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@ Verfahren und Vorrichtung zur Erzeugung von Stickstoff.

@ Es wird ein Verfahren zur Erzeugung von Stick-
stoff durch Tieftemperaturrektifikation von Luft be-
schrieben. Die Luft 1 wird verdichtet (2) und in zwei
Teilstréme 4, 5 aufgeteilt, von denen der erste Teil-
strom 5 abgekihlt und einer Rektifikation 7 zugeflinrt
wird, wihrend der zweite Teilstrom 4 nachverdichtet,

abgekihlt, entspannt und ebenfalls der Rekiifikation
zugeflihrt wird. Der erste Teilstrom wird, bevor er
der Rektifikation zugefiihrt wird, in Warmetausch mit i
Sumpffilissigkeit 11 aus der Rekiifikation gebracht. B .
Stickstoff 17 wird von einem oberen Abschnitt der - N
Rektifikation entnommen. \
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Verfahren und Vorrichtung zur Erzeugung von Stickstoff

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Erzeu-
gung von Stickstoff durch Tieftemperaturrekiifika-
fion von Luft, bei dem die Luft verdichtet und in
2wei Teilsrbme geteilt wird, von denen der erste
abgekilihit und einer Rektifikation zugefihrt wird,
wahrend der zweite nachverdichtet, abgekiihit, ent-
spannt und ebenfalls der Rekiifikation zugeflihrt
wird, und bei dem der Stickstoff von einem oberen
Abschniit der Rekiifikation entnommen wird. Die
Erfindung betrifft auBerdem eine Vorrichiung zur
Durchftihrung eines derartigen Verfahrens.

Durch die DE-OS 30 35 844 ist bereits ein
Verfahren der eingangs genannten Art bekannt ge-
worden. Die Druckschrift zeigt ein Verfahren zur
Gewinnung von Sauerstoff mittlerer Reinheit, wobei
- insbesondere bei dem Ausflihrungsbeispiel
gem&B Figur 2 - ein Stickstoffstrom mit im wesent-
lichen Atmospharendruck gewonnen wird. Der er-
ste, nicht nachverdichtete Teilluftstrom wird bei
diesem Verfahren unmitielbar nach seiner
Abkiihlung in die Rekiifikationskolonne geleitet,
wdhrend der zweite, nachverdichiete Teilstrom
nach seiner Abkiihlung in Wirmetausch mit Zerle-
gungsprodukien noch in  W3armetausch  mit
Sumpfflissig keit aus der Rekiifikation gebracht
und anschiieBend drosselentspannt wird, bevor er
ebenfalls in die Rekiifikationskolonne geleitet wird.
Vom Kopf der Rektifikationskolonne wird ein Stick-
stoffstrom eninommen, der arbeitsieistend auf etwa
Atmosphérendruck entspannt wird. Der gréBte Teil
der bei der Entspannung des Stickstoffs gewonne-
nen Arbeitsleistung wird auf den Nachverdichier flir
den zweiten Teilluftstrom Ubertragen.

Dieses Verfahren weist den Nachieil auf, daB
der mit einem Druck von ca. 3,3 bar gewonnene
Stickstoff entspannt werden muB, um den Lufi-
Nachverdichier anzutreiben. Wird vom Verbraucher
Stickstoff mit erhShtem Druck gewlinschi, so muB
der Stickstoif von Atmosphdrendruck auf den
gewiinschten Druck verdichtet werden. Sofern der
mit erhShtem Druck aus der Rekiifikation gewon-
nene Stickstoff ohne vorherige Entspannung an
den Verbraucher abgegeben wird, muB zusitzlich
Energie flir die Nachverdichtung des zweiten Teil-
luftstroms aufgewendet werden, was ebenfalls
unwirtschafilich ist.

Der vorliegenden Erfindung liegt daher die Auf-
gabe zugrunde, ein Verfahren zur Gewinnung von
Stickstoff der eingangs genannten Art zu ent-
wickeln, mit dem auf wirtschafiliche Weise Stick-
stoff mit Uberatmosphérischem Druck gewonnen
werden kann.
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Diese Aufgabe wird erfindungsgem&s dadurch
geldst, daB der erste (nicht nachverdichtete) Teil-
strom, bevor er der Rektifikation zugefihrt wird, in
Wirmetausch mit Sumpffliissigkeit aus der Rektifi-
kation gebracht wird.

Im Gegensatz zu dem vorbekannien Verfahren
wird erfindungsgem&B der nicht nachverdichiete
Teilluftstrom flir die Beheizung des S3dulensumpfes
verwendet. Durch das Beheizen des Sumpfes
erhdht sich in Sumpf der Sauersioffgehalt. Gleich-
2eitig steigt der Stickstoffgehalt im Kopf der Rekiifi-
kationskolonne, so daB eine hohe Ausbeute sicher-
gestellt ist. Der gesamte zweite Luft-Teilstrom, der
nun nicht mehr, wie beim vorbekannten Verfahren,
zur Beheizung des Kolonnensumpfes herangezo-
gen wird, wird nach seiner Verdichtung arbeitslei-
stend entspannt, wobei die bei der Entspannung
geleistete Arbeit mindestens teilweise auf den
Nachverdichter flir den zweiten Teilluftsirom
Ubertragen wird. Dadurch ist es nicht mehr erfor-
derlich, den bei der Rekiifikation gewonnenen
Stickstoff zum Antrieb des Nachverdichters zu ent-
spannen. Demgem&B8 148t sich mit dem erfindungs-
gem#Ben Verfahren auf wirtschaftliche Weise Stick~
stoff mit erh&htem Druck gewinnen.

GemadB einem bevorzugten Erfindungsmerkmal
wird die Entspannung des zweiten Teilstroms ar-
beitsleistend durchgefiihrt und mindestens ein Teil
der bei der Entspannung geleisteten Arbeit zur
Nachverdichtung des zweiten Teilstroms einge-
setzt.

Bei einer bevorzugten Weiterbildung des erfin-
dungsgem&Ben Verfahrens wird die Rekiifikation
einstufig durchgeflhrt.

Bei einer bevorzugten Weiterbildung des erfin-
dungsgem#Ben Verfahrens wird der Sticksioff bei
einem Druck zwischen 3 und 10 bar gewonnen.
Vorzugsweise betrdgt der Stickstoffdruck zwischen
3 und 6 bar.

Es erweist sich als zweckm#Big, wenn gemiB
einer bevorzugten Weiterbildung des erfindungs-
gem&fen Verfahrens der zweiten Teilstrom vor sei-
ner Entspannung eine hdhere Temperatur als der
erste Teilstrom vor seinem Wirmetausch mit der
Sumpfflissigkeit aufweist.

Bei einer weiteren Ausiiihrungsform des erfin-
dungsgemiBen Verfahrens wird Sumpffliissigkeit
aus der Rekiifikation in W&rmetausch mit dabei
zumindest teilweise kondensierendem Stickstoff im
Kopf der Rekiifikation verdampft und dabei entste-
hendes Restgas zur Regenerierung einer Reini-
gungsstufe flir die zu zerlegende Luft verwendet.
Die Luft wird vorzugsweise in Molsieben gereinigt,
die mit dem anfallenden Restgas, oder zumindest
einem Teilstrom davon,regeneriert werden.
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Eine Vorrichtung zur Erzeugung von Stickstoff
durch Tieftemperaturrektifikation von Luft mit einer
Rektifizierkolonne, die mit einer Zuflihrungsleitung
fiir zu zerlegende Luft verbunden ist, wobei von der
Zufihrungsleitung eine einen Verdichter und eine
Entspannungseinrichtung enthaltende Zweigleitung
abzweigt, die ebenfalls in die Rektifizierkolonne
miindet, ist dadurch gekennzeichnet, daB in der
Zweigleitung ein Wérmetauscher angeordnet ist,
der mit dem Sumpf der Rekiifizierkolonne in
wérmetauschender Verbindung steht.

Der Wérmetauscher kann auBerhalb der Rekti-
fizierkolonne angeordnet sein, wobei seine
Heizfldchen einerseits mit der Sumpffllissigkeit und
andererseits mit dem Gasraum oberhalb der
Flissigkeit in Verbindung stehen. Gem#B einer be-
vorzugten Ausflhrungsform des Erfindungsgegen-
standes ist der Warmetauscher im Sumpf der Rek-
tifizierkolonne angeordnet.

Die Erfindung sowie weitere Einzelheiten der
Erfindung werden anhand sines schematisch dar-
gestellten Ausflhrungsbeispiels niher erlZutert.

Hierbei zeigt die Figur eine schematische Dar-
stellung eines Verfahrens zur Erzeugung von Stick-
stoff unter er héhtem Druck.

Zu zerlegende Luft 1 wird in sinem Verdichter
2 von etwa 1 bar auf 6 bar verdichtet. Die verdich-
tete Luft wird einer Reinigungsstufe 3 zugefiihrt, in
der in der Luft enthaltene Verunreinigungen, insbe-
sondere Wasser und Kohlendioxid entfernt werden.
Bei der Reinigungsstufe 3 handelt es sich vorzugs-
weise um in periodischem Wechsel betriebene
Molsiebe, die jewsils abwechseind beladen und
regeneriert werden.

Die gereinigte Luft wird in zwei Teilstréme 4, 5
aufgeteilt. Der erste Teilstrom 5, der mengenmiBig
etwa 40 % der zu zerlegenden Luft beirdgt, wird in
einem Wérmetauscher 6 in Wirmetausch mit Zer-
legungsprodukien auf etwa 100 K abgekihit und
anschlieBend in einem Wirmetauscher 10, der in
der Sumpfillissigkeit 11 einer Rektifizierkolonne 7
angeordnet ist, in Wérmetausch mit der dabei teil-
weise verdampfenden Sumpffliissigkeit 11 weiter
abgekuhlt und mindestens zum Teil verflussigt, be-
vor er in die Rektifizierkolonne 7 eingeleitet wird.

Der zweite Teilstrom 4 (etwa 60 % der zu
zerlegenden Luft) wird in einem Nachverdichter 8
auf einen Druck von etwa 7 bar nachverdichtet und
anschliefend ebenfalls in dem Wirmetauscher 6 in
Waérmetausch mit Zerlegungsprodukten abgekdihit.
Der zweite Teilstrom 4 wird an einer Zwischenstelie
aus dem Wirmetauscher 6 entnommen. Seine
Temperatur betrédgt etwa 120 K und ist damit héher
als die Temperatur des ersten Teilstroms bei sei-
ner Entnahme aus dem Wirmetauscher 6. Der
zweite Teilstrom wird anschlieBend in einer Turbine
9 arbeitsleistend auf einen Druck von ca. 4 bar
entspannt und in die Rektifizierkolonne 7 geleitet.
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Durch die vorzeitige Entnahme des zweiten Teil-
stroms aus dem Wirmetauscher 8 ist sicher-
gestellt, daB in der Turbine 9 keine Entspannung
ins NaBdampfgebiet erfoigt. Die an der Turbine 9
gewonnene Arbeit wird volistindig auf den Nach-
verdichter 8 Ubertragen.

in der Rektifizierkolonne 7, die bei einem Druck
von ca. 4 bar betrieben wird, findet eine Zerlegung
der Luft in eine sauerstoffreiche Fliissigkeit 11, die
sich im Sumpf der Rektifizierkolonne sammelt und
eine stickstoffreiche Gasfraktion, die sich im Kopf
der Rekiifizierkolonne sammelt, statt. Der Stickstoff
wird Uber eine Leitung 17 vom Kopf der Rektifizier-
kolonne 7 mit siner Reinheit von ca. 99,9999 %
entnommen und in dem Wirmetauscher 6 in
Wirmetausch mit den beiden Luft-Teiistrémen 4, 5
angewdrmt, vor er aus der Anlage abgezogen wird.
Der Druck des gewonnenen Stickstoffs ist
(abgesehen von Druckverlusten beim Durchgang
durch den Wirmetauscher 8) gleich dem Druck in
der Rektifizierkolonne 7.

Vom Sumpf der Rektifizierkolonne 7 wird
sauerstofireiche Fllssigkeit Uber eine Leitung 12
entnommen und, nach Unterkiihlung in einem
Wiérmetauscher 13 einem Kondensator-Verdampfer
im Kopf der Rektifziersdule 7 zugefiihrt. Die sauer-
stoffreiche Flissigkeit wird dort in Wirmetausch
mit  kondensierendem  Stickstoff, der als
Ricklaufflissigkeit in die Rektifizierkolonne
zuriickrieseilt, verdampft. Das dabei entstehende
Restgas wird Uber eine Leitung 14 entnommen
und, nach Anwarmung im W&rmetauscher 13, dem
Wirmetauscher 6 zugefiihrt, wo es in Wirmetau-
sch mit den Luft-Teilstrémen 4, 5 weiter an-
gewérmt wird. Ein Teil des Restgases (Leitung 15)
wird aus der Anlage abgezogen, ein anderer Teil
(Leitung 16) wird als Regeneriergas der Reini-
gungsstufe 2 zugefiihrt.

Anspriiche

1. Verfahren zur Erzeugung von Stickstoff
durch Teiftemperaturrektifikation von Luft, bei dem
die Luft verdichtet und in zwei Teilstréme aufgeteilt
wird, von denen der erste abgekiihit und einer
Rekiifikation zugeflihrt wird, wahrend der zweite
nachverdichtet, abgekiihlt, enispannt und ebenfalls
der Rekifikation zugeflihrt wird und bei dem Stick-
stoff von einem oberen Abschnitt der Rektifikation
entnommen wird, dadurch gekennzeichnet, daf der
erste Teilstrom (5), bevor er der Rektifikation (7)
zugeflhrt wird, in Wirmetausch mit
Sumpfflssigkeit (11) aus der Rektifikation (7) ge-
bracht wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, da8 die Entspannung des zweiten
Teilstroms (4) arbeitsleistend durchgeflihrt und
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mindestens ein Teil der bei der Entspannung gelei-
steten Arbeit zur Nachverdichiung des zweiten
Teilstroms (4) singesetzt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, daB die Rekiifikation (7) einstufig 5
durchgefihrt wird.

4. Veriahren nach einem der Anspriiche 1 bis
3, dadurch gekennzeichnet, daB der Stickstoff (17)
bei einem Druck zwischen 3 und & bar gewonnen
wird. 10

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis
4, dadurch gekennzeichnet, daB der zweite Teil-
sirom (4} vor seiner Entspannung eine h&here
Temperatur als der erste Teilstrom (5) vor seinem
Waérmetausch mit der Sumpfflissigkeit (11) auf- 15
weist.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis
5, dadurch gekennzeichnet, daB Sumpffilissigkeit
{11) aus der Rektifikation (7) in Warmetausch mit
dabei zumindest teilweise kondensierendem Stick- 20
stoff im Kopf der Rekiifikation (7) verdampft und
dabei entstehendes Resigas (18) zur Regenerie-
rung einer Reinigungsstufe (3) fir die zu zerie-
gende Luft verwendet wird.

7. Vorrichtung zur Erzeugung von Stickstoff 25
durch Tieftemperaturrekiifikation von Luft mit einer
Rekiifizierkolonne, die mit einer Zufiihrungsleitung
flir zu zerlegende Luft verbunden ist, wobei von der
ZufUhrungsieitung eine einen Verdichter und sine
Entspannungseinrichiung enthaliende Zweigleitung a0
abzweigt, die ebenfalls in die Rekiifizierkolonne
miindet, dadurch gekennzeichnet, daB in der Zwei-
gleitung ein Warmetauscher (10) angeordnet ist,
der mit dem Sumpf der Rekiifizierkolonne (7) in
wiarmetauschender Verbindung steht. 35

8. Vorrichtung nach Anspruch 7, dadurch ge-
kennzeichnet, daB der WH&rmetauscher (10) im
Sumpf der Rekiifizierkolonne (7) angeordnet ist.

50
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