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	DISCLAIMER
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No part of this document may be copied or otherwise shown or disclosed to third parties without the prior consent of Air Liquide.
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This document should not be confused with federal, state, provincial, or municipal specifications or regulations, insurance requirements or national safety codes.

	

	This document is issued and administered by ALTEC EUROPE Equipment.
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Introduction

1.1 Objet

1.1.1 Objectif

Ce standard définit le matériel et le réglage à mettre en place sur un stockage d’azote liquéfié (LIUN) dans le but : 

· D’assurer une pression stable de la phase gazeuse (Kit 1),
· OU d’assurer une pression stable en bas de stockage (phase liquide) et donc au point d’utilisation (Kit 2). 
Ces kits de régulation sont bases sur la conception de l’EUROTANK (Celine 3) mais peuvent être adaptés à tout autre stockage. 
1.1.2 Champ d’application

Ce standard s’applique aux stockages régulés à basse pression alimentant des applications cryogéniques. Les applications utilisant de l’azote liquide nécessitent généralement une pression basse et stable afin d’obtenir une qualité de liquide constante et un azote aussi froid que possible au point d’utilisation. C’est pourquoi il est au minimum nécessaire d’ajouter une régulation de type 1 à tout stockage utilisé en Cryogénie.

Certaines applications utilisent l’impact du spray d’azote liquide ou le contact direct entre le produit et l’azote liquide. Pour ces applications, le stockage a besoin d’une température et d’une pression aussi basses et aussi constantes que possible. Le Kit 2 de régulation du stockage permet d’atteindre cet objectif.

L’annexe A présente un guide de choix du type de régulation en fonction de l’application cryogénique concernée.

1.2 Definitions

	Fluide=LIN
	Azote cryogénique (liquide et partiellement gazeux)

	Gaz
	Phase gazeuse de l’azote cryogénique

	Liquide
	Phase liquide de l’azote cryogénique

	PBUC = RMP
	Pressure Build-Up Coil = Réchauffeur de Mise en Pression

	PBV = RP
	Pressure Building Vaporizer = Régulateur de Pression


1.3 Documents Air Liquide de référence

	RI E-05-01
	“Standard de stockage cryogénique – l’ Eurotank”

	E_CRYO-04-EN-DRW-101
	P&ID: Eurotank storage – Size 3000 to 21000 liters with economizer

	E_CRYO-04-EN-DRW-102
	P&ID: Eurotank storage – Size 33000 to 53000 liters without economizer

	E_CRYO-04-EN-DRW-103A
	P&ID: Top Pressure Regulation (Type 1) (based on Eurotank storage)

	E_CRYO-04-EN-DRW-103B
	P&ID: Bottom Pressure Regulation (Type 2) (based on Eurotank storage)

	E_CRYO-04-EN-DRW-104
	Bottom Pressure Regulation (Type 2) – Electrical cabinet

	E_CRYO-04-EN-DS-201
	Design Standard on Cryogenic lines


2 Objectif de la Régulation

2.1 Principaux facteurs de dysfonctionnement ou de sur-consommation d’azote liquide (LIN)

Ce paragraphe définit 6 causes de dysfonctionnement de l’application cryogénique ou de sur-consommation d’azote, basées sur un stockage de conception type EUROTANK (sans régulation de type 1 ou 2). 
L’EUROTANK a la particularité d’être capable de fournir du liquide et du gaz. Il est équipé d’un système de réchauffeur de mise en pression pour maintenir la pression du stockage lorsqu’il est utilisé, mais il n’a pas de système de mise à l’air de la pression afin de maintenir la pression du stockage lorsqu’il n’est pas utilisé. (cf. Schémas E_CRYO-04-EN-DRW-101 et E_CRYO-04-EN-DRW-102)
2.1.1 Augmentation de pression du fait des pertes thermiques du stockage

Lorsque le stockage n’est pas utilisé, les pertes thermiques induisent une augmentation de pression dans le stockage d’environ 300 mbar par jour, qui dépend de la température extérieure, de l’état du liquide dans le stockage et du vieillissement du stockage. La pression diminue seulement lorsque le liquide est consommé.

Cette augmentation de pression peut augmenter la température de l’azote liquide. Lorsque l’application client redémarre, la consommation spécifique d’azote peut être bien trop importante ou le fonctionnement correct impossible. 

Remarque : sur les anciens stockages (avant les Eurotank), un déverseur est généralement installé pour évacuer l’excès de gaz et de pression. 

2.1.2 Baisse de la pression bas de cuve du fait de la diminution de la hauteur liquide pendant la consommation d’azote. 

· 1 m hauteur liquide (  g h = 74 mbar, 

· Pour une consommation client de  3000 kg/h de LIN, la variation de pression due à la diminution de la hauteur liquide dans le stockage est d’environ 50 à 100 mbar par heure (en fonction du diamètre du stockage). 

Cette variation de pression induit des performances irrégulières du procédé cryogénique. De plus, de façon à garder un minimum de pression lorsque le stockage est vide, il est nécessaire d’augmenter le réglage de la pression de la phase gazeuse (voir l’effet de stratification). 
2.1.3 Remplissage du stockage 

Pendant le remplissage du stockage, la pression est plus ou moins modifiée (remplissage par le haut et/ou par le bas). Si la pression est trop importante après le remplissage, seule la consommation client permet de l’abaisser. Si la pression est trop faible après le remplissage, le RMP augmentera lentement la pression.

2.1.4 Stratification 

Lorsque le liquide passe à travers le RMP (réchauffeur de mise en pression) pour être vaporisé et augmenter la pression dans le stockage, il est gazeux mais plus froid que la phase gazeuse du stockage. Par contact entre ce gaz froid et la phase gazeuse, la phase gazeuse se re-condense partiellement et produit une couche de liquide chaud en haut de la phase liquide. C’est ce qu’on appelle ici la stratification. Plus on a besoin de vaporiser de l’azote liquide, plus la stratification est rapide. 

Lorsque le stockage se vide, cette stratification peut induire une perte rapide de débit en typiquement moins de 30 minutes, même si l’application est régulée par une vanne proportionnelle.

Une régulation de type 2 permet de diminuer la pression de la phase gazeuse et induit donc moins de liquide à vaporiser. La couche de liquide chaud est plus fine. Cela permet d’utiliser le liquide jusqu’à ce que le niveau de liquide atteigne 10 à 15%. Sans cette régulation, le stockage ne peut être utilisé que jusqu’à 30 à 50%.

Remarque : les pertes thermiques du stockage contribuent également à ce phénomène de stratification et sont mentionnées en point 6).

2.1.5 Trop faible capacité du Réchauffeur de mise en pression 

La pression du stockage diminue parce que la capacité du réchauffeur de mise en pression ne peut pas compenser le débit de consommation du client. D’après Cryolor :

· Pour les stockages 3000 à 10000 l, la consommation client doit être limitée à 1600 Nm3/h (2000 kg/h or 2500 l/h) sous 3 bar pendant 8 heures.

· Pour les stockages 27000 à 47000 l, la consommation client doit être limitée à 4900 Nm3/h (6125 kg/h or 7580 l/h) sous 3 bar pendant 8 heures. 

Pour une consommation plus importante et constante, une augmentation de la capacité de vaporisation est nécessaire. Cela peut se faire en augmentant la longueur de l’échangeur ou en ajoutant un autre échangeur. 

Remarque : ce type de changement sur le RMP doit être approuvé par un organisme notifié et le débit capable des soupapes doit être recalculé. 

2.1.6 Variation de la temperature du LIN (plus ou moins sous-refroidi ou à l’équilibre)
En plus du phénomène de stratification mentionné ci-dessus, la température de l’azote liquide peut varier du fait : 
· De l’augmentation de la température du liquide dans le camion (dépend de la durée du transport)
· De la façon dont le stockage est rempli (par le ciel ou par le fond) : lorsque le stockage est rempli par le ciel, le liquide condense partiellement la phase gazeuse et sa température augmente.
· Des pertes thermiques du stockage (augmente la stratification et donc la température de l’azote entre 2 remplissages).
Une augmentation de la température de l’azote liquide induit une augmentation de la création de gaz au court du transfert de liquide vers l’application et donc une augmentation des pertes de charges. Il en résulte une pression plus faible et/ou un débit massique plus faible à l’application, entraînant éventuellement un dysfonctionnement du procédé client. 

Pour éviter ce type de perturbation, on peut :

· Modifier la ligne de transfert (plus courte, mieux isolée, ..)

· Remplir préférentiellement le stockage par le bas

· Demander au client de diminuer la pression de son stockage (à 0,5 barg) et de mettre à l’air les quantités de gaz correspondantes afin de refroidir le liquide toujours à la même température. La pression n’est augmentée à la pression de fonctionnement de l’application que juste avant le démarrage de l’application. Attention, le diamètre de la tuyauterie de mise à l’air de l’azote gazeux sur le stockage doit avoir un diamètre supérieur au DN15 disponible en V21 de l’Eurotank, sinon l’opération de dégazage peut prendre plusieurs heures.

· Ou bien standardiser la pression et la température de l’azote liquide juste en amont du procédé en ajoutant un séparateur de phase (mais le prix peut être prohibitif pour des consommations importantes).

Exemple : pour abaisser la pression de 2,5 barg à 0,1 barg :

· 12.5 % du liquide doit être mis à l’air si le liquide est initialement à l’équilibre (-183.5°C). Pour un stockage 50000 l cela prendrait environ 12 heures à travers un DN15.

· 1% du liquide doit être mis à l’air sir le liquide est initialement sous-refroidi à  –194°C. Pour un stockage 50000 l cela prendrait environ 1 heure à travers un DN15.

2.2 Fonction des Régulations Type 1 et Type 2

Les kits de régulation 1 et 2 ont respectivement pour objectif d’agir sur les facteurs de dysfonctionnement ou de sur-consommation d’azote suivants : 

	Facteurs de dysfonctionnement du procédé cryogénique ou de sur-consommation d’azote.
	TYPE 1 (régulation phase gaz)
	TYPE 2 (régulation bas de cuve)

	1 - Augmentation de pression du fait des pertes thermiques du stockage
	Supprime les effets
	Supprime les effets

	2 - Baisse de la pression bas de cuve du fait de la diminution de la hauteur liquide pendant la consommation d’azote.
	Sans action
	Supprime les effets

	3 - Remplissage du stockage
	Sans action
	Diminue les effets

	4 - Stratification
	Sans action
	Diminue les effets

	5 - Trop faible capacité du Réchauffeur de mise en pression
	Sans action
	Sans action

	6 - Variation de la température du LIN
	Sans action
	Sans action


La régulation TYPE 1 est nécessaire pour le bon fonctionnement de toute application cryogénique. Elle est déjà e place sur de nombreux stockage faits pour la cryogénie (basse pression). 
Les objectifs de la régulation de pression TYPE 2 sont :

· (pour certains procédés), Limiter les plaintes client dues à des performances procédé irrégulières 

· Diminuer et stabiliser la consommation spécifique d’azote, 

· (dans certains cas), Diminuer le niveau limite pour la livraison d’azote.
L’annexe A présente un guide de choix du type de régulation (type 1 ou 2) en fonction du type d’application cryogénique.

2.3 Sécurité et fiabilité

Les kits de régulation doivent être conçus et installés en toute sécurité. Les risques suivants ont été pris en compte dans la conception du KIT 2 (cf. schéma E_CRYO-04-EN-DRW-103b).

	N°
	Evénements redoutés et leurs causes
	Sécurité Fiabilité
	Conséquences
	Barrières sécurité et fiabilité

	1
	RMP bloqué ouvert (PV02 bloquée ouverte) 
	S / R
	Augmentation de pression, dysfonctionnement procédé, Ouverture des Soupapes (évite éclatement stockage) 
	Le “RP” est conservé en place et est réglé à une pression plus haute de façon à prendre le relais en cas de défaillance PV02. 

	2
	RMP bloqué fermé (PV02 bloquée fermée)
	R
	Diminution de pression, Arrêt de l’approvisionnement client.
	PV02 est normalement ouverte. 

Un filtre est inclus dans le RP et protège PV02.

	3
	Envahissement liquide du RMP (consommation cliente trop importante comparée au dimensionnement de l’échangeur)
	R
	Diminution de pression, Arrêt de l’approvisionnement client.
	Vérification avant démarrage que les besoins clients sont inférieurs à la Capacité du RMP

	4
	Remplissage du stockage à travers le RMP et à contre-courant (de W2 à W1)
	R
	Réchauffage du LIN avant d’entrer dans le stockage, envahissement liquide du RMP
	Clapet anti-retour CV01

	5
	Vanne PV01 bloquée ouverte
	R
	Diminution de pression, Arrêt de l’approvisionnement client.
	PV01 est normalement fermée

V21 peut être fermée manuellement

	6
	Vanne PV01 bloquée ouverte (prise en glace dûe au cryo-pompage). 
	S / R
	Augmentation de pression, dysfonctionnement procédé, Ouverture des Soupapes (évite éclatement stockage)
	Serpentin ajouté à la sortie de PV01.

	7
	Liquide bloqué entre 2 vannes
	S
	Eclatement du tube
	Soupape d’expansion thermique entre 2 points pouvant emprisonner du gaz froid.

PSV01 entre V21 et PV01 

PSV02 entre RP et PV02

PSV03 entre W21 et CV01


Pour le KIT N°1, les événements redoutés numéros 5, 6, et 7 s’appliquent et les barrières de sécurité et de fiabilité sont les mêmes.

3 Description des KITS et spécification du matériel

3.1 Régulation de pression de Type 1

Voir Schéma N° E_CRYO-04-EN-DRW-103A Régulation de pression haut de cuve.

Toute sur-pression sur la phase gazeuse est mise à l’air par un déverseur PCV01 placé en aval de la vanne V21.

	KIT DE REGULATION PRESSION HAUT DE CUVE (KIT 1)

	PARTIE
	Repère
	Accessoires
	Fonction
	Caractéristiques
	Exemple de fournisseur et référence

	1
	PSV01

	Soupape
	Mettre à l’air la surpression issue du gaz froid ou du liquide bloqué entre V21 et PCV01
	 ¼” , 6barg

Bronze
	HEROSE 6001.0200.28006.0

SAP 42056

	
	PCV01
	Déverseur
	S’ouvrir et se fermer en fonction d’une pression réglée entre 0,5 et2,5 barg. 
	½” DN15
	CASH ACME Model B Ref: TYCO 12 290

	
	Serpentin
	Serpentin
	Eviter le cryopompage qui bloquerait PCV01 et éviter la prise en glace du silencieux.
	4 anneaux de 100 mm de rayon, en min. DN15
	

	
	SI01
	Silencieux (sur demande client)
	Eviter le bruit pour les voisins 
	½” NPT
-10/12 dB

Acier Inox
	SILEO 
Ref: D0205-3055


Régulation de pression de TYPE 2

Voir Schéma N° E_CRYO-04-EN-DRW-103B Régulation de pression bas de cuve et E_CRYO-04-EN-DRW-104 Schéma électrique.

Afin d’éviter les variations de pression en bas de cuve (phase liquide), le kit utilise cette pression bas de cuve (au lieu de la pression phase gazeuse) pour ouvrir le réchauffeur de mise en pression ou pour ouvrir la mise à l’air du stockage. Le régulateur de pression existant sur le réchauffeur de mise en pression est gardé ouvert (réglé à une pression supérieure) afin de bénéficier de son filtre intégré et de pouvoir l’utiliser en cas de défaillance du kit (PV02 bloquée ouverte). 

A partir d’un stockage type EUROTANK, le kit 2 consiste à :

· (Partie 1): ajouter une vanne PV01 an aval de la vanne V21 qui s’ouvre à Pbas de cuve=PSH et ferme à Préglage. 

· (Partie 2): ajouter une vanne PV02 en aval de l’échangeur atmosphérique qui s’ouvre sur Pbas de cyve=PSL et ferme à Préglage
· (Partie 3): ajouter un pressostat avec une indication locale de pression qui mesure la pression bas de cuve et qui a deux relais (PSH et PSL) 

Pression de réglage bas de cuve: Préglage =0,5 to 2,5 barg

PSH= Préglage + 100 mbar 

PSL= Préglage -100 mbar
· Régler la pression du régulateur de pression (RP) à une pression supérieure
PRP=Préglage + 1 bar 

La différence entre Préglage. et PRP doit être supérieure à la pression de la hauteur liquide lorsque le stockage est plein mais PRP doit être inférieure à la pression de tarage des soupapes !

Remarque : réglage du régulateur de pression (RP), 

· déconnecter PV02 (normalement ouverte)

· régler le RP à PRP
· connecter PV02

	REGULATION DE PRESSION BAS DE CUVE (KIT 2)

	PARTIE
	Repère
	Accessoire
	Fonction
	Caractéristiques
	Exemple de fournisseur et référence

	1
	PSV01

	Soupape
	Mettre à l’air la surpression issue du gaz froid ou du liquide bloqué entre V21 et PV01
	 ¼” , 6barg
	HEROSE 6001.0200.28006.0

SAP 42056

	
	PV01
	Vanne solénoïde
	S’ouvrir et se fermer pour réguler la pression
	DN 15, Normalement fermée
	DYNATEC KBMF 1010L

	
	Coil
	Serpentin
	Eviter le cryo-pompage qui bloquerait PV01 et éviter la prise en glace du silencieux.
	4 anneaux de 100 mm de rayon, en min. DN15
	

	
	SI01
	Silencieux (sur demande client)
	Eviter le bruit pour les voisins
	½” NPT
-10/12 dB

Acier Inox
	SILEO 
Ref: D0205-3055

	2
	PSV02

	Soupape
	Mettre à l’air la surpression issue du gaz froid ou du liquide bloqué entre  RP et PV02
	 ¼” , 6barg
	HEROSE 6001.0200.28006.0

SAP 42056

	
	PV02
	Vanne solénoïde 
	S’ouvrir et se fermer pour réguler la pression

Normallement ouverte pour permettre au RP de prendre le relais (à une pression supérieure) en cas de défaillance de la vanne PV02.
	DN 15, Normalement ouverte

Corps bronze
	DYNATEC KCMF 2010L

	
	CV01
	Clapet anti-retour
	Avoid liquid in the pressure building vaporizer during truck delivery
	DN 15
	HEROSE

05416.1521.0004

SAP 84257


	
	PSV03

	Soupape
	Mettre à l’air la surpression issue du gaz froid ou du liquide bloqué entre W21 et PV02
	 ¼” , 6barg
	HEROSE 6001.0200.28006.0

SAP 42056

	3
	PEISLH01
	Pressostat numérique avec indication locale de pression et sortie RS485 pour connexion éventuelle au Teleflo. 
	Mesurer la pression bas de cuve

Afficher la pression mesurée sur son écran

Pouvoir être réglé localement ou à distance (par le DIVA)

Avoir 2 sorties relais pression haute et basse avec hystérésis.
	P=0,5 à 2,5 barg 

PSL=P - 100 mbar

PSH=P + 100 mbar
	BOURDON TED50

or

IFM Electronic PN7026


Annexe A

Choix du type de régulation (Kit 1 ou 2) en fonction de l’application cryogénique concernée
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CLASSIFICATION DES APPLICATIONS CRYO AZOTE

Complexe

Immersion

Phases liquide et gaz 

(pulvérisation et convection)

Phase gaz  (convection)

Transfert de 

chaleur

Type 2**

Type 1 or Type 2*

Type 1 or Type 2*

Type 1

Régulation du 

stockage

Très faible variation

Faibles variations

P < 2 

barg

Faibles variations

P < 3

barg

Variations acceptables 

entre 1.5 et 4

barg

Pression de 

service

0% to 1% (fixe)

3%

3%

5 %

% maxi de gaz 

(massique)

Distributeur de 

gouttelettes 

(DROPPEL)

Barattes et mélangeurs 

de viande (sans 

contrôle spécial) 

(CRYOMIX)

Cryo

-

cristallisation

Durcissement de cône 

glacé

Extrusion d’aluminium

Emmanchement

cryo

CFP, CFV avec 

pompe, 

CFV 

Altec 

sans 

top

-

spray

Tunnels (ZF2, ZF3, 

CRYOMASTER, HIMALAYA)

Quelque Tunnel spiral (CFS) 

CFP sans pompe

CFV sans pompe

Barattes et mélangeurs de 

viande (avec contrôle spécial)

Cryo 

broyage

Vis cryogénique

Tressage des tuyaux

Extrusion d’aluminium  (avec 

contrôle spécial)

Armoire de surgélation 

(SILVERSAS)

Tunnel installé pour 

fonctionner en mode 

convection

Quelque Tunnel spiral (CFS)

ALASKA

Traitement de COV 

Cryo 

Ébavurage

Quelque 

cryo 

broyage 

Tests (

Alt

et 

Hass

)

Lyophilisation

Principaux 

équipements 

d’application

D

Qualité d’azote très 

stricte

C

Froid du liquide 

uniquement

B

Froid pulvérisé

A

Source générale de froid

Besoins 

process

* 

Une

régulation

de 

pression

(TYPE 2) 

peut

être

installée

pour 

réduire

les 

pertes

de 

gaz

.

** 

Si 

un 

séparateur 

de phase à 

pression régulée est inclus dans l’installation

, 

il n’y 

a pas 

besoin 

de 

réguler 

le 

stockage

.

 

Annexe B

Stratification de la température de stockage et évolution dans le temps 
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L’état du gaz dans 

le 

stockage varie 

avec le temps (

exemple

)

P 

ciel gazeux du stockage

= 2,7 

barg

T = 

-

187

°

C 

é

quilibre

à

1,5 

barg

T = 

-

183

°

C 

é

quilibre

à

2,7 

barg

Apr

è

s 

une semaine

, 

le 

liquide est 

à

l

’é

quilibre 

avec 

sa 

pression

Juste

apr

è

s 

remplissage

, le 

liquide 

est sous

-

refroidi

(

pression d

’é

quilibre

< 

pression du stockage

)

Les entr

é

es de 

chaleur r

é

chauffent 

partiellement

le 

liquide

et 

entra

î

nent une

stratification 

dans

le 

stockage


