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©  Verfahren  und  Vorrichtung  zur  Luftzerlegung  durch  Rektifikation. 

©  Dieses  Verfahren  dient  zur  Luftzerlegung  durch 
Rektifikation.  Im  Anschluß  an  eine  zweistufige  Rekti- 
fikation  3  wird  aus  einer  Rohargonkolonne  10  eine 
Fraktion  22  einige  Böden  oberhalb  des  Sumpfes 
entnommen,  in  eine  Reinstsauerstoffkolonne  23  ein- 
geführt  und  dort  in  eine  Restgasfraktion  24  und  in 
hochreinen  Sauerstoff  25,26  zerlegt.  Zusätzlich  oder 
alternativ  hierzu  kann  mit  Hilfe  einer  Reinststickstoff- 
kolonne  31,  in  die  stickstoffreiches  Gas  27  aus  der 
ersten  Rektifizierstufe  2  eingespeist  wird,  hochreiner 
Stickstoff  hergestellt  werden.  Die  Sumpffraktion  29 
aus  der  Reinststickstoffkolonne  31  wird  in  die  erste 
Rektifiziierstufe  2  zurückgeführt,  aus  der  einige 

^   Böden  unterhalb  des  Kopfes  hochreiner  Stickstoff  34 
entnommen  wird. 
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Verfahren  und  Vorrichtung  zur  Luftzerlegung  durch  Rektifikation 

Die  Erfindung  betrifft  ein  Verfahren  zur  Luftzer- 
legung  durch  Rektifikation,  bei  dem  die  Luft  in 
einer  ersten  Rektifizierstufe  in  eine  stickstoffreiche 
und  eine  sauerstoffreiche  Fraktion  vorzerlegt  wird 
und  die  beiden  Fraktionen  einer  zweiten  Rektifizier- 
stufe  zugeführt  und  in  Sauerstoff  und  Stickstoff 
zerlegt  werden.  Die  Erfindung  betrifft  ferner  eine 
Vorrichtung  zur  Durchführung  eines  derartigen  Ver- 
fahrens. 

Ein  solches  Verfahren,  bei  dem  Sauerstoff  und 
Stickstoff  durch  zweistufige  Rektifikation  gewonnen 
werden,  ist  in  der  US-PS  4,575,388  beschrieben 
worden.  Die  Zerlegungsprodukte  Sauerstoff  und 
Stickstoff  werden  dabei  dem  Sumpf  beziehungs- 
weise  dem  Kopf  der  zweiten  Rektifizierstufe  ent- 
nommen. 

Die  US-PS  4,575,388  zeigt  auch  eine  Rohar- 
gonkolonne,  in  die  mit  Argon  angereichertes  Gas 
aus  der  zweiten  Rektifizierstufe  eingeführt  wird. 
Aus  der  Rohargonkolonne  wird  eine  in  wesentli- 
chen  aus  Sauerstoff  bestehende  flüssige  Sumpf- 
fraktion  in  die  zweite  Rektifizierstufe  zurückgeleitet. 

Die  sauerstoffreiche  Flüssigkeit,  die  im  Sumpf 
der  Rohargonkolonne  anfällt,  weist  eine  relativ  hohe 
Konzentration  an  Verunreinigungen  auf,  da  die  mit 
Argon  angereicherte  Fraktion  aus  der  zweiten  Rek- 
tifizierstufe  neben  Sauerstoff  und  Stickstoff  noch 
Krypton,  Xenon  und  Kohlenwasserstoffe  enthält,  die 
sich  alle  im  Sumpf  der  Rohargonkolonne  ansam- 
meln.  Durch  die  Rückführung  der  Sumpfflüssigkeit 
in  die  zweite  Rektifizierstufe  gelangen  die  Verunrei- 
nigungen  in  den  Sumpf  der  zweiten  Rektifizierstufe 
und  damit  in  den  als  Zerlegungsprodukt  entnom- 
menen  Sauerstoff. 

Aufgrund  der  Verunreinigungen  im  Sauerstoff 
erlaubt  es  das  Verfahren  nicht,  hochreinen,  insbe- 
sondere  flüssigen  Sauerstoff,  der  frei  von  Krypton, 
Xenon  und  Kohlenwasserstoffen  ist,  aus  der  zwei- 
ten  Rektifizierstufe  zu  gewinnen.  Hochreiner  Sauer- 
stoff  wird  beispielsweise  in  der  Elektronikindustrie 
benötigt. 

Auch  Stickstoff,  der  in  dem  bekannten  Verfah- 
ren  gewonnen  wird,  enthält  Spuren  von  anderen 
Gasen,  beispielsweise  von  Helium,  Neon,  Wasser- 
stoff  und  Kohlenmonoxid.  Für  die  moderne  Halblei- 
terindustrie  wird  jedoch  Stickstoff  höchster  Reinheit 
benötigt. 

Die  Entfernung  von  Kohlenmonoxid  kann 
katalytisch  durchgeführt  werden.  Ein  üblicherweise 
am  Kopf  der  ersten  Rektifizierstufe  angebrachter 
Heliumablaß  kann  jedoch  nur  eine  geringe  Reduk- 
tion  an  Helium,  Neon  und  Wasserstoff  bewirken. 

Der  Erfindung  liegt  daher  die  Aufgabe  zu- 
grunde,  ein  Verfahren  der  eingangs  genannten  Art 
zu  entwickeln,  das  die  Erzeugung  von  hochreinen 

Zerlegungsprodukten,  vorzugsweise  von  hochrei- 
nem  Sauerstoff  und  hochreinem  Stickstoff  ermög- 
licht. 

Diese  Aufgabe  wird  erfindungsgemäß  dadurch 
5  gelöst,  daß  aus  einer  Rohargonkolonne,  in  die  ein 

im  wesentlichen  Sauerstoff  und  Argon  enthaltender 
Strom  aus  der  zweiten  Rektifizierstufe  eingeführt 
wird,  eine  weitere  Fraktion  oberhalb  des  Sumpfes 
entnommen  und  in  einer  Reinstsauerstoffkolonne  in 

10  hochreinen  Sauerstoff  und  eine  leichtere  Restfrak- 
tion  zerlegt  wird. 

Mit  Hilfe  dieser  Verfahrensschritte  kann  Sauer- 
stoff  als  hochreines  Zerlegungsprodukt  hergestellt 
werden,  das  im  wesentlichen  frei  von  Argon,  Kryp- 

75  ton,  Xenon  und  Kohlenwasserstoffen  ist. 
Die  Konzentration  an  Krypton,  Xenon  und  Koh- 

lenwasserstoffen  in  der  Rohargonkolonne  nimmt 
vom  Kolonnensumpf  nach  oben  ab.  Die  oberhalb 
des  Kolonnensumpfes  entnommene  Fraktion  ent- 

20  hält  daher  lediglich  noch  die  Komponenten  Sauer- 
stoff,  Argon  und  Stickstoff,  während  sie  frei  von 
Krypton,  Xenon  und  Kohlenwasserstoffen  ist.  In  der 
Reinstsauerstoffkolonne  wird  der  Sauerstoff 
rektifikatorisch  von  Stickstoff  und  Argon  abgetrennt. 

25  Auf  diese  Weise  läßt  sich  Sauerstoff  mit  einer 
Reinheit  von  weniger  als  jeweils  10  ppm,  vorzugs- 
weise  weniger  als  5  ppm,  höchst  vorzugsweise 
weniger  als  2  ppm  Kohlenwasserstoffen,  Krypton, 
Xenon  und  Stickstoff  sowie  einem  Gehalt  von  weni- 

30  ger  als  20  ppm,  vorzugsweise  weniger  als  15  ppm 
Argon  herstellen. 

Der  im  Sumpf  der  Reinstsauerstoffkolonne 
gewonnene  Sauerstoff  wird  vorzugsweise  in  flüssi- 
ger  Form  entnommen.  Soll  mit  dem  Verfahren 

35  hochreiner  gasförmiger  Sauerstoff  erzeugt  werden, 
so  wird  zumindest  ein  Teil  des  hochreinen  Sauer- 
stoffs  gasförmig  aus  der  Reinstsauerstoffkolonne 
entnommen.  Die  Entnahme  erfolgt  heirbei  dicht  ob- 
erhalb  des  Kolonnensumpfes. 

40  Die  Restfraktion,  die  im  wesentlichen  Sauer- 
stoff,  Argon  und  Stickstoff  enthält,  wird  vom  Kopf 
der  Reinstsauerstoffkolonne  abgeführt  und  vorzugs- 
weise  oberhalb  der  Entnahmestelle  der  weiteren 
Fraktion  in  die  Rohargonkolonne  oder  in  die  zweite 

45  Rektifizierstufe  zurückgeleitet. 
Bei  einer  bevorzugten  Weiterbildung  des  erfin- 

dungsgemäßen  Verfahrens  wird  die  weitere  Frak- 
tion  in  flüssiger  Form  entnommen  und  als  Rüc- 
klaufflüssigkeit  auf  die  Reinstsauerstoffkolonne  auf- 

50  gegeben. 
Gemäß  einer  bevorzugten  Weiterbildung  des 

erfindungsgemäßen  Verfahrens  erfolgt  die  Ent- 
nahme  der  weiteren  Fraktion  mehrere  Böden  ober- 
halb  des  Säulensumpfes  der  Rohargonkolonne. 

Die  Böden  zwischen  dem  Säulensumpf  und 
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der  Entnahmestelle  wirken  als  Sperre  für  die 
unerwünschten  Anteile  Krypton,  Xenon  und  Kohlen- 
wasserstoffen.  Vorzugsweise  sind  drei  bis  fünf  Rek- 
tifizierböden  als  Sperre  vorgesehen. 

Bei  einer  bevorzugten  Weiterbildung  des  erfin- 
dungsgemäßen  Verfahrens  wird  der  hochreine  Sau- 
erstoff  mehrere  Böden  oberhalb  des  Sumpfes  der 
Reinstsauerstoffkolonne  (23)  entnommen. 

Die  einzige  Fraktion,  die  in  die  Reinstsauer- 
stoffkolonne  eingeführt  wird,  enthält  zwar  im  allge- 
meinen  solche  Verunreinigungen  nur  in  Größenord- 
nungen  weit  unterhalb  von  ppm.  Trotzdem  können 
sich  solche  Anteile  durch  Anreicherung  von  klein- 
sten  Spuren  oder  durch  Eindringen  von  außen  bei- 
spielsweise  durch  undichte  Stellen  in  der  Sumpf- 
heizung  in  den  Sumpf  der  Reinstsauerstoffkolonne 
gelangen.  Deswegen  ist  die  Entnahme  einige,  vor- 
zugsweise  drei  bis  fünf  Böden  oberhalb  des  Sump- 
fes  der  Reinstsauerstoffkolonne  besonders  günstig, 
da  diese  Böden  -  wie  in  der  Rohargonsäule  -  als 
Sperre  für  unerwünschte  Spuren  von  Krypton, 
Xenon  und  Kohlenwasserstoffen  dienen.  Der  hoch- 
reine  Sauerstoff  kann  an  dieser  Stelle  sowohl  flüs- 
sig  als  auch  gasförmig  entnommen  werden.  Um 
eine  langsame  Anreicherung  von  Verunreinigungen 
im  Sumpf  während  des  Betriebs  zu  vermeiden,  ist 
es  vorteilhaft,  wenn  ein  kleiner  Teil  der  Sumpfflüs- 
sigkeit  aus  der  Reinstsauerstoffkolonne  herausge- 
führt  und  verworfen  oder  in  die  zweite  Rektifizier- 
stufe  zurückgeführt  wird. 

Bei  einer  weiteren  bevorzugten  Ausgestaltung 
des  erfindungsgemäßen  Verfahrens  wird  der  Säu- 
lensumpf  der  weiteren  Kolonne  durch  Stickstoff 
vom  Kopf  der  ersten  Rektifizierstufe  beheizt. 

Die  Beheizung  erfolgt  vorzugsweise  durch 
Wärmetausch  in  einem  im  Sumpf  der  Reinstsauer- 
stoffkolonne  angeordneten  Kondensator-Verdamp- 
fer.  Hierbei  ist  es  von  Vorteil,  wenn  der  Stickstoff 
bei  der  Beheizung  mindestens  teilweise  konden- 
siert  und  das  Kondensat  in  die  Druckstufe  zurück- 
geleitet  wird. 

Eine  Vorrichtung  zur  Durchführung  des  erfin- 
dungsgemäßen  Verfahrens  umfaßt  eine  zweistufige 
Rektifizierkolonne  und  eine  mit  deren  zweiter  Stufe 
verbundene  Rohargonkolonne  und  ist  gekennzeich- 
net  durch  eine  Reinstsauerstoffkolonnne,  die  mittels 
einer  seitlichen  Entnahmeleitung  mit  der  Rohargon- 
kolonne  verbunden  ist. 

Bei  einer  Weiterbildung  der  erfindungsgemä- 
ßen  Vorrichtung  ist  die  seitliche  Entnahmeleitung 
mehrere  Rektifizierböden  oberhalb  des  Sumpfes 
der  Rohargonkolonne  angeordnet. 

Die  der  Erfindung  zugrundeliegende  Aufgabe 
wird  weiterhin  dadurch  gelöst,  daß  eine  weitere 
stickstoffreiche  Fraktion  vom  Kopf  der  ersten  Rekti- 
fizierstufe  in  eine  Reinststickstoffkolonne  eingeführt 
und  dort  in  eine  Sumpfflüssigkeit  und  in  eine  Rest- 
gasfraktion  zerlegt  wird. 

Durch  die  Anwendung  dieser  Verfahrens- 
schritte  kann  Stickstoff  als  sehr  reines  Zerlegungs- 
produkt  hergestellt  werden.  Dazu  werden  in  der 
Reinststickstoffkolonne  Helium,  Neon,  Wasserstoff 

5  und  Kohlenmonoxid  rektifikatorisch  vom  Stickstoff 
abgetrennt  und  in  einer  Restgasfraktion  herausge- 
führt.  Die  Restgasfraktion  kann  beispielsweise  un- 
reinem  Stickstoff,  der  üblicherweise  der  zweiten 
Rektifizierstufe  entnommen  und  zur  Regenerierung 

70  von  Molsiebadsorbern  eingesetzt  wird,  beigemischt 
werden. 

Die  Sumpfflüssigkeit  der  Reinststickstoffko- 
lonne  wird  vorzugsweise  zum  Kopf  der  ersten  Rek- 
tifizierstufe  zurückgeleitet. 

75  Mit  Hilfe  dieser  Maßnahme  erhöht  sich  die 
Stickstoffreinheit  im  Kopf  der  ersten  Rektifizierstufe 
und  es  kann  zusätzlich  Stickstoff  mit  hoher  Rein- 
heit  gewonnen  werden.  Der  hochreine  Stickstoff 
wird  vorzugsweise  in  flüssiger  Form  vom  Kopf  der 

20  ersten  Rektifizierstufe  entnommen. 
Insbesondere  erweist  es  sich  hierbei  als  vorteil- 

haft,  wenn  in  weiterer  Ausgestaltung  des  Erfin- 
dungsgegenstandes  einige  Böden  unterhalb  des 
Kopfes  der  ersten  Rektifizierstufe  eine  flüssige 

25  Fraktion  aus  hochreinem  Stickstoff  entnommen 
wird. 

Durch  die  Zwischenböden  unterhalb  des  Kopf- 
kondensators  werden  Reste  von  leichten  Gasen  wie 
Helium,  Neon  oder  Wasserstoff  zurückgehalten,  die 

30  sich  trotz  eines  Heliumablasses  auch  bei  Anwen- 
dung  der  zusätzlichen  Rektifikation  in  der  Reinst- 
stickstoffkolonne  am  Kopf  der  ersten  Rektifizier- 
stufe  anreichern  können.  Der  flüssige  hochreine 
Stickstoff  weist  eine  Reinheit  von  99,999%  auf  und 

35  enthält  noch  Argon,  Helium,  Neon,  Wasserstoff  und 
Kohlenmonoxid. 

In  einer  günstigen  Weiterbildung  des  erfin- 
dungsgemäßen  Verfahrens  wird  der  flüssige  hoch- 
reine  Stickstoff  mindestens  teilweise  unterkühlt. 

40  Dadurch  wird  die  Speicherung  des  Flüssigproduk- 
tanteils  in  einem  Tank  erleichtert.  Die  Abkühlung 
wird  vorzugsweise  in  indirektem  Wärmetausch  mit 
Stickstoff  aus  der  zweiten  Rektifizierstufe  durchge- 
führt.  Danach  kann  der  Stickstoff  in  einen  Ab- 

45  scheider  geführt  und  aus  diesem  als  Flüssigkeit 
entnommen  werden. 

Falls  ein  Teil  des  hochreinen  Stickstoffs  gasför- 
mig  gewonnen  werden  soll,  erweist  es  sich  als 
günstig,  wenn  der  flüssige  hochreine  Stickstoff 

so  mindestens  teilsweise  in  Wärmetausch  mit  konden- 
sierendem  Stickstoff  aus  dem  Kopf  der  ersten  Rek- 
tifizierstufe  verdampft  wird. 

Eine  Vorrichtung  zur  Durchführung  des  Verfah- 
rens  zur  Gewinnung  von  hochreinem  Stickstoff  um- 

55  faßt  eine  Reinststickstoffkolonne,  die  durch  eine 
Gasleitung  und  durch  eine  Flüssigkeitsleitung  mit 
der  ersten  Rektifizierstufe  verbunden  ist,  und  eine 
Entnahmeleitung  für  hochreinen  Stickstoff,  die  eini- 

3 
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ge  Böden  unterhalb  des  Kopfes  an  der  ersten 
Rektifiziersztufe  angebracht  ist. 

In  einer  bevorzugten  Weiterbildung  werden  bei 
dem  erfindungsgemäßen  Verfahren  die  Verfahrens- 
schritte  aus  einem  der  Ansprüche  1  bis  5  und  die 
Verfahrensschritte  aus  einem  der  Ansprüche  8  bis 
12  gemeinsam  angewandt  und  außerdem  die 
Sumpfflüssigkeit  der  Reinstsauerstoffkolonne  durch 
Wärmetausch  mit  dem  Gas  im  Kopf  der  Reinst- 
stickstoffkolonne  beheizt. 

Auf  diese  Weise  können  sowohl  Sauerstoff  als 
auch  Stickstoff  als  Zerlegungsprodukte  von  höch- 
ster  Reinheit  hergestellt  werden.  Der  Energieauf- 
wand  ist  durch  den  Wärmetausch  zwischen 
Reinstsauerstoff-  und  Reinststickstoffkolonne  be- 
sonders  gering. 

Eine  Vorrichtung  zur  Durchführung  dieses  Ver- 
fahrens  weist  zusätzlich  einen  Kondensator-Ver- 
dampfer  auf,  der  zwischen  Reinstsauerstoff-  und 
Reinststickstoffkolonne  angebracht  ist.  Auf  diese 
Weise  können  Reinstsauerstoff-  und  Reinststick- 
stoffkolonne  als  eine  Einheit  gefertigt  werden,  was 
weitere  Einsparungen  bei  Fertigungs-  und  Kapital- 
kosten  bewirkt. 

Die  Erfindung  sowie  weitere  Einzelheiten  der 
Erfindung  werden  anhand  von  schematisch  darge- 
stellten  Ausführungsbeispielen  näher  erläutert: 

Hierbei  zeigen: 
Figur  1  ein  Verfahrensschema  einer  Ausfüh- 

rungsform  des  erfindungsgemäßen  Verfahrens  zur 
Erzeugung  von  hochreinem  Sauerstoff, 

Figur  2  eine  schematische  Darstellung  eines 
Details  aus  einer  weiteren  Ausführungsform  zur  Er- 
zeugung  von  hochreinem  Sauerstoff, 

Figur  3  eine  Ausführungsform  des  erfin- 
dungsgemäßen  Verfahrens  zur  Erzeugung  von 
hochreinem  Stickstoff  und 

Figur  4  ein  Verfahrensschema  einer  weiteren 
Ausführungsform  des  erfindungsgemäßen  Verfah- 
rens  zur  gleichzeitigen  Erzeugung  von  hochreinem 
Sauerstoff  und  hochreinem  Stickstoff. 

Gleiche  oder  analoge  Verfahrensschritte  bezie- 
hungsweise  Anlagenteile  tragen  in  den  Figuren  die- 
selben  Bezugszeichen. 

Von  Verunreinigungen  wie  CO2  und  H2O  in 
üblicher  Weise  vorgereinigte  und  auf  einen  Druck 
von  ca.  6,3  bar  komprimierte  Luft  wird  über  eine 
Leitung  1  der  ersten  Stufe  2  einer  zweistufigen 
Rektifizierkolonne  3  zugeführt.  Bei  einer  Tempera- 
tur  von  ca.  -177°  C  wird  die  Luft  in  eine  stickstof- 
freiche  Fraktion  im  Kopf  und  eine  sauerstoffreiche 
Fraktion  im  Sumpf  vorzerlegt.  Ein  Teil  der  stickstof- 
freichen  Fraktion  wird  in  flüssiger  Form  entnommen 
(Leitung  4),  in  einem  Wärmetauscher  5  unterkühlt, 
entspannt  und  mit  einer  Temperatur  von  etwa  - 
193*C  als  Rücklauf  auf  die  zweiten  Stufe  6  der 
Rektifizierkolonne  3  aufgegeben.  Die  beiden  Stufen 
2,6  der  Rektifizierkolonne  3  stehen  über  einen 

gemeinsamen  Kondensator-Verdampfer  7  in 
wärmetauschender  Verbindung  miteinander. 

Die  sauerstoffreiche  Fraktion  aus  dem  Sumpf 
der  ersten  Stufe  2  wird  über  eine  Leitung  8  ent- 

5  nommen,  im  Wärmetauscher  5  unterkühlt  und  an 
einer  Zwischenstelle,  die  auf  einem  höheren  Tem- 
peraturniveau  als  die  zugeführte  stickstoffreiche 
Fraktion  4  liegt,  daraus  entnommen.  Ein  Teil  der 
sauerstoffreichen  Fraktion,  die  auf  einer  Tempera- 

70  tur  von  ca.  -182°  C  ist,  wird  an  einer  Zwischenstelle 
auf  die  zweite  Stufe  6  aufgegeben,  während  der 
Rest  als  Kühlmittel  einem  Kondensator-Verdampfer 
9  im  Kopf  einer  Rohargonkolonne  10  zugeführt 
wird. 

75  Ein  weiterer  vorgereinigter  Luftstrom,  der  zur 
Kälteerzeugung  komprimiert  und  anschließend  ent- 
spannt  worden  ist,  wird  über  eine  Leitung  11  der 
zweiten  Stufe  6  etwa  in  Höhe  der  Zuführung  der 
sauerstoffreichen  Fraktion  8  zugeführt.  In  der  zwei- 

20  ten  Stufe  6,  die  bei  einer  Temperatur  von  ca. 
-179°  C  und  einem  Druck  von  ca.  1,6  bar  betrieben 
wird,  werden  die  Vorzerlegungsfraktionen  aus  der 
ersten  Stufe  in  reinen  Sauerstoff,  der  im  Kolonnen- 
sumpf  gewonnen  wird  und  reinen  Stickstoff,  der  im 

25  Kopf  der  Kolonne  gewonnen  wird,  zerlegt.  Der  Sau- 
erstoff  hat  typischerweise  eine  Reinheit  von  99,5  % 
und  enthält  noch  ca.  0,5%  Argon  und  zusätzlich 
das  gesamte  Krypton  und  Xenon  sowie  die  Kohlen- 
wasserstoffe  im  ppm-Bereich,  die  in  der  Luft  vor- 

30  handen  sind. 
Der  Sauerstoff  wird  gasförmig  oberhalb  des 

Kolonnensumpfes  über  eine  Leitung  12  und/oder  in 
flüssiger  Form  aus  dem  Kolonnensumpf  über  eine 
Leitung  13  entnommen.  Der  flüssige  Sauerstoff 

35  wird  im  Wärmetauscher  5  unterkühlt. 
Aus  dem  Kopf  der  zweiten  Stufe  6  wird  flüssi- 

ger  Stickstoff  (Leitung  14)  mit  einer  Reinheit  von 
99,995  %  herausgeführt.  Gasförmiger  reiner  Stick- 
stoff  mit  einer  Reinheit  von  99,995%  wird  über  eine 

40  Leitung  15  vom  Kopf  der  zweiten  Stufe  6  entnom- 
men.  Diese  beiden  Stickstofffraktionen  sind  noch 
durch  die  üblichen  Bestandteile  wie  Sauerstoff,  Ar- 
gon,  Helium,  Neon,  Wasserstoff  und  Kohlenmono- 
xid  verunreinigt. 

45  Unreiner  gasförmiger  Stickstoff  (ca.  0,15%  O2- 
Gehalt)  wird  über  eine  Leitung  16  aus  dem  oberen 
Kolonnendrittel  entnommen.  Die  beiden  gasförmi- 
gen  Stickstoff  ströme  werden  im  Wärmetauscher  5 
angewärmt  und  aus  der  Anlage  abgeführt. 

50  Etwas  unterhalb  der  Kolonnenmitte,  etwa  zwi- 
schen  dem  35.  und  36.  Boden  bei  einer  Gesamtbo- 
denzahl  von  96  ist  die  Argon  konzentration  in  der 
zweiten  Stufe  6  am  höchsten.  In  Höhe  dieser  Stelle 
wird  über  eine  Leitung  17  eine  Fraktion  aus  der 

55  zweiten  Stufe  entnommen,  die  bis  91%  O2  wenige 
ppm  N2  bis  9%  Argon  sowie  Spuren  von  Xenon, 
Krypton,  Kohlenwasserstoffen  im  ppm-Bereich  ent- 
hält.  Diese  Fraktion  wird  der  Rohargonkolonne  10 
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an  ihrem  unteren  Ende  zugeführt  und  dort  durch 
Rektifikation  in  eine  gasförmige  Rohargonfraktion, 
die  vom  Kopf  der  Rohargonkolonne  über  eine  Lei- 
tung  18  entnommen  wird  und  eine  flüssige  Sumpf- 
fraktion,  die  über  eine  Leitung  19  in  die  zweite 
Stufe  zurückgeleitet  wird,  zerlegt.  Die  Rohargon- 
fraktion  weist  vorzugsweise  eine  Zusammenset- 
zung  von  2%  O2,  97%  Argon  und  1%  N2  auf,  die 
Sumpfflüssigkeit  eine  Zusammensetzung  von  94% 
O2,  6%  Argon  auf. 

Eine  Teil  des  Rohargons  wird  unter  Bildung 
von  Rücklaufflüssigkeit  im  Kondensator-Verdampfer 
9  durch  Wärmetausch  mit  zuvor  entspannter  sauer- 
stoffreicher  Flüssigkeit  aus  der  ersten  Rektifizier- 
stufe  2  kondensiert.  Dabei  wird  die  sauerstoffreiche 
Flüssigkeit  zum  Teil  verdampft.  Der  verdampft  An- 
teil  wird  über  eine  Leitung  20  entnommen  und 
zusammen  mit  aus  dem  Verdampferraum  entnom- 
mener  Flüssigkeit  (Leitung  21  )  in  die  zweite  Stufe  6 
geleitet.  Drei  bis  fünf  Böden  oberhalb  der  Sumpf- 
flüssigkeit  wird  eine  flüssige  Fraktion  über  eine 
Leitung  22  aus  der  Rohargonkolonne  entnommen 
und  auf  eine  Reinstsauerstoffkolonne  23  aufgege- 
ben.  Die  Fraktion  22  besteht  nur  noch  aus  den 
Komponenten  02,  Argon  und  N2  und  ist  frei  von 
Krypton,  Xenon  und  Kohlenwasserstoffen.  Der 
Grund  hierfür  liegt  darin,  daß  die  Verunreinigungen 
(Krypton,  Xenon,  Kohlenwasserstoffe  durch  die 
Böden  zwischen  dem  Kolonnensumpf  und  der  Ent- 
nahmestelle  im  Kolonnensumpf  festgehalten  wer- 
den  und  über  die  Leitung  19.  in  die  zweite  Stufe  6 
zurückgeschleust  werden. 

In  der  Reinstsauerstoffkolonne  23,  die  bei  einer 
Temperatur  von  -179°  C  und  einem  Druck  von  1,5 
bar  betrieben  wird,  werden  Stickstoff  und  Argon 
vom  Sauerstoff  abgetrennt  und  als  gasför  mige 
Restfraktion  über  eine  Leitung  24  vom  Kopf  ent- 
nommen  und  oberhalb  der  Entnahmestelle  der  flüs- 
sigen  Fraktion  22  in  die  Rohargonkolonne  10  oder 
oberhalb  der  Leitung  17  in  die  Kolonne  6 
(gestrichelte  Leitung  42)  zurückgeleitet.  Aus  dem 
Sumpf  der  Reinstsauerstoffkolonne  23  wird  hoch- 
reiner  flüssiger  Sauerstoff  mit  einer  Reinheit  von 
99,999%  über  eine  Leitung  25  entnommen.  Der 
Sauerstoff  weist  typisch  folgende  Verunreinigungen 
auf:  Kohlenwasserstoffe,  Krypton,  Xenon,  Stickstoff 
jeweils  weniger  als  1  ppm,  Argon  weniger  als  10 
ppm.  Der  hochreine  flüssige  Sauerstoff  wird  im 
Wärmetauscher  5  unterkühlt  und  anschließend  aus 
der  Anlage  abgeführt.  Bei  Bedarf  kann  zusätzlich 
oder  alternativ  hochreiner  gasförmiger  Sauerstoff 
oberhalb  des  Koionnensumpfes  über  eine  Leitung 
26  entnommen  werden. 

Die  Beheizung  des  Kolonnensumpfes  erfolgt 
durch  Stickstoff,  der  vom  Kopf  der  ersten  Stufe  2 
entnommen  und  über  eine  Leitung  27  einem  im 
Kolonnensumpf  angeordneten  Kondensator-Ver- 
dampfer  28  zugeführt  wird.  Bei  dem  Wärmetausch 

kondensiert  der  Stickstoff  und  wird  über  eine  Lei- 
tung  29  wieder  in  den  Kopf  der  ersten  Stufe  2 
zurückgeleitet.  Ein  Teil  des  gasförmigen  Stickstoffs 
wird  von  der  Leitung  27  abgezweigt  und  über  eine 

5  Leitung  30  entnommen. 
Figur  2  zeigt  eine  Abwandlung  der  Verfahrens 

der  Figur  1  .  Da  der  größte  Teil  des  abgewandelten 
Verfahrens  mit  dem  der  Figur  1  identisch  ist,  ist  in 
Figur  2  lediglich  die  Reinstsauerstoffkolonne  23 

10  dargestellt. 
Die  Entnahme  des  flüssigen  hochreinen  Sauer- 

stoffs  über  Leitung  25  beziehungsweise  des  gas- 
förmigen  hochreinen  Sauerstoffs  über  Leitung  26 
erfolgt  hier  einige  Böden  oberhalb  des  Sumpfes. 

15  Die  vorzugsweise  drei  bis  fünf  Rektifizierböden  hal- 
ten  unerwünschte  Anteile  wie  Krypton,  Xenon  und 
Kohlenwasserstoffe  zurück,  die  durch  Anreichern 
von  Spuren  oder  durch  Eindringen  durch  weniger 
dichte  Stelle  am  Kondensator-Verdampfer  28  in 

20  den  Sumpf  der  Reinstsauerstoffkolonne  23  gelan- 
gen  können. 

Leitung  43  dient  zum  Abführen  einer  kleinen 
Menge  Sumpfflüssigkeit,  die  entweder  verworfen 
oder  in  die  zweite  Rektifizierstufe  zurückgeleitet 

25  wird.  Auf  diese  Weise  kann  die  Anreicherung  von 
unerwünschten  Anteilen  im  Sumpf  der  Reinstsauer- 
stoffkolonne  23  weitgehend  verhindert  werden. 

Figur  3  zeigt  eine  weitere  Ausführungsform  des 
erfindungsgemäßen  Verfahrens,  bei  dem  hochrei- 

30  ner  Stickstoff  erzeugt  wird.  Analoge  Anlagenteile 
sind  mit  denselben  Bezugszeichen  wie  in  Figur  1 
versehen. 

Gasförmiger  Stickstoff  aus  dem  Kopf  der  er- 
sten  Rektifizierstufe  2  wird  über  Leitung  27  in  eine 

35  Reinststickstoffkolonne  31,  die  etwa  beim  gleichen 
Druck  wie  die  erste  Rektifizierstufe  betrieben  wird, 
eingespeist  und  dort  in  eine  flüssige  Sumpffraktion 
und  in  eine  Restgasfraktion  getrennt.  Die  Restgas- 
fraktion  enthält  unerwünschte  Anteile  wie  Helium, 

40  Neon  und  Kohlenmonoxid  und  wird  über  Leitung  33 
abgezogen  und  der  unreinen  Stickstofffraktion  16 
aus  der  zweiten  Rektifizierstufe  6  beigemischt. 

Die  Sumpffraktion  fließt  über  Leitung  29  zurück 
zur  ersten  Rektifizierstufe,  aus  der  über  Leitung  34 

45  hochreiner  Stickstoff  abgezogen  wird.  Zwischen 
Kopfkondensator  und  Entnahmestelle  für  Leitung 
34  liegen  zwei  bis  fünf  Rektifizierböden,  die  als 
Sperre  für  Helium,  Neon  und  Kohlenmonoxid  wir- 
ken,  deren  Konzentration  im  Kopf  der  Kolonne  am 

50  größten  ist.  Der  hochreine  Stickstoff  34  weist  eine 
Reinheit  von  99,999%  auf,  der  Rest  besteht  im 
wesentlichen  aus  Argon. 

Neben  der  Leitung  27  mündet  eine  weitere 
Leitung  32  in  die  Reinststickstoffkolonne  31.  Die 

55  Leitung  32  ist  unmittelbar  am  Kondensator  7  ange- 
schlossen  und  wird  auch  als  Heliumablaß  bezeich- 
net.  In  diesem  Bereich  reichern  sich  die  Luftbe- 
standteile  Helium,  Neon  und  Kohlenmonoxid  an. 
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Diese  Bestandteile  werden  zusammen  mit  dem 
Stickstoff  über  die  Leitung  32  aus  der  Ersten  Stufe 
2  abgeführt  und  mit  der  Kopffraktion  der  Reinst- 
stick  stoffkolonne  31  entnommen. 

Der  Kopf  der  Reinststickstoffkolonne  31  wird 
mit  sauerstoffreicher  Flüssigkeit  46  gekühlt,  die  aus 
dem  Sumpf  der  ersten  Rektifizierstufe  2  stammt. 
Die  sauerstoffreiche  Flüssigkeit  wird  dabei  teilweise 
verdampft,  verläßt  den  Kopfkondensator  der  Reinst- 
stickstoffkolonne  31  über  Leitung  44  beziehungs- 
weise  45  und  wird  anschließend  in  die  zweite  Rek- 
tifizierstufe  6  eingeleitet. 

Sofern  der  hochreine  Stickstoff  in  flüssiger 
Form  gewünscht  wird,  wird  der  über  Leitung  34 
entnommene  Stickstoffe  in  Wärmetauscher  5  unter- 
kühlt  und  anschließend  entspannt.  Das  bei  der  Ent- 
spannung  entstehende  Flashgas  wird  in  einem  Ab- 
scheider  35  abgetrennt  und  über  eine  Leitung  36 
dem  Stickstoff  in  Leitung  15  zugemischt.  Über  Lei- 
tung  37  kann  flüssiger  Stickstoff  höchster  Reinheit 
entnommen  werden. 

Sofern  zusätzlich  oder  alternativ  hochreiner 
Stickstoff  als  Gas  benötigt  wird,  wird  der  hochreine 
flüssige  Stickstoff  (Leitung  38)  teilweise  oder  ganz 
ohne  vorherige  Unterkühlung  entspannt  und  einem 
Verdampfer  39  zugeführt.  Der  Verdampfer  wird 
durch  einen  Teilstrom  des  gasförmigen  Stickstoffs 
in  Leitung  30  beheizt,  der  über  eine  Leitung  40 
abgezweigt  und  nach  dem  Wärmetausch  im  Ver- 
dampfer  39  der  stickstoffreichen  Fraktion  4  zugemi- 
scht  wird.  Der  hochreine  gasförmige  Stickstoff  wird 
über  eine  Leitung  41  aus  dem  Verdampfer  39 
abgeführt. 

Eine  Ausführungsform  des  erfindungsgemäßen 
Verfahrens,  bei  sowohl  hochreiner  Sauerstoff  als 
auch  hochreiner  Stickstoff  hergestellt  werden  kann, 
ist  in  Figur  4  dargestellt.  Hier  sind  die  Reinstsauer- 
stoffkolonne  23  und  die  Reinststickstoffkolonne  31 
zu  einer  Einheit  zusammengefaßt  und  stehen  über 
einen  nunmehr  gemeinsamen  Kondensator-Ver- 
dampfer  28  in  wärmetauschender  Verbindung. 
Dadurch  können  die  Beheizung  des  Sumpfes  der 
Reinstsauerstoffkolonne  27  und  die  Kühlung  des 
Kopfes  der  Reinststickstoff  säule  31  mit  Hilfe  von 
nur  einer  Wärmetauschapparatur  durchgeführt  wer- 
den. 

Ansprüche 

1.  Verfahren  zur  Luftzerlegung  durch  Rektifika- 
tion,  bei  dem  die  Luft  in  einer  ersten  Rektifizier- 
stufe  in  eine  stickstoffreiche  und  eine  sauerstof- 
freiche  Fraktion  vorzerlegt  wird  und  die  beiden 
Fraktionen  einer  zweiten  Rektifizierstufe  zugeführt 
und  in  Sauerstoff  und  Stickstoff  zerlegt  werden, 
dadurch  gekennzeichnet,  daß  aus  einer  Rohargon- 
kolonne  (10),  in  die  ein  im  wesentlichen  Sauerstoff 

und  Argon  enthaltender  Strom  (17)  aus  der  zweiten 
Rektifizierstufe  (6)  eingeführt  wird,  eine  weitere 
Fraktion  (22)  oberhalb  des  Sumpfes  entnommen 
und  in  einer  Reinstsauerstoffkolonne  (23)  in  hoch- 

5  reinen  Sauerstoff  (25,26)  und  eine  leichtere  Rest- 
fraktion  (24)  zerlegt  wird. 

2.  Verfahren  nach  Anspruch  1,  dadurch  ge- 
kennzeichnet,  daß  die  weitere  Fraktion  (22)  in  flüs- 
siger  Form  entnommen  und  als  Rücklaufflüssigkeit 

10  auf  die  Reinstsauerstoffkolonne  (23)  aufgegeben 
wird. 

3.  Verfahren  nach  Anspruch  1  oder  2,  dadurch 
gekennzeichnet,  daß  die  Entnahme  der  weiteren 
Fraktion  (22)  mehrere  Böden  oberhalb  des  Säulen- 

75  sumpfes  der  Rohargonkolonne  (10)  erfolgt. 
4.  Verfahren  nach  einem  der  Ansprüche  1  bis 

3,  dadurch  gekennzeichnet,  daß  der  hochreine  Sau- 
erstoff  (25,26)  mehrere  Böden  oberhalb  des  Sump- 
fes  der  Reinstsauerstoffkolonne  (23)  entnommen 

20  wird. 
5.  Verfahren  nach  einem  der  Ansprüche  1  bis 

4,  dadurch  gekennzeichnet,  daß  der  Säulensumpf 
der  Reinstsauerstoffkolonne  (23)  durch  Stickstoff 
(27)  vom  Kopf  der  ersten  Rektifizierstufe  (2)  be- 

25  heizt  wird. 
6.  Vorrichtung  zur  Durchführung  des  Verfah- 

rens  nach  Anspruch  1  mit  einer  zweistufigen  Rekti- 
fizierkolonne  und  mit  einer  mit  deren  zweiter  Stufe 
verbundenen  Rohargonkolonne,  gekennzeichnet 

30  durch  eine  Reinstsauerstoffkolonne  (23),  die  mittels 
einer  seitlichen  Entnahmeleitung  (22)  mit  der 
Rohargonkolonne  (10)  verbunden  ist. 

7.  Vorrichtung  nach  Anspruch  6,  dadurch  ge- 
kennzeichnet,  daß  die  seitliche  Entnahmeleitung 

35  (22)  mehrere  Rektifizierböden  oberhalb  des  Sump- 
fes  der  Rohargonkolonne  (10)  angeordnet  ist. 

8.  Verfahren  zur  Luftzerlegung  durch  Rektifika- 
tion,  bei  dem  die  Luft  in  einer  ersten  Rektifizier- 
stufe  in  eine  stickstoffreiche  und  eine  sauerstof- 

40  freiche  Fraktion  vorzerlegt  wird  und  die  beiden 
Fraktionen  einer  zweiten  Rektifizierstufe  zugeführt 
und  in  Sauerstoff  und  Stickstoff  zerlegt  werden, 
dadurch  gekennzeichnet,  daß  eine  weitere  stick- 
stoffreiche  Fraktion  (27)  vom  Kopf  der  ersten  Rekti- 

45  fizierstufe  (2)  in  eine  Reinststickstoffkolonne  (31) 
eingeführt  und  dort  in  eine  Sumpfflüssigkeit  (29) 
und  in  eine  Restgasfraktion  (33)  zerlegt  wird. 

9.  Verfahren  nach  Anspruch  8,  dadurch  ge- 
kennzeichnet,  daß  die  Sumpfflüssikgeit  (29)  zum 

so  Kopf  der  ersten  Rektifizierstufe  (2)  zurückgeleitet 
wird. 

10.  Verfahren  nach  Anspruch  9,  dadurch  ge- 
kennzeichnet,  daß  einige  Böden  unterhalb  des 
Kopfes  der  ersten  Rektifizierstufe  (2)  eine  flüssige 

55  Fraktion  (34)  aus  hochreinem  Stickstoff  entnommen 
wird. 
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11.  Verfahren  nach  Anspruch  10,  dadurch  ge- 
kennzeichnet,  daß  der  flüssige  hochreine  Stickstoff 
(34)  mindestens  teilweise  unterkühlt  wird. 

12.  Verfahren  nach  Anspruch  10  oder  11, 
dadurch  gekennzeichnet,  daß  der  flüssige  hoch-  5 
reine  Stickstoff  (34)  mindestens  teilweise  in 
Wärmetausch  mit  kondensierendem  Stickstoff  (40) 
aus  dem  Kopf  der  ersten  Rektifizierstufe  (2)  ver- 
dampft  wird. 

13.  Vorrichtung  zur  Durchführung  des  Verfah-  w 
rens  nach  einem  der  Ansprüche  8  bis  12,  gekenn- 
zeichnet  durch  eine  Reinststickstoffkolonne  (31), 
die  durch  eine  Gasleitung  (27)  und  durch  eine 
Flüssigkeitsleitung  (29)  mit  der  ersten  Rektifizier- 
stufe  (2)  verbunden  ist,  und  durch  eine  Entnahme-  ;s 
leitung  (34)  für  hochreinen  Stickstoff,  die  einige 
Böden  unterhalb  des  Kopfes  an  der  ersten  Rektifi- 
zierstufe  (2)  angebracht  ist. 

14.  Verfahren  zur  Luftzerlegung,  bei  dem  die 
Verfahrensschritte  aus  einem  der  Ansprüche  1  bis  20 
6  und  die  Vefahrensschritte  aus  einem  der  Ans- 
prüche  9  bis  12  gemeinsam  angewandt  werden, 
dadurch  gekennzeichnet,  daß  die  Sumpfflüssigkeit 
der  Reinstsauerstoffkolonne  (23)  durch  Wärmetau- 
sch  mit  dem  Gas  im  Kopf  der  Reinststickstoffko-  25 
lonne  (31)  beheizt  wird. 

15.  Vorrichtung  zur  Durchführung  des  Verfah- 
rens  nach  Anspruch  14,  gekennzeichnet  durch  ein- 
en  Kondensator-  Verdampfer  (28),  der  zwischen 
Reinstsauerstoff-  und  Reinststickstoffkolonne  ange-  30 
bracht  ist. 
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