversal de un sistema de membrana de
separacion de gases tubular 200 del sistema de membrana de separacion de gases de la invenciéon usado en un
procedimiento para la separacion selectiva de un componente gaseoso de una mezcla de gases. El sistema de
membrana de separacion de gases tubular 200 incluye un soporte poroso 202 que tiene una superficie interior 204 y
una superficie exterior 206 que definen un conducto 208. Soportada sobre el soporte poroso 202 esta una capa de
membrana 210 que comprende un primer material selectivo a los gases que tiene un espesor de membrana
reducido 212. La capa de membrana 210 se preparé mediante la deposicion del primer material selectivo a los gases
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sobre el soporte poroso 202 de una cantidad tal como para proporcionar un espesor de la membrana 214 que se
extiende hacia fuera del soporte poroso 202 a la posicidon que se representa por la linea discontinua 216 vy, a
continuacion, la eliminacion del mismo de una parte sustancial del primer material selectivo a los gases mediante el
uso de un abrasivo ultrafino para proporcionar de esta forma la capa de membrana 210 que tiene el espesor de la
membrana reducido 212. Un segundo material selectivo a los gases es depositado sobre la capa de membrana 210
que tiene el espesor de la membrana reducido 212 como una sobrecapa 220. La sobrecapa 220 tiene un espesor de
sobrecapa 222 , y junto con la capa de membrana 210 que tiene un espesor de membrana reducido 212 y el soporte
poroso 202, la combinacion proporciona el sistema de membrana de separacion de gases tubular 200.

Un método de uso del sistema de membrana de separacion de gases tubular 200 puede ser para la separacion
selectiva de gas hidrogeno de una mezcla de gases que comprende gas hidrégeno. En este método, la mezcla de
gases 224 se introduce en el extremo de entrada 226 del conducto 208 desde el que se retira un gas efluente 228
del extremo de salida 230 del conducto 208. A medida que la mezcla de gas pasa a través del conducto 208, el gas
hidrégeno contenido en la mezcla de gas pasa selectivamente a través de y a lo largo de todo el sistema de
membrana de separacion de gases 200 a la zona exterior 232 que esta fuera de la sobrecapa 220, la capa de
membrana 210 y el soporte poroso 202 donde el hidrogeno separado selectivamente 234 pasa desde la zona
exterior 232, preferiblemente, en una direccién, como se indica, que es en contracorriente a la direccién, como se
indica, del flujo de la mezcla de gases 224.

Las condiciones de presion relativa dentro del conducto 208 y de la zona exterior 232 son tales que se favorece que
la direccion del flujo de hidrégeno sea de dentro del conducto 208 a la zona exterior 232. Por consiguiente, la
presion parcial de gas hidrégeno dentro del conducto 208 es inferior a la presion parcial del gas hidrogeno que esta
en la zona exterior 232.

Los siguientes ejemplos se proporcionan para ilustrar la invencion con mas detalle, pero no deben considerarse
limitantes del alcance de la misma.

Ejemplo 1

Este Ejemplo 1 ilustra la fabricacién de un médulo de separacion de gases utilizando el método de la invencién que
incluye la eliminacion de una parte sustancial de la capa de un material selectivo a los gases que ha sido depositada
sobre un soporte poroso como capa de membrana de un médulo de separacion de gases (sistema). La capa de
membrana del médulo de separacion de gases se forma mediante la deposicion de una capa porosa de un primer
material que se raspa o se pule, seguida por la deposicidon de una segunda capa de paladio.

Se fabricé un modulo de separacion de gases usando un método similar al que se describe con detalle en el Ejemplo
2 de la publicacién de solicitud de patente de EE.UU. 2004/0237780, la cual publicacién se incorpora en el presente
texto como referencia, seguido de la preparacion adicional del médulo de separacion de gases utilizando el método
de la invencion. El soporte poroso usado en la preparacion del médulo de separacion de gases era un tubo poroso
de Inconel duplex de 5 cm de diametro exterior x 15 cm de longitud obtenido de Mott Corporation. El tubo de soporte
se limpié y se oxid6 al aire a una temperatura de 600 °C. El tubo de soporte oxidado fue sometido después a la
activacion de la superficie por inmersion en bafios de SnCl, y PdCl,. Se depositaron secuencialmente capas porosas
finas de paladio y plata sobre la superficie del tubo de soporte oxidado y activado en superficie mediante un método
de chapado no electrolitico seguido por el raspado manual de la superficie usando papel de lija seco de grano 600
para proporcionar una membrana pulida. La membrana pulida se acabdé depositando paladio de forma no
electrolitica usando cuatro ciclos de chapado para proporcionar un modulo A de separacion de gases final
confeccionado de acuerdo con el método descrito en el documento US2004/0237780 antes mencionado y que tiene
una capa de membrana de paladio densa que tiene un espesor de membrana de 19 um.

El médulo de separacion de gases A con un espesor de capa de membrana de paladio densa de 19 uym proporciona
una baja permeacién de hidrogeno y por tanto su uso no es practico en muchas aplicaciones de purificacion de
hidrégeno. Para corregir este problema, la superficie del médulo de separacion de gases A se molié después usando
un papel de lija de 6xido de aluminio de grano 60 hasta que se alcanzé un peso establecido para el médulo, que fue
de aproximadamente el peso del mdédulo antes de la deposicién de la capa de paladio densa. Se realizé un nuevo
tratamiento con arena de la superficie del médulo de separacion de gases A y de eliminacion de la capa de
membrana usando papeles de lija de 6xido de aluminio de grano sucesivamente mas fino siguiendo la progresion de
grano de 60, 150, 1000, 1500 y 2000. La superficie del mddulo A de separacion de gases fue pulida después hasta
un acabado de espejo usando una pasta de pulido ultrafino abrasivo compuesto por particulas de 6xido de aluminio
alfa de 0,3 um para proporcionar al médulo A su capa de membrana inicial que tiene una parte sustancial de ella
eliminada de la misma utilizando primero particulas abrasivas mayores, seguido por el uso de las particulas de
abrasion finas para proporcionar la capa de membrana que tiene un espesor de membrana reducido. Después se
aplicé una sobrecapa de paladio a la capa de membrana del médulo A chapandola de forma no electrolitica con
paladio en dos sucesivos banos de chapado sucesivos de 90 minutos.

El médulo de separacion final de gas A tenia una capa de paladio selectiva a los gases densa, de 3,84 ym de
espesor.
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Ejemplo 2

Este Ejemplo 2 ilustra el método de reacondicionamiento de un modulo de separacion de gases o sistema de
membrana que se ha puesto en servicio y que posteriormente ha desarrollado una fuga en su capa densa.

Se prepard un médulo de separacion de gases compuesto (moédulo B) usando un soporte Inconel duplex de 2,5 cm
de diametro exterior x 15 cm de longitud proporcionado por Mott Corporation.

El moédulo B fue preparado por deposicion al vacio de un catalizador de paladio de tipo “eggshell” (cascara de
huevo), proporcionado por CRI Catalyst Company, sobre el soporte duplex. El catalizador de tipo eggshell consiste
en un material que se seca por pulverizacion sobre particulas de alimina alfa de manera tal que el material afiadido
se encuentra solamente en la superficie de la alimina alfa. Una descripcion del catalizador de tipo eggshell de
paladio, es decir, metal noble, se presenta en detalle en la solicitud de patente provisional pendiente en comun con
la presente, presentada el 8 de noviembre de 2006 y que tiene el n° de solicitud 60/864876, que se incorpora al
presente texto como referencia. La capa de catalizador eggshell de paladio fue chapada después con una capa de
paladio hasta que se formé una capa de membrana densa. El moédulo completado tenia una capa de paladio
selectiva a los gases densa, de 5,08 ym de espesor.

El médulo B fue puesto en servicio y, después de algun tiempo en el entorno de reaccion, desarrollé una pequeia
fuga. El médulo B fue entonces retirado del servicio y reacondicionado por el método siguiente que se describe.

Una parte sustancial de la capa de membrana en la superficie del médulo B fue eliminada por abrasion con papel de
lija de 6xido de aluminio sucesivamente mas fino, siguiendo la progresion de grano de 400, 600, 800, 1000, 1500 y
2000. La superficie del modulo B fue después pulida hasta un acabado de espejo usando una pasta de pulido
abrasiva ultrafina que comprendia particulas de alimina alfa de 0,3 ym para proporcionar al médulo B su capa de
membrana que tiene un espesor de membrana reducido, por debajo del espesor de la capa de membrana del
modulo B original. Después se aplicé una sobrecapa de paladio a la capa de membrana del médulo B chapandola
con paladio de forma no electrolitica durante 45 minutos y, a continuacion, haciendo un recocido a 500 °C bajo una
atmadsfera de nitrogeno.

El médulo B reacondicionado final tenia una capa de paladio selectiva a los gases densa de 4,4 um de espesor.
Ejemplo 3

Este Ejemplo 3 ilustra el método de reacondicionamiento o de reparacion de un moédulo de separacion de gases o
sistema de membrana que ha sido dafiado durante su fabricacion provocando una fuga en la capa densa del
sistema de membrana.

El médulo C se hizo por el mismo método que se describe en el Ejemplo 2, pero durante su produccion y después
de que se formase una capa de membrana densa al gas de 6 uym, la capa de membrana del médulo C fue dafiada
con el resultado de una fuga. El médulo C se repar6é después eliminando una parte sustancial de la capa de
membrana por abrasion con papel de lija de 6xido de aluminio sucesivamente mas fino, siguiendo la progresion de
grano de 1000, 1500 y 2000. La superficie del modulo C fue entonces pulida hasta un acabado de espejo usando
una pasta de pulido abrasiva ultrafina formada por particulas de alimina alfa de 0,3 um para proporcionar al médulo
C su capa de membrana que tiene un espesor de membrana reducido por debajo del espesor de capa de membrana
del médulo C original. Después se aplicé una sobrecapa de paladio a la capa de membrana del médulo C mediante
chapado no electrolitico con paladio durante 90 minutos y, a continuacion, recocido a 500 °C bajo una atmdsfera de
nitrégeno.

El médulo C reacondicionado final tenia una capa de paladio selectiva a los gases densa de 7,2 ym de espesor.
Ejemplo 4

Este Ejemplo 4 ilustra el método de reacondicionamiento de un modulo de separacion de gases o sistema de
membrana que se ha puesto en el servicio y que posteriormente ha desarrollado una fuga en su capa de membrana
densa hecha depositando primero un polvo metdlico sobre la superficie de un sustrato poroso seguido por la
colocacion de una sobrecapa de paladio para formar una capa densa.

El médulo D se preparé aplicando a la superficie un soporte poroso Inconel duplex de 2,5 cm de diametro exterior y
15 cm de longitud proporcionado por Mott Corporation, una capa fina (menos de 0,1 gramos) de polvo de metal
aleado de paladio y plata sobre la cual capa fina se deposité de forma no electrolitica una capa de paladio hasta que
se formé una capa densa. El espesor de la capa de membrana era 11,3 ym.

El médulo D fue puesto en servicio y, después de algun tiempo en el entorno de reaccion, desarrollé una pequeia
fuga. El médulo D fue entonces retirado del servicio y reacondicionado.

El médulo defectuoso D fue reparado alisando la superficie con papel de lija de 6xido de aluminio sucesivamente

mas fino, comenzando con un papel de lija de grano 180 para eliminar una cantidad predeterminada de paladio. A

continuacion, una porcion sustancial de la capa de membrana en la superficie del médulo D se eliminé de la misma
9
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mediante abrasion con papel de lija de 6xido de aluminio sucesivamente mas fino, siguiendo la progresion de grano
de 220, 400, 600, 800, 1000, 1500 y 2000. La superficie del médulo D fue entonces pulida hasta un acabado de
espejo usando una pasta de pulido abrasiva ultrafina formada por particulas de alimina alfa de 0,3 ym, para
proporcionar al médulo D su capa de membrana que tiene un espesor de membrana reducido inferior al espesor de
capa de membrana del modulo original D. Después se aplicé una sobrecapa de paladio a la capa de membrana del
modulo D mediante chapado no electrolitico con paladio durante 90 minutos y, a continuacion, recocido a 500 °C
bajo una atmésfera de nitrogeno.

El médulo D reacondicionado final tenia una capa de paladio selectiva a los gases densa de 6,26 ym de espesor.
Ejemplo 5

Este Ejemplo 5 ilustra la fabricacion de un sistema de membrana de separacién de gases depositando una capa de
membrana excesivamente gruesa de un material selectivo a los gases, seguido de la eliminacion de una parte
sustancial de la capa de membrana de la misma para proporcionar de ese modo a la capa de membrana un espesor
de la membrana reducido, y, a continuacion, depositando una sobrecapa de un segundo material selectivo a los
gases.

El médulo E fue preparado aplicando a la superficie de un soporte poroso INT-GRD-MC de 2,5 cm de diametro
exterior y 15 cm de longitud proporcionado por Mott Corporation, una capa gruesa (mas de 0,1 gramo) de polvo de
metal aleado de paladio y plata sobre la cual se depositdé no electroliticamente una capa de paladio hasta que se
formé una capa densa. El espesor de la capa de membrana densa de paladio era 15,16 um.

El médulo E de separacion de gases con un espesor de la capa de paladio de la membrana densa de 15,16 ym
proporciona una permeacion de hidrégeno baja y, por tanto, su uso no es practico en muchas aplicaciones de
purificacion de hidrégeno. Para corregir este problema, la superficie de la capa de la membrana de paladio densa se
pulié con papel de lija de 6xido de aluminio sucesivamente mas fino comenzando con un papel de lija de grano 150
para eliminar una cantidad predeterminada de paladio de la misma. A continuacién, una porcién sustancial de la
capa de membrana en la superficie del médulo E fue eliminada de la misma mediante la abrasion con papel de lija
de 6xido de aluminio sucesivamente mas fino, siguiendo la progresion de grano de 220, 400, 600, 800, 1000, 1500 y
2000. La superficie del modulo E fue después pulida a un acabado de espejo usando una pasta abrasiva de pulido
ultrafino compuesta por particulas de alimina alfa de 0,3 ym para proporcionar al médulo E su capa de membrana
que tiene un espesor de membrana reducido por debajo del espesor de la capa de membrana del modulo original E.
Después se aplicdé una sobrecapa de paladio a la capa de membrana del médulo de E mediante chapado no
electrolitico con paladio durante 90 minutos y, a continuacion, fue recocido a 500 °C bajo una atmésfera de
nitrégeno.

El médulo E reacondicionado final tenia una capa de paladio selectiva a los gases densa de 5,85 uym de espesor.
Ejemplo 6.

Este ejemplo 6 ilustra el método de reacondicionamiento de un médulo de separacion de gases preparado por un
método descrito en la técnica y que ha desarrollado una fuga en su capa densa después de haber sido puesto en
servicio.

Se fabricd un moédulo de separacién de gases usando un método similar al descrito con detalle en el Ejemplo 2 de la
publicacion de solicitud de patente de EE.UU. 2004/0237780, la cual publicacién se incorpora al presente texto como
referencia. El soporte poroso usado en la preparacion del médulo de separacion de gases fue un tubo poroso de
Inconel duplex de 2,5 cm de diametro exterior y 15 cm de longitud obtenido de Mott Corporation. El tubo de soporte
se limpid y se oxido al aire a una temperatura de 600 °C. El tubo oxidado se sometié entonces a activacion de la
superficie mediante la inmersion del tubo oxidado en bafios de SnCl, y PdCI;, . Finas capas porosas de paladio y
plata se depositaron secuencialmente sobre la superficie del tubo poroso oxidado y activado en la superficie por un
método de chapado no electrolitico seguido por el raspado manual de la superficie usando lija seca de grano 600
para proporcionar una membrana pulida. La membrana pulida fue acabada mediante depésito no electrolitico de
paladio usando cuatro ciclos de chapado para proporcionar un médulo F de separacion de gases final que tiene una
capa de membrana de paladio.

El médulo F fue puesto en servicio y, después de algun tiempo en el entorno de reaccion, desarrollé una pequefia
fuga. El médulo F fue retirado entonces del servicio y reacondicionado por el método descrito siguiente.

El médulo F dafiado fue rechapado con una capa de paladio densa de 14 um de espesor que proporciona una
permeacion de hidrégeno baja y que, por tanto, hace que el médulo F rechapado sea inadecuado para su uso en
muchas aplicaciones de purificacion de hidrogeno. Para corregir este problema, la superficie del modulo de
separacion de gases F fue molida utilizando un papel de lija de 6xido de aluminio de grano 36 y de grano 60 hasta
que se alcanzé un peso predeterminado para el moédulo, que era aproximadamente el peso del médulo antes de la
deposicion de la capa de paladio densa. Otro lijado de la superficie del médulo F de separacién de gases y la
eliminaciéon de la capa de membrana se llevaron a cabo usando papeles de lija de 6xido de aluminio de grano
sucesivamente mas fino, siguiendo la progresion de grano de 60, 150, 1000, 1500 y 2000. La superficie del médulo
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F de separacion de gases luego fue pulida hasta un acabado de espejo usando una pasta de pulido abrasiva
ultrafina compuesto por particulas de éxido de aluminio alfa de 0,3 micrones para proporcionar al médulo F su capa
de membrana inicial que tiene una parte sustancial de la misma eliminada de ella usando las particulas de abrasién
finas para proporcionar la capa de membrana que tiene un espesor de membrana reducido. Después se aplicoé una
sobrecapa de paladio a la capa de membrana del médulo F chapandola de forma no electrolitica con paladio en dos
bafios de chapado sucesivos de 90 minutos.

El médulo F de separacion final de gas tenia una capa de paladio selectiva a los gases densa de 1,09 ym de
espesor.

Ejemplo 7.

Este Ejemplo 7 describe el método de ensayo para determinar si el moédulo de separacion de gases en concreto es a
prueba de fugas o no, y para medir la velocidad de fuga de los médulos de separacion de gases defectuosos.

Los valores de la velocidad de fuga de nitrégeno de los distintos modulos de membrana de A a F que tiene la capa
de paladio densa original y tales modulos que tienen la capa de paladio densa final fueron ensayados cada una de
ellas usando un dispositivo de prueba como se muestra en el esquema de la fig. 3. Una columna de flujo de
nitrégeno 330 fue utilizada en la medida de las velocidades de fuga de nitrogeno de los médulos. La columna de flujo
de nitrégeno 330 comprende un tubo de plexiglas 332, que tiene una tapa de cierre de plexiglas en el fondo 334, y
una parte superior 335 que consiste en una parte superior atornillada (no representada) capaz de ser asegurada y
retirada de la parte superior de la columna de flujo del nitrdgeno 330. La parte superior atornillada fue dotada de una
abertura y se equipo operativamente con un accesorio swagelock (no representado) que en combinacion permitio la
inserciéon de un miembro tubular o tubo 336 a través de la abertura y la fijacion del miembro tubular 336 en su sitio.
El miembro tubular 336 incluia una longitud de tubo 338 hecho de un metal denso (no poroso), en donde en su
extremo 340 fue fijado el médulo 342 con una junta estanca a los gases. Se mostraba en la superficie exterior del
modulo 342 la capa de paladio 344. En la parte inferior del moédulo 342 estaba otra longitud de tubo 346 hecho de un
metal denso (no poroso), que en su extremo del fondo 348 estaba fijada con un cierre estanco al gas una tapa 350.
Se suministro gas nitrégeno al interior 352 de la columna de flujo de nitrégeno 330 por medio del conducto 354, que
también estaba equipado con un regulador de presidon 356 para controlar la presion de nitrégeno en el interior 352 a
la presiéon deseada de aproximadamente 1 atmodsfera. El conducto 358 se conectd operativamente al miembro
tubular 336 y proporcioné la eliminacion de gas nitrégeno y la medida de la velocidad de flujo que se fugo a través
del médulo particular 342 que se estaba ensayando. Conectado operativamente al conducto 358 habia un medio de
medida del flujo 360 para medir la velocidad de flujo de gas a través del conducto 358.

Tabla 1 - Espesores de membrana de médulos de separacion de gases antes de la abrasion de la misma y después
de la abrasion y la deposicion de una sobrecapa de paladio

Moédulo | Espesor de la capa de Pd | Velocidad de fuga | Espesor de la capa de Pd | Velocidad de fuga
densa original (um) (sccm) densa final (um) (sccm)

A 19 15 3,84 0

B 5,08 14 4.4

C 6 1,6 7,2 0

D 11,3 9,7 6,26 0

E 15,16 1,5 5,85 0

F 14 110 1,09 1

Los datos presentados en la Tabla 1 demuestran algunas de las muchas ventajas proporcionadas por el método de
fabricacion de un sistema de membrana de la invenciéon y por el propio sistema de membrana. Para todos los
modulos (A a F), el espesor de la capa de paladio densa final es significativamente menor que 10 um y, para todos
los mdédulos menos uno, el espesor de la capa de paladio densa final fue significativamente menor que el de la capa
de paladio densa original del médulo dado. Incluso con el espesor de la capa de paladio densa final
extraordinariamente pequefio, el método de fabricaciéon fue capaz de proporcionar un sistema de membrana que
tiene una capa de membrana que esta esencialmente libre de fugas. El método proporciona un sistema de
membrana que tiene una membrana densa (estanca a los gases) de un espesor que esta reducido
significativamente, que proporciona de esta forma menores costes de material en su fabricacion. Ademas, los datos
anteriores demuestran también la capacidad para reacondicionar o reparar sistemas de membrana ya fabricados
que han sido dafiados o que son o se han vuelto defectuosos. Esta capacidad para reparar o reacondicionar
sistemas de membrana ya fabricados proporciona unas importantes ventajas econémicas eliminando la necesidad
de usar nuevos materiales para hacer un sistema de membrana.
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REIVINDICACIONES

1. Un método de reacondicionamiento o de reparacion de un sistema de membrana de separaciéon de gases
ya fabricado que ha estado en uso y que ha desarrollado un defecto o una fuga, en donde dicho método comprende:

proporcionar un sistema de membrana de separacion de gases existente que comprende un soporte poroso sobre el
que esta soportada una capa de membrana que comprende un primer material selectivo a los gases elegido entre
metales selectivos a los gases y que tiene un espesor de membrana;

eliminar una porcion de dicha capa de membrana con particulas abrasivas de mayor tamafo de un diametro medio
de mas de 3 ym y a continuacién pulir dicho primer material selectivo a los gases de dicha capa de membrana
mediante el uso de particulas abrasivas ultrafinas de un diametro medio en el intervalo de 0,01 ym a 3 ym para
proporcionar asi dicha capa de membrana que tiene un espesor de membrana reducido de 10 a 90 por ciento del
espesor de la membrana original antes de dicha etapa de eliminacion; y

depositar sobre dicha capa de membrana que tiene dicho espesor de membrana reducido una sobrecapa que
comprende un segundo material selectivo a los gases elegido entre metales selectivos a los gases y que tiene un
espesor de sobrecapa en el intervalo de 0,001 um a 5 ym para proporcionar de esta forma dicho sistema de
membrana de separacion de gases que tiene dicha capa de membrana de dicho espesor de membrana reducido y
dicha sobrecapa de dicho espesor de sobrecapa en donde la suma de dicho espesor de membrana reducido y dicho
espesor de sobrecapa es menor que el espesor de membrana original antes de dicha etapa de eliminacion y la suma
de dicho espesor de sobrecapa y dicho espesor de membrana reducido esta en el intervalo de 0,001 ym a 9,9 pm.

2. Un método segun la reivindicacion 1, en donde el espesor de membrana original antes de dicha etapa de
eliminacion esta en el intervalo de 1 ym a 50 pm.

3. Un método segun la reivindicacion 1, en donde las particulas abrasivas ultrafinas tienen un diametro medio
en el intervalo de 0,01 pm a 2 ym.
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