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DESCRIPCION
Aluminas formadas conjuntamente tratadas con una base para la eliminacién de agua y CO»
ESTADO DE LA TECNICA ANTERIOR

La presente invencion se refiere a adsorbentes de alumina para eliminar, como minimo, agua y diéxido de carbono
de un fluido.

En la purificacién previa del aire, es deseable eliminar el agua y el CO, del ambiente antes de la destilacién
criogénica. Dado que el agua y el CO; forman soélidos a la temperatura del aire liquido, estas trazas de impurezas del
aire deben eliminarse para evitar la obturacion del sistema de destilacion.

La alumina se utiliza habitualmente como desecante en sistemas de purificacion previa del aire. La alimina presenta
varias ventajas en esta aplicacion, que incluyen (1) un bajo coste, (2) una alta capacidad volumétrica para agua, (3)
una adsorcion simultanea de agua y CO.y (4) una fécil desorcion de agua.

Se ha descubierto que si la alimina se trata con sales basicas, se puede incrementar su capacidad para CO. Las
Patentes US 5,656,064 (Golden et al.) y 6,125,655 (Millet et al.), por ejemplo, ensefian la aplicacién de la sal basica
a la alimina mediante una técnica de impregnacién acuosa. Aunque esta técnica mejora la capacidad para CO; de
la alimina, los inventores de la presente invencion son conscientes de los siguientes inconvenientes asociados con
la técnica. En primer lugar, la técnica de impregnacién deposita sales en la estructura de poros de la alimina. Esto
reduce el area superficial de la alimina que, a su vez, reduce su capacidad para agua. En segundo lugar, la técnica
de impregnacién requiere etapas de procesamiento adicionales (por ejemplo, impregnacién seguida de activacion),
que afnaden complejidad a la fabricacion del material y aumentan su coste.

La formacién de adsorbentes compuestos de alimina/sal mediante la adicion de sales basicas durante el
procedimiento de granulacion se ha descrito previamente. Por ejemplo, la Patente US 5,935,894 (Kanazirev)
describe un procedimiento para preparar un catalizador o adsorbente a base de alimina poniendo en contacto polvo
de alimina activada con una solucion acuosa, como minimo, de dos metales alcalinos diferentes, en el que, como
minimo, uno de los metales alcalinos deriva de una sal de metal alcalino de acido carboxilico. Durante el
procedimiento de activacién, el anién organico se descompone, dejando un éxido metdlico. Se dice que estos
materiales muestran una capacidad mejorada para CO; sobre los materiales producidos con un solo metal alcalino.

Ademas de su utilizacion en los procedimientos de purificacion previa del aire, es conocido que las aluminas
compuestas son utiles como adsorbentes en otros procedimientos de separacién.

Por ejemplo, la Patente US 5,427,995 de Ziebarth et al. da a conocer un adsorbente de alimina para adsorber NOx
y SOx de gases residuales. El adsorbente se prepara mediante la adicion de un agente estabilizador de alimina (por
ejemplo, silice, tierras raras, 6xido de titanio, 6xido de zirconio y alcalinotérreos) a alimina precipitada, la formacion
de una suspension, la molienda y el secado por pulverizacion de la suspensién para formar particulas de alimina
esferoidal estabilizadas, y la impregnacion de las particulas con un metal alcalino o alcalinotérreo para formar el
adsorbente estabilizado.

La Patente US 5,316,998 de Lee et al. da a conocer un adsorbente de HCI, procedimientos de fabricacion y
utilizacion del adsorbente, en el que el adsorbente comprende una alimina activada y aproximadamente el 5 % en
peso de un promotor de 6xido de metal alcalino. El éxido de metal alcalino deriva de una sal de metal alcalino
soluble en agua de un compuesto organico que se descompone a temperaturas inferiores a aproximadamente
500 °C.

La Patente US 5,096,871 de Lever et al. da a conocer adsorbentes acidos que contienen alimina para eliminar
materiales acidos de fluidos. Los adsorbentes comprenden alumina activada y un silicato de aluminio alcalino
amorfo. Los adsorbentes se preparan mediante un procedimiento que comprende tratar alimina activada con una
solucion (de manera preferente acuosa) de un silicato de metal alcalino, seguido de un aluminato de metal alcalino,
formar aglomerados de la alimina tratada a una temperatura inferior a aproximadamente 90 °C, envejecer los
aglomerados a una temperatura en el intervalo de 20-90 °C, y calcinar los aglomerados envejecidos a una
temperatura en el intervalo de 200-500 °C.

La patente US 4,855,276 de Osborne et al. da a conocer composiciones adsorbentes para eliminar compuestos de
los gases, en las que las composiciones adsorbentes comprenden alimina, carbono y, en algunas realizaciones,
bicarbonato de sodio e impregnados, tales como hidréxidos metalicos del grupo 1A y sales del grupo 7A de metales
del grupo 1A. Las composiciones se preparan mediante un procedimiento que comprende las etapas de formar una
mezcla de alimina activada, carbono y agua en una unidad cohesiva, y curar la unidad cohesiva a una temperatura
elevada.

La Patente US 4,755,499 de Neal et al. da a conocer adsorbentes que comprenden (a) un sustrato de alimina que
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tiene un volumen de poro entre 0,4 y 0,8 cc/g, y (b) un componente alcalino o alcalinotérreo, por ejemplo, carbonato
de sodio, en los que la cantidad del componente alcalino o alcalinotérreo esta entre 50 y 400 pug/m? del sustrato. Se
dice que los adsorbentes son extraordinariamente eficaces para la eliminacién de éxidos de nitrégeno, 6xidos de
azufre y sulfuro de hidrégeno de las corrientes de gases residuales. La patente ensefia la carga del componente
alcalino o alcalinotérreo sobre el sustrato de alumina mediante la pulverizacién del sustrato con una solucién de una
sal del componente alcalino o alcalinotérreo.

La patente US 3,865,924 da a conocer un procedimiento y un aparato para la eliminacion de didxido de carbono de
una corriente gaseosa, en los que el contenido de CO; varia desde cantidades de trazas hasta el 50 por ciento
molar, y para la posterior transferencia a otra corriente gaseosa mediante regeneracion térmica. Como absorbente,
se utiliza una composicion especial que comprende una mezcla finamente molida de carbonato de potasio y alimina
que tiene propiedades sinérgicas. En una realizacién del aparato preferente, la mezcla se incorpora en una rueda
regenerativa giratoria.

La Patente US 6,125,655 da a conocer un procedimiento para la purificacién de un flujo de aire que contiene didxido
de carbono (CO>) y vapor de agua, en el que, como minimo, parte de las impurezas de CO; y vapor de agua se
eliminan mediante la adsorcion de las impurezas, como minimo, sobre una alimina calcinada que contiene, como
maximo, el 10 % en peso, como minimo, de un éxido de metal alcalino o alcalinotérreo, realizandose la adsorcién a
una temperatura entre -10 °C y 80 °C.

La Patente JP 02 043917 A aporta la divulgacion de mejorar la eficacia de eliminacion de CO; poniendo en contacto
un gas que contiene CO, con un adsorbente compuesto por un cuerpo moldeado formado a partir de una
composicion preparada mezclando éxido de zinc, éxido de aluminio y un compuesto alcalino. El carbonato de zinc
basico, el 6xido de aluminio y el carbonato de potasio o el bicarbonato de sodio anhidros se mezclan, moldean,
secan y cuecen para obtener un cuerpo moldeado compuesto por una composicién en la que el 6xido de zinc, el
6xido de aluminio y un compuesto alcalino estan mezclados. Este cuerpo moldeado se pone en contacto con un gas
que contiene CO> como adsorbente para adsorber y eliminar CO,. El CO. se desorbe del adsorbente mediante
calentamiento. Al utilizar este adsorbente, se mejora la eficacia de eliminacion del COx.

A pesar de los desarrollos anteriores, se desea dar a conocer un procedimiento mejorado para la eliminacion de
agua y/o CO de una corriente gaseosa. Se desea, ademas, dar a conocer un adsorbente mejorado y un aparato
mejorado para utilizar en dicho procedimiento.

CARACTERISTICAS DE LA INVENCION

Por consiguiente, la presente invencién da a conocer un adsorbente que comprende alumina activada y una sal de
metales alcalinos, en el que dicho adsorbente se proporciona mediante un procedimiento que comprende las etapas
de: (a) activar hidrato de aluminio para proporcionar polvo de alimina activada; (b) granular el polvo de alimina
activada con la sal para proporcionar granulos de alimina activada, en el que la sal constituye del 0,5 al 10 % en
peso del adsorbente, que comprende mezclar fisicamente el polvo de alimina activada y la sal, como minimo, con
0,4 litros de agua por kg de sélidos; (c) envejecer los granulos de alimina activada para proporcionar granulos
envejecidos, que comprende calentar los granulos de alimina activada a una temperatura de hasta 100 °C y una
humedad relativa de hasta el 100 % durante hasta 12 horas; y (d) reactivar los granulos envejecidos para
proporcionar el adsorbente, que comprende calentar los granulos envejecidos hasta una temperatura de 100 a
500 °C, en el que el procedimiento se lleva a cabo sin afadir una mezcla acuosa de sélidos promotores a la alumina
activada y el adsorbente tiene un area superficial, como minimo, de 250 m?/g.

También se da a conocer un procedimiento para la preparacion del adsorbente de la presente invencion. El
procedimiento comprende las etapas de: (a) activar hidrato de aluminio para proporcionar polvo de alimina activada;
(b) granular el polvo de alimina activada con la sal para proporcionar granulos de alimina activada, en el que la sal
constituye del 0,5 al 10 % en peso del adsorbente, que comprende mezclar fisicamente el polvo de alimina activada
y la sal, como minimo, con 0,4 litros de agua por kg de sélidos; (c) envejecer los granulos de alimina activada para
proporcionar granulos envejecidos que comprende calentar los granulos de alimina activada a una temperatura de
hasta 100 °C y una humedad relativa de hasta el 100 % durante hasta 12 horas; y (d) reactivar los granulos
envejecidos para proporcionar el adsorbente, que comprende calentar los granulos envejecidos hasta una
temperatura de 100 a 500 °C, en el que el procedimiento se lleva a cabo sin afadir una mezcla acuosa de sélidos
promotores a la alimina activada.

También se da a conocer un procedimiento para la eliminacion, como minimo, de CO2 y agua de una corriente
gaseosa, comprendiendo dicho procedimiento poner en contacto la corriente gaseosa con el adsorbente, segun la
presente invencion, durante un tiempo eficaz para eliminar, como minimo, el CO y el agua de la corriente gaseosa,
en el que la corriente gaseosa se pone en contacto con el adsorbente a una temperatura de adsorcion de 0 a 50 °C
y una presién de adsorbente de 1,5 a 50 bar absolutos.

Adicionalmente, se da a conocer un aparato para la realizacién del procedimiento de eliminacién, como minimo, de
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CO: y agua de una corriente gaseosa, comprendiendo dicho aparato: (a) una fuente de corriente gaseosa que
contiene una mezcla gaseosa que comprende CO; y agua; (b) una cdmara que contiene el adsorbente; (c) un
conducto de alimentacion para transportar la corriente gaseosa desde la fuente de corriente gaseosa a la camara; y
(d) un conducto para producto adaptado para transportar una corriente gaseosa purificada fuera de la camara
después de que el CO; y el agua se hayan adsorbido de la corriente gaseosa por el adsorbente compuesto.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

La presente invencion se basa en el descubrimiento de los inventores de la presente invencion de que el
procedimiento de formacion de un adsorbente compuesto de alimina activada/sal de metal alcalino tiene un efecto
significativo en el desarrollo de la eliminacién de CO- y agua de corrientes gaseosas.

Los procedimientos convencionales para la formacion de adsorbentes de alumina activada, en general, han
consistido en las cuatro etapas siguientes.

Etapa 1. Activacion: se convierte hidrato de aluminio en éxido de aluminio mediante la activacion a temperaturas de
hasta 1.000 °C. Este procedimiento produce polvo de 6xido de aluminio poroso en particulas finas (habitualmente de
1 a 100 micras), que se deben formar en tamafos de particula mas grandes para hacer que las particulas de
alumina activadas sean Utiles para aplicaciones en lecho fijo.

Etapa 2. Granulacién: el polvo de alimina activada formado en la etapa 1 se afiade con agua en una maquina de
granulacion para producir particulas de alimina activada formadas (o granulos), habitualmente esferas, de 0,5 a 5
mm de diametro.

Etapa 3. Envejecimiento: los granulos formados se envejecen a una temperatura hasta 100 °C y el 100 % de HR
durante hasta 12 horas para proporcionar resistencia al producto acabado.

Etapa 4. Reactivacion: a continuacién, los granulos formados se calientan a temperaturas de 100 a 500 °C para
producir un producto final con un contenido bajo de agua residual y una alta capacidad de adsorcién.

En los procedimientos convencionales para la adicion de promotores (o aditivos) de CO2/H20 a la alimina activada,
los promotores se han afiadido mediante impregnacion por pulverizacion del producto final de alimina activada
formada con soluciones acuosas del promotor deseado. Dichas técnicas de impregnacion acuosa requieren etapas
de produccién adicionales de impregnacion por pulverizacion y una reactivacion final.

El procedimiento de preparacion de adsorbente preferente de la presente invencién (a veces, descrito en el presente
documento como "formacién conjunta") comprende la adicion de sales sélidas de metales alcalinos al polvo de
alumina activada durante la etapa de granulacion. Las sales sélidas y el polvo de alimina activada se mezclan
fisicamente en la etapa de granulacion para formar granulos compuestos. La produccién mediante mezcla fisica
(que, tal como se define en el presente documento, significa combinar y mezclar, como minimo, dos solidos
diferentes, de manera opcional, en presencia de un liquido) presenta varias ventajas sobre el enfoque de
impregnacion acuosa. En primer lugar, la produccion del adsorbente implica menos etapas de sintesis, lo que da
lugar a un adsorbente de menor coste. En segundo lugar, el adsorbente tiene una mayor area superficial y
capacidad para agua que un material producido mediante impregnacion por pulverizaciéon de perlas de alimina
formada.

Ademads, se ha encontrado, de manera inesperada, las siguientes ventajas sorprendentes asociadas con el
adsorbente de la presente invencion: 1) la capacidad para CO- del adsorbente de la presente invencién fue mayor
que la del material impregnado en la misma carga de sal; y 2) el adsorbente de la presente invencion tenia una
mayor estabilidad hidrotérmica en comparacién con el material impregnado.

De este modo, un primer aspecto de la presente invencién comprende un procedimiento para proporcionar el
adsorbente de la presente invencion. El procedimiento que proporciona el adsorbente incluye, de manera preferente,
versiones modificadas de las cuatro etapas, descritas anteriormente, que se utilizan para producir adsorbentes de
alumina activada convencionales.

La primera etapa es la etapa de activacion. Los medios convencionales para proporcionar particulas de alimina
activada son adecuados para utilizar en el procedimiento de la presente invencion, pero la presente invencion no
esta limitada a los mismos. De este modo, por ejemplo, el hidrato de aluminio se puede convertir en 6xido de
aluminio mediante activacion a temperaturas de hasta 1.000 °C. De manera preferente, las particulas de alimina
activada (o solidos) tienen un diametro que varia de 0,5 a 100 micras.

La segundo etapa es la etapa de granulacién. Esta etapa se modifica de la granulacién convencional en que incluye
la adicion de solidos promotores a la alimina activada de la primera etapa. Los so6lidos promotores son sales de
metales alcalinos. Las sales son, de manera preferente, carbonatos, bicarbonatos o fosfatos, de manera mas
preferente, carbonatos, bicarbonatos o fosfatos de litio, sodio o potasio y, de manera incluso mas preferente,
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comprenden, como minimo, un elemento seleccionado del grupo que comprende carbonatos de metales alcalinos,
bicarbonatos de metales alcalinos y fosfatos de metales alcalinos. De la manera mas preferente, la sal es carbonato
de potasio. Los solidos promotores se cargan sobre la alimina activada en una cantidad del 0,5 al 10 % en peso
basandose en el peso del material compuesto de sal metalica/alimina.

Contrariamente a las ensefianzas de la patente US 6,125,655, no es preferente tratar posteriormente el producto
activado final con compuestos y condiciones que promuevan la formacién de 6xidos de metales alcalinos. Por
consiguiente, las realizaciones preferentes de la presente invencion excluyen del adsorbente 6xidos de metales
alcalinos, 6xidos de metales alcalinotérreos y/u 6xidos de iones amonio. En algunas de estas realizaciones, la
alimina es el unico éxido metalico en el adsorbente.

Se pueden afadir uno o mas promotores a la alimina activada para formar el adsorbente de la presente invencién;
sin embargo, en algunas realizaciones, se considera ventajoso mezclar solo una sal (por ejemplo, sal de metal
alcalino) con el sdlido de alumina activada. En algunas de estas realizaciones, solo se anade un sélido de sal de
metal alcalino al sélido de alimina activada, de manera que el adsorbente comprende solo una sal de metal alcalino.

Los sdlidos combinados se mezclan fisicamente durante la etapa de granulacién. La granulacién se realiza, de
manera preferente, en una maquina de granulacion para producir granulos compuestos, habitualmente esferas, de
0,5 a 5 mm de diametro.

Se encuentra dentro del alcance de la presente invencidén afadir agua a la mezcla de sélidos con el fin de unir
particulas de alimina pequefas entre si para formar particulas de alimina mas grandes, siempre que no se consiga
la impregnacion acuosa de los soélidos de alimina activada. Sin embargo, el agua esta sustancialmente libre de
sélidos promotores. Se considera que el agua esta sustancialmente libre de sélidos promotores siempre que el agua
aplicada a las particulas de alimina contenga menos del 0,1 % en peso de sdélidos promotores. De este modo, en
realizaciones preferentes de la presente invencion, el procedimiento completo se lleva a cabo sin afiadir una mezcla
acuosa (es decir, solucion, dispersion, etc.) de sélidos promotores a la alimina activada.

La cantidad de agua afnadida en la etapa de granulacién es también una caracteristica distintiva de algunas
realizaciones de la presente invencién. Las realizaciones de la presente invencion incluyen la utilizacion, como
minimo, de 0,4 litros de agua por kg de sélidos.

La tercera etapa es la etapa de envejecimiento. La etapa de envejecimiento no esta particularmente limitada y puede
realizarse, por ejemplo, en condiciones convencionales. De este modo, los granulos compuestos de la segunda
etapa se envejecen a una temperatura de hasta 100 °C y el 100 % de HR durante hasta 12 horas para proporcionar
resistencia al producto acabado.

La cuarta etapa es la etapa de reactivacion. La etapa de reactivacion no esta particularmente limitada y puede
realizarse, por ejemplo, en condiciones convencionales. De este modo, los granulos envejecidos de la tercera etapa
se calientan a temperaturas de 100 a 500 °C para producir el adsorbente de la presente invencién. El adsorbente
comprende, de manera preferente, perlas con un didametro que varia de 0,3 a 5 mm. Sin embargo, también esta
dentro del alcance de la presente invencion, dar a conocer un adsorbente compuesto en forma de un extrusado o
esfera.

Ademas de los aspectos de preparacion de un adsorbente y de tratamiento de una corriente gaseosa de la presente
invencion, descritos anteriormente, la presente invencion comprende adsorbentes preparados mediante el
procedimiento de la presente invencion y utilizados en el tratamiento de la presente invencion. El adsorbente tiene
un area superficial, como minimo, de 250 m%g, de manera preferente, como minimo, de 280 m?/g.

En realizaciones preferentes, la capacidad para agua del adsorbente no estd sustancialmente disminuida con
respecto a una capacidad para agua de referencia de los s6lidos de alumina activada. Tal como se muestra en el
ejemplo 2, a continuacion, la capacidad para agua del adsorbente (formado conjuntamente) fue solo el 0,1 % en
peso menor que la de la alimina activada de referencia. La expresién "no sustancialmente disminuida”, tal como se
utiliza en el presente documento, significa que la capacidad para agua se reduce en no mas del 0,5 % en peso con
respecto a la alumina de referencia. En términos absolutos, es preferente que el adsorbente tenga una capacidad
para agua, como minimo, del 14 % en peso a 25 °C y el 60 % de HR.

Es preferente, ademas, que el adsorbente tenga una capacidad para CO2> mayor que una capacidad para CO de
referencia de un adsorbente impregnado correspondiente. Véase, por ejemplo, el ejemplo 1, a continuacién.

Aln es mas preferente que el adsorbente tenga una estabilidad hidrotérmica mas elevada que una estabilidad
hidrotérmica de referencia de un adsorbente impregnado correspondiente. Véase, por ejemplo, el ejemplo 3, a
continuacion.

En otro aspecto de la presente invencién, el adsorbente se utiliza en un procedimiento para la eliminacion, como
minimo, de CO;, y agua de una corriente gaseosa. En algunas realizaciones, también se pueden eliminar otros
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componentes de la corriente gaseosa, tales como, por ejemplo, éxidos de nitrogeno, 6xidos de azufre, sulfuro de
hidrégeno, amoniaco y otros gases acidos. Las corrientes gaseosas adecuadas para utilizar en el procedimiento de
la presente invencion deben contener CO» y agua, e incluyen, por ejemplo, aire, gas de sintesis y gas natural.

Las condiciones del procedimiento incluyeron una temperatura de adsorcién de 0 a 50 °C y una presién de adsorcion
de 1,5 a 50 bar absolutos. El procedimiento se realiza, de manera preferente, en condiciones de adsorcién con
oscilacion de temperatura o condiciones de adsorcion con oscilacion de presion.

En otro aspecto de la presente invencion, se da a conocer un aparato para realizar el procedimiento, segun la
presente invencion. El aparato incluye, de manera preferente: (a) una fuente de corriente gaseosa que contiene una
mezcla gaseosa que comprende CO; y agua; (b) una camara que contiene el adsorbente; (c) un conducto de
alimentacién para transportar la corriente gaseosa desde la fuente de corriente gaseosa a la camara; y (d) un
conducto para producto adaptado para transportar una corriente gaseosa purificada fuera de la camara después de
que el CO: y el agua se hayan adsorbido de la corriente gaseosa por el adsorbente.

El adsorbente se puede utilizar como el Unico adsorbente en la cdmara de adsorcion. La ventaja clave de utilizar un
Unico adsorbente es que no hay capas adsorbentes para entremezclar en el caso de una alteracion del lecho
(fluidizacién). La utilizacién del adsorbente como Unico material en la camara de adsorcion es para aplicaciones que
incluyen la eliminacién de agua y dioxido de carbono de gas de sintesis (mezclas de mondxido de carbono e
hidrégeno) y gas natural. El adsorbente también se puede utilizar junto con otros adsorbentes. Por ejemplo, en el
caso de la purificacién previa del aire, el adsorbente se puede colocar en el extremo de alimentacién de la camara
de adsorcién para eliminar el agua y el dioxido de carbono. Aguas abajo de los adsorbentes habitualmente se
encuentran zeolitas, que eliminan adicionalmente otras impurezas del aire, tales como 6xido nitroso, hidrocarburos y
diéxido de carbono que penetran el adsorbente.

EJEMPLOS

La presente invencion se ilustrara con mas detalle con referencia a los siguientes ejemplos, pero debe entenderse
que la presente invencién no se considera limitada a los mismos.

Ejemplo 1

La capacidad para CO; de varios adsorbentes basados en alimina se ensayé mediante la medicién de curvas de
ruptura de CO2 a 25 °C con aire de alimentacion a 100 psig (6,89 bar) que contenia 400 ppm de CO.. Las muestras
se regeneraron en N2 a 150 °C antes de las mediciones de adsorcion. Los resultados en la tabla 1 representan la
capacidad para CO, después de 3 ciclos de adsorcidén/regeneracion. La alimina base fue AA-300 de Alcan. Las
muestras producidas mediante impregnacion acuosa se prepararon mediante la adicion de una solucion suficiente
justa para llenar el volumen de poros de la alimina formada de 2,36 mm x 1,4 mm (malla de 8 x 14), siendo la
concentracion de la solucién tal que produce varios porcentajes en peso (soluto/peso total de sélidos) de carga del
soluto sobre la alimina después de secar a 120 °C. En el caso de los productos formados conjuntamente, la sal
basica solida se anadidé a alimina activada en polvo (aproximadamente 10 micras) en las proporciones correctas
para proporcionar la carga de sal metdlica deseada. La mezcla de sal y polvo de alimina se prepard en un
granulador de laboratorio y se anadié agua, segun fuera necesario, para formar perlas de 2,36 mm x 1,4 mm (malla
de 8 x 14). Los granulos se envejecieron durante 8 horas a 90 °C y se calcinaron a 400 °C durante 2 horas. Los
resultados de las mediciones de capacidad para CO. se muestran en la tabla 1. En todos los casos, el soluto
empleado fue K>COs.

Tabla 1
Muestra Capacidad relativa para CO>
Alumina AA-300 1,0
Impregnacion con K-COs al 5 % en peso 1,55
Impregnacion con K-COs al 8 % en peso 2,11
Formada conjuntamente con KoCOs al 8 % en peso 2,67

Los resultados de la tabla 1 muestran claramente que la adicion de K2COs a alimina mejora su capacidad para COa.
El resultado no obvio es que la capacidad para CO: es una funcion importante del procedimiento de fabricacion del
adsorbente. La adicion de K2COs3 al 8 % en peso a una alimina formada mediante impregnacién acuosa produjo un
material con 2,1 veces la capacidad para CO; de la alimina base. Sin embargo, cuando se afiadié K2CO3 antes de
la etapa de formacioén, el aumento de capacidad para CO- fue aproximadamente de 2,7 veces. El procedimiento de
produccion de formacién conjunta mejor6 la capacidad para CO2 en un 25 % sobre la técnica de impregnacién
acuosa convencional.

Ejemplo 2

Se ensayaron algunas de las muestras del ejemplo 1 para determinar el area superficial BET de N; y la capacidad
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para agua a 25 °C y el 60 % de HR. Los resultados de estas mediciones se muestran en la tabla 2.

Tabla 2
Muestra Area superficial BET (m“/g) Capacidad paraaguaa 25°Cy el
60 % de HR (% en peso)
AA-300 311 16,0
Impregnacion al 8 % en peso 242 14,7
Formada conjuntamente al 8 % en peso 286 15,9

Los resultados de la tabla 2 muestran que la incorporacion de KoCOs en un nivel del 8 % en peso reduce el area
superficial de la alimina base. Sin embargo, la adicién de KoCO3 mediante impregnacién acuosa reduce el area
superficial de la alimina mas que si el KoCOsz se introduce mediante la técnica de formacién conjunta. La
impregnacion da lugar a una caida del 22 % en el area superficial, mientras que el procedimiento de formacién
conjunto da lugar a una pérdida del 8 % en el area superficial. Otro aspecto clave de la técnica de formacién
conjunta es su efecto sobre la capacidad para agua de la alimina. La impregnacion acuosa de K-COs al 8 % en
peso da lugar a una pérdida en la capacidad para agua de la alimina al 60 % de HR del 8 %. La adicion de K-COs al
8 % en peso utilizando la técnica de formacién conjunta no da lugar a cambios en la capacidad para agua del
material. Esto es particularmente importante, ya que una utilidad clave de la alimina en este procedimiento es la
eliminacion de agua. La Patente US 6,125,655 muestra que la adicion de 6xidos de metales alcalinos a la alimina
mejora su capacidad para CO.. Sin embargo, los resultados en la Patente '655 también muestran que la adicion de
los 6xidos metalicos reduce la capacidad para agua del material del 5 al 16 % (figuras 3, 4 y 5). Este ejemplo
muestra que el procedimiento de formacién conjunta no afecta de manera sustancial la capacidad para agua del
producto de alimina formado.

Ejemplo 3

Es bien conocido en el estado de la técnica que los desecantes de alumina pierden rendimiento de adsorcién de
agua con el tiempo debido al envejecimiento hidrotérmico (véase, por ejemplo, la Patente US 5,968,234 de Midgett
et al.). Durante la regeneracioén térmica de la alimina himeda, se genera vapor de agua que convierte lentamente el
6xido de aluminio en hidréxido de aluminio. Esta conversion quimica da lugar a una pérdida del area superficial de la
alumina con una pérdida concomitante en la capacidad para agua.

Los inventores de la presente invencion han encontrado que la formacién de alimina modificada con base mediante
el procedimiento de formacion conjunta mejora la estabilidad hidrotérmica de la alimina con respecto a la alimina,
tal como se forma, y la alimina modificada con base producida mediante impregnacion acuosa en la pieza de
alumina formada. Los resultados en la tabla 3 muestran el area superficial (SA) de la alimina, tal como se recibe,
alimina con K>COg3 al 8 % en peso formada mediante impregnacion acuosa y KoCOs al 8 % en peso formada
mediante formacién conjunta después del tratamiento con vapor de agua a 250 °C durante varios periodos de
tiempo. Los valores entre paréntesis representan la pérdida en el area superficial con respecto al material fresco
antes de la vaporizacion.

Tabla 3
Muestra SA tal como se recibio SA después de 4 horas SA después de 8 horas
(m?q) de vapor de agua (m%g) | de vapor de agua (m?/g)
AA-300 311 225 (-28 %) 178 (-43 %)
Impregnacion con K2COs P a4
al 8 % en peso 246 202 (-18 %) 162 (-34 %)
Formada conjuntamente a0 oo
con KoCO3 al 8 % en peso 286 262 (-8 %) 208 (-27 %)

Los resultados de la tabla 3 muestran claramente que la incorporacion de K-COjs sobre la alimina ayuda a retardar
el procedimiento de envejecimiento. Los resultados también muestran que el procedimiento de formacion del
material modificado con base también afecta a su capacidad para resistir el envejecimiento hidrotérmico. El material
cargado con K>COs3 producido mediante impregnacion acuosa sobre la alimina formada perdié el 18 y el 34 % de su
area superficial después de 4 y 8 horas de vaporizacion, respectivamente. El adsorbente producido mediante
formacion conjunta fue el mas resistente al envejecimiento hidrotérmico, mostrando pérdidas de area superficial del
8y el 27 % después de los tiempos de vaporizacion de 4 y 8 horas, respectivamente. Los resultados en la tabla 3
muestran que: (1) la incorporacion de base en alimina retarda el envejecimiento hidrotérmico; y (2) la produccion de
alumina modificada con base mediante un procedimiento de formacién conjunta mejora la estabilidad hidrotérmica
sobre la técnica de produccion por impregnacion acuosa.

Ejemplo 4

Los cuerpos de alumina unida se formaron mediante la adicién de 55 litros de agua a 100 kg de polvo de alumina
activada (92 kg) y carbonato de potasio (8 kg). A continuacién, la mezcla se formé en perlas con un tamafo que
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variaba de malla 4 a 12. Las perlas se envejecieron durante 8 horas a 90 °C y se calcinaron a 400 °C durante 2
horas. Después de las calcinaciones, se evaluo la resistencia al aplastamiento de algunas perlas formadas de malla
6 (3,36 mm) en una unidad de ensayo de compresion Chatillon. La resistencia al aplastamiento promedio medida
para 50 perlas fue de 22 libras (9,97 kg). Esto es significativamente mayor que la resistencia al aplastamiento de una
composicion, segun la Patente US 5,935,894, que utilizé una proporcion agua/sélidos de 0,27 litros de agua’kg de
sélidos en el ejemplo 1 para obtener una composicién que tenia una resistencia al aplastamiento de solo 14 libras
(6,35 kg). El ejemplo actual utilizé una proporcién de agua/sélidos de 0,55 litros/kg.

Aunque la presente invencion se ha descrito en detalle y con referencia a ejemplos especificos de la misma, sera
evidente para un experto en la materia que se pueden realizar varios cambios y modificaciones en la misma sin
apartarse del alcance, tal como se define en las reivindicaciones.
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REIVINDICACIONES

1. Adsorbente que comprende alimina activada y una sal de metales alcalinos, en el que dicho adsorbente se
proporciona mediante un procedimiento que comprende las etapas de:

activar hidrato de aluminio para proporcionar polvo de alimina activada;

granular el polvo de alimina activada con la sal para proporcionar granulos de alimina activada, en el que la sal
constituye del 0,5 al 10 % en peso del adsorbente, que comprende mezclar fisicamente el polvo de alimina activada
y la sal, como minimo, con 0,4 litros de agua por kg de sdlidos;

envejecer los granulos de alumina activada para proporcionar granulos envejecidos, que comprende calentar los
granulos de alimina activada a una temperatura de hasta 100 °C y una humedad relativa de hasta el 100 % durante
hasta 12 horas; y

reactivar los granulos envejecidos para proporcionar el adsorbente, que comprende calentar los granulos
envejecidos hasta una temperatura de 100 a 500 °C,

en el que el procedimiento se lleva a cabo sin afadir una mezcla acuosa de soélidos promotores a la alimina
activada y el adsorbente tiene un area superficial, como minimo, de 250 m?/g.

2. Adsorbente, segun la reivindicacién 1, en el que la sal es un carbonato, un bicarbonato o un fosfato.

3. Adsorbente, segun la reivindicacion 1, en el que la sal es un carbonato, un bicarbonato o un fosfato de litio, sodio
0 potasio.

4. Adsorbente, segun la reivindicacion 1, en el que la sal es carbonato de potasio.
5. Adsorbente, segun la reivindicacién 1, en el que el adsorbente comprende solo una sal.

6. Adsorbente, segun la reivindicacion 1, en el que el adsorbente esta libre de 6xidos de metales alcalinos, metales
alcalinotérreos e ion amonio.

7. Adsorbente, segun la reivindicacion 1, en forma de perlas con un diametro que varia de 0,3 mm a 5 mm.
8. Adsorbente, segun la reivindicacion 1, en forma de un extrusado o una esfera.

9. Adsorbente, segun la reivindicacion 1, que tiene una capacidad para agua, como minimo, del 14 % en peso a
25°Cy el 60 % de HR.

10. Adsorbente, segun la reivindicaciéon 1, en el que el procedimiento se realiza sin impregnaciéon acuosa de la
alimina activada.

11. Procedimiento para la preparacion del adsorbente, segun la reivindicacion 1, comprendiendo dicho
procedimiento las etapas de:

activar hidrato de aluminio para proporcionar polvo de alimina activada;

granular el polvo de alimina activada con la sal para proporcionar granulos de alimina activada, en el que la sal
constituye del 0,5 al 10 % en peso del adsorbente, que comprende mezclar fisicamente el polvo de alimina activada
y la sal, como minimo, con 0,4 litros de agua por kg de sdlidos;

envejecer los granulos de alumina activada para proporcionar granulos envejecidos, que comprende calentar los
granulos de alimina activada a una temperatura de hasta 100 °C y una humedad relativa de hasta el 100 % durante
hasta 12 horas; y

reactivar los granulos envejecidos para proporcionar el adsorbente, que comprende calentar los granulos
envejecidos hasta una temperatura de 100 a 500 °C,

en el que el procedimiento se lleva a cabo sin afadir una mezcla acuosa de soélidos promotores a la alimina
activada.

12. Procedimiento, segun la reivindicacién 11, en el que la etapa de activacién comprende calentar hidrato de
aluminio hasta una temperatura, como maximo, de 1.000 °C.

13. Procedimiento, segun la reivindicacién 11, en el que las particulas del polvo de alimina activada tienen un
diametro que varia de 0,5 a 100 micras.

14. Procedimiento, segun la reivindicacion 11, en el que toda el agua utilizada en el procedimiento esta
sustancialmente libre de solidos promotores antes de mezclarla con el polvo de alimina activada y la sal en la etapa
de granulacion.

15. Procedimiento, segun la reivindicacion 11, en el que el procedimiento se lleva a cabo sin impregnacién acuosa
de la alimina activada.
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16. Procedimiento para la eliminaciéon, como minimo, de CO. y agua de una corriente gaseosa, comprendiendo
dicho procedimiento poner en contacto la corriente gaseosa con el adsorbente, segun la reivindicacién 1, durante un
tiempo eficaz para eliminar, como minimo, el CO: y el agua de la corriente gaseosa, en el que la corriente gaseosa
se pone en contacto con el adsorbente a una temperatura de adsorcién de 0 a 50 °C y una presion de adsorbente de
1,5 a 50 bar absolutos.

17. Procedimiento, segun la reivindicaciéon 16, en el que la corriente gaseosa comprende, como minimo, un
elemento seleccionado del grupo que comprende aire, gas de sintesis y gas natural.

18. Procedimiento, segun la reivindicaciéon 16, en el que el procedimiento es un procedimiento de adsorcién por
oscilacion de temperatura.

19. Procedimiento, segun la reivindicacién 16, en el que el procedimiento es un procedimiento de adsorcién por
oscilacion de presion.

20. Aparato para realizar el procedimiento, segun la reivindicacion 16, comprendiendo dicho aparato:

una fuente de corriente gaseosa que contiene una mezcla gaseosa que comprende CO; y agua;

una camara que contiene el adsorbente, segun la reivindicacion 1; un conducto de alimentacion para transportar la
corriente gaseosa desde la fuente de corriente gaseosa a la camara; y

un conducto para producto adaptado para transportar una corriente gaseosa purificada fuera de la camara después
de que el CO» y el agua se hayan adsorbido de la corriente gaseosa por el adsorbente.

10
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REFERENCIAS CITADAS EN LA DESCRIPCION

Esta lista de referencias citada por el solicitante es Unicamente para mayor comodidad del lector. No forman parte
del documento de la Patente Europea. Incluso teniendo en cuenta que la compilacion de las referencias se ha
efectuado con gran cuidado, los errores u omisiones no pueden descartarse; la EPO se exime de toda
responsabilidad al respecto.

Documentos de patentes citados en la descripcion

+ US 5656064 A, Golden +  US 4855276 A, Osborne
+  US 6125655 A, Millet «  US 4755499 A, Neal

+ US 5935894 A, Kanazirev « US 3865924 A

*  US 5427995 A, Ziebarth «  JP 2043917 A

+ USDG316998 A, Lee + US 5968234 A, Midgett

*+  US5096871 A, Lever
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