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@ Verfahren und Vorrichtung zur Luftzerlegung durch Rektifikation.

@ Dieses Verfahren dient zur Luftzerlegung durch
Rektifikation. Im Anschlul an eine zweistufige Rekti-
fikation 3 wird aus einer Rohargonkolonne 10 eine
Fraktion 22 einige Bdden oberhalb des Sumpfes
entnommen, in g¢ine Reinstsauerstoffkolonne 23 ein-
gefiihrt und dort in eine Restgasfraktion 24 und in
hochreinen Sauerstoff 25,26 zerlegt. Zusétzlich 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 zurlickgefihrt, aus der einige
B&den 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 Rekiifizier-
stufe zugeflhrt und in Sauerstoff und Stickstoff
zerlegt werden. Die Erfindung betrifft ferner eine
Vorrichtung zur Durchfiihrung eines derartigen Ver-
fahrens.

Ein solches Verfahren, bei dem Sauerstoff und
Stickstoff durch zweistufige Rekiifikation 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 Rekiifizierstufe ent-
nommen.

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

Die sauerstoffreiche Fliissigkeit, die im Sumpf
der Rohargonkolonne anfilit, weist eine relativ hohe
Konzeniration an Verunreinigungen auf, da die mit
Argon angereicherte Fraktion aus der zweiten Rek-
tifizierstufe neben Sauerstoff und Stickstoff noch
Krypton, Xenon und Kohienwasserstoffe enthilt, die
sich alle im Sumpf der Rohargonkolonne ansam-
mein. Durch die Rickflihrung der SumpfilUssigkeit
in die zweite Rekiifizierstufe 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 flissigen Sauerstoff, der frei von Krypton,
Xenon und Kohlenwasserstoffen ist, aus der zwei-
ten Rekfifizierstufe zu gewinnen. Hochreiner Sauer-
stoff wird beispielsweise in der Elekironikindustrie
bendtigt.

Auch Stickstoff, der in dem bekannten Verfah-
ren gewonnen wird, enthdlt Spuren von anderen
Gasen, beispielsweise von Helium, Neon, Wasser-
stoff und Kohlenmonoxid. Fir die moderne Halblei-
terindustrie wird jedoch Stickstoff hGchster Reinheit
bendtigt.

Die Entfernung von Kohlenmonoxid kann
katalytisch durchgefiihrt werden. Ein Ublicherweise
am Kopf der ersten Rekiifizierstufe angebrachter
HeliumablaB 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
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Zerlegungsprodukien, vorzugsweise von hochrei-
nem Sauerstoff und hochreinem Stickstoff erm&g-
licht.

Diese Aufgabe wird erfindungsgemiB dadurch
geldst, daB aus einer Rohargonkolonne, in die ein
im wesentlichen Sauerstoff und Argon enthaltender
Strom aus der zweiten Rektifizierstufe eingeflihrt
wird, eine weitere Fraktion oberhalb des Sumpfes
entnommen und in einer Reinstsauerstoffkolonne in
hochreinen Sauerstoff und eine leichiere Restfrak-
tion zerlegt wird.

Mit Hilfe dieser Verfahrensschritte kann Sauer-
stoff als hochreines Zerlegungsprodukt hergestellt
werden, das im wesentlichen frei von Argon, Kryp-
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 eni-
hilt daher lediglich noch die Kamponenten Sauer-
stoff, Argon und Stickstoff, wihrend sie frei von
Krypton, Xenon und Kohlenwasserstoffen ist. In der
Reinstsauerstoffkolonne  wird der  Sauerstoff
rektifikatorisch von Stickstoff und Argon abgetrennt.
Auf diese Weise 4Bt sich Sauerstoff mit einer
Reinheit von weniger als jewsils 10 ppm, vorzugs-
weise weniger als 5 ppm, h8chst vorzugsweise
weniger als 2 ppm Kohlenwasserstoffen, Krypton,
Xenon und Stickstoff sowie einem Gehalt von weni-
ger als 20 ppm, vorzugsweise weniger als 15 ppm
Argon herstellen.

Der im Sumpf der Reinstsauerstoffkolonne
gewonnene Sauerstoff wird vorzugsweise in filissi-
ger Form entnommen. Soll mit dem Verfahren
hochreiner gasférmiger Sauerstoff erzeugt werden,
so wird zumindest ein Teil des hochreinen Sauer-
stoffs gasfSrmig aus der Reinstsauerstoffkolonne
entnommen. Die Eninahme erfolgt heirbei dicht ob-
erhalb des Kolonnensumpfes.

Die Restfraktion, die im wesentlichen Sauer-
stoff, Argon und Stickstoff enthdlt, wird vom Kopf
der Reinstsauerstoffkolonne abgefiihrt und vorzugs-
weise oberhalb der Eninahmesielle der weiteren
Fraktion in die Rohargonkolonne oder in die zweite
Rektifizierstufe zurlickgeleitet.

Bei einer bevorzugten Weiterbildung des erfin-
dungsgeméfBen Verfahrens wird die weitere Frak-
tion in fliissiger Form entnommen und als Riic-
klauffliissigkeit auf die Reinstsauerstoffkolonne auf-
gegeben.

GemaB einer bevorzugten Weiterbildung des
erfindungsgeméBen Verfahrens erfolgt die Ent-
nahme der weiteren Fraktion mehrere B&den ober-
halb des Sdulensumpfes der Rohargonkolonne.

Die BBden zwischen dem S&ulensumpf und
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der Entnahmestelle wirken als Sperre flir die
unerwlinschten Anteile Krypton, Xenon und Kohlen-
wasserstoffen. Vorzugsweise sind drei bis flinf Rek-
tifizierb&den als Sperre vorgesehen.

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

Die einzige Fraktion, die in die Reinstsauer-
stoffkolonne eingeflihrt wird, enthalt zwar im allge-
meinen solche Verunreinigungen nur in Gréfenord-
nungen weit unterhalb von ppm. Trotzdem k&nnen
sich solche Anteile durch Anreicherung von kiein-
sten Spuren oder durch Eindringen von auBen bei-
spielsweise durch undichte Stellen in der Sumpf-
heizung in den Sumpf der Reinstsauerstofikolonne
gelangen. Deswegen ist die Entnahme einige, vor-
zugsweise drei bis flinf B&den oberhalb des Sump-
fes der Reinstsauerstoffkolonne besonders glinstig,
da diese Bdden - wie in der Rohargonsdule - als
Sperre flir unerwlinschte Spuren von Krypton,
Xenon und Kohlenwasserstoffen dienen. Der hoch-
reine Sauerstoff kann an dieser Stelle sowoh! fliis-
sig als auch gasfdrmig entnommen werden. Um
eine langsame Anreicherung von Verunreinigungen
im Sumpf wahrend des Betriebs zu vermeiden, ist
es vorteilhaft, wenn ein kleiner Teil der Sumpffilis-
sigkeit aus der Reinstsauerstoffkolonne herausge-
flihrt und verworfen oder in die zweite Rektifizier-
stufe zurlickgefiihrt wird.

Bei einer weiteren bevorzugten Ausgestaltung
des erfindungsgeméBen Verfahrens wird der Sdu-
lensumpf der weiteren Kolonne durch Stickstoft
vom Kopf der ersten Rekiifizierstufe beheizt.

Die Beheizung erfolgt vorzugsweise durch
Wiarmetausch 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 Drucksiufe zurlick-
gelsitet wird.

Eine Vorrichtung zur Durchfiihrung des erfin-
dungsgeméBen Verfahrens umfaBt sine zweistufige
Rektifizierkolonne und eine mit deren zweiter Stufe
verbundene Rohargonkolonne und ist gekennzeich-
net durch eine Reinstsauerstoffkclonnne, die mittels
einer seitlichen Entnahmeleitung mit der Rohargon-
kolonne verbunden ist.

Bei einer Weiterbildung der erfindungsgemé&-
fen Vorrichtung ist die seitliche Entnahmeleitung
mehrere Rektifizierbdden oberhalb des Sumpfes
der Rohargonkolonne angeordnet.

Die der Erfindung zugrundeliegende Aufgabe
wird weiterhin dadurch geldst, daB eine weitere
stickstoffreiche Fraktion vom Kopf der ersten Rekti-
fizierstufe in eine Reinststickstoffkolonne eingefiihrt
und dort in eine Sumpffllissigkesit und in eine Rest-
gasfraktion zerlegt wird.
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Durch die Anwendung dieser Verfahrens-
schritte kann Stickstoff als sehr reines Zerlegungs-
produkt hergestellt werden. Dazu werden in der
Reinststickstoffkolonne Helium, Neon, Wasserstoff
und Kohlenmonoxid rektifikatorisch vom Stickstoff
abgetrennt und in einer Restgasfraktion herausge-
flhrt. Die Restgasfraktion kann beispielsweise un-
reinem Stickstoff, der Ublicherweise der zweiten
Rektifizierstufe entnommen und zur Regenerierung
von Molsiebadsorbern eingesetzt wird, beigemischt
werden.

Die Sumpffiissigkeit der Reinststickstoffko-
lonne wird vorzugsweise zum Kopf der ersten Rek-
tifizierstufe zurlickgeleitet.

Mit Hilfe dieser MaBnahme erhéht sich die
Stickstoffreinheit im Kopf der ersten Rekiifizierstufe
und es kann zus&izlich Stickstoff mit hoher Rein-
heit gewonnen werden. Der hochreine Stickstoff
wird vorzugsweise in fllissiger Form vom Kopf der
ersten Rektifizierstufe entnommen.

Insbesondere erweist es sich hierbei als vorteil-
haft, wenn in weiterer Ausgestaltung des Erfin-
dungsgegenstandes einige B&den unterhalb des
Kopfes der ersten Rektifizierstufe eine flissige .
Fraktion aus hochreinem Stickstoff entnommen
wird.

Durch die Zwischenbdden unterhalb des Kopf-
kondensators werden Reste von leichten Gasen wie
Helium, Neon oder Wasserstoff zurlickgehaiten, die
sich trotz eines Heliumablasses auch bei Anwen-
dung der zus#tzlichen Rektifikation in der Reinst-
stickstoffkolonne am Kopf der ersten Rektifizier-
stufe anreichern kdnnen. Der flissige hochreine
Stickstoff weist eine Reinheit von 99,999% auf und
enthdlt noch Argon, Helium, Neon, Wasserstoff und
Kohlenmonoxid.

In einer giinstigen Weiterbildung des erfin-
dungsgemifen Verfahrens wird der flissige hoch-
reine Stickstoff mindestens teilweise unterklihit.
Dadurch wird die Speicherung des Fliissigproduk-
tanteils in einem Tank erleichtert. Die Abkiihlung
wird vorzugsweise in indirektem Warmetausch mit
Stickstoff aus der zweiten Rektifizierstufe durchge-
fuhrt. Danach kann der Stickstoff in einen Ab-
scheider gefiihrt und aus diesem als Fliissigkeit
entnommen werden.

Falls ein Tseil des hochreinen Stickstoffs gasf&r-
mig gewonnen werden soll, erweist es sich als
glnstig, wenn der flissige hochreine Stickstoff
mindestens teilsweise in Warmetausch mit konden-
sierendem Stickstoff aus dem Kopf der ersten Rek-
tifizierstufe verdampft wird.

Eine Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfah-
rens zur Gewinnung von hochreinem Stickstoff um-
faft eine Reinststickstoffkolonne, die durch eine
Gasleitung und durch eine FlUssigkeitsleitung mit
der ersten Rekiifiziersiufe verbunden ist, und eine
Entnahmeleitung fUr hochreinen Stickstoff, die eini-
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ge B&den unterhalb des Kopfes an der ersten
Rekiifiziersztufe angebracht ist.

In einer bevorzugten Weiterbildung werden bei
dem erfindungsgem&Ben Verfahren die Verfahrens-
schritte aus einem der Anspriiche 1 bis 5 und die
Verfahrensschritte aus einem der Anspriiche 8 bis
12 gemeinsam angewandt und auBerdem die
Sumpffilissigkeit der Reinstsauerstoffkolonne durch
Wiérmetausch mit dem Gas im Kopf der Reinst-
stickstoffkolonne beheizt.

Auf diese Weise k&nnen sowoh! Sauerstoff ais
auch Stickstoff als Zerlegungsprodukte von hdch-
ster Reinheit hergestelit werden. Der Energieaut-
wand ist durch den Wirmetausch zwischen
Reinstsauerstoff- und Reinststickstoffkolonne be-
sonders gering.

Eine Vorrichtung zur Durchflihrung dieses Ver-
fahrens weist zusitzlich einen Kondensator-Ver-
dampfer auf, der zwischen Reinstsauerstoff- und
Reinststickstoffkolonne angebracht ist. Auf diese
Weise kdnnen 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-
steliten Ausfiihrungsbeispielen ndher erldutert:

_ Hierbei zeigen:

Figur 1 ein Verfahrensschema einer Ausfiih-
rungsform des erfindungsgeméBen Verfahrens zur
Erzeugung von hochreinem Sauerstoff,

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

Figur 3 eine AusflUhrungsform des erfin-
dungsgeméBen Verfahrens zur Erzeugung von
hochreinem Stickstoff und

Figur 4 ein Verfahrensschema einer weiteren
Ausflihrungsform des erfindungsgemifen 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 COz und Hz0 in
lblicher Weise vorgereinigte und auf einen Druck
von ca. 6,3 bar komprimierte Luft wird Uber eine
Leitung 1 der ersten Stufe 2 einer zweisiufigen
Rektifizierkolonne 3 zugefiihrt. 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 flissiger Form entnommen
(Leitung 4), in einem W&rmetauscher 5 unterkihit,
entspannt und mit einer Temperatur von etwa -
193°C als Ruckiauf auf die zweiten Stufe 6 der
Rektifizierkolonne 3 aufgegeben. Die beiden Stufen
2,6 der Rektifizierkolonne 3 stehen Uber einen
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gemeinsamen  Kondensator-Verdampfer 7 in
wérmetauschender Verbindung miteinander.

Die sauerstoffreiche Fraktion aus dem Sumpf
der ersten Stufe 2 wird (ber eine Leitung 8 ent-
nommen, im Wirmetauscher 5 unterkiihlt und an
einer Zwischenstelle, die auf einem hdheren Tem-
peraturniveau als die zugeflihrte stickstoffreiche
Fraktion 4 liegt, daraus eninommen. Ein Teil der
sauerstoffreichen Fraktion, die auf einer Tempera-
tur von ca. -182° C ist, wird an einer Zwischenstelle
auf die zweite Stufe 6 aufgegeben, wahrend der
Rest als Kilhimittel sinem Kondensator-Verdampfer
9 im Kopf einer Rohargonkolonne 10 zugefiihrt
wird.

Ein weiterer vorgereinigter Luftstrom, der zur
Kélteerzeugung komprimiert und anschliefend ent-
spannt worden ist, wird Uber eine Leitung 11 der
zweiten Stufe 6 etwa in HBhe der Zuflihrung der
sauerstoffreichen Fraktion 8 zugeflihrt. In der zwei-
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
Kopf der Kolonne gewonnen wird, zerlegt. Der Sau-
erstoff hat typischerweise eine Reinheit von 99,5 %
und enthdit noch ca. 0,5% Argon und zusdtzlich
das gesamte Krypton und Xenon sowie die Kohlen-
wasserstoffe im ppm-Bereich, die in der Luft vor-
handen sind.

Der Sauerstoff wird gasfdrmig oberhalb des
Kolonnensumpfes Uber eine Leitung 12 und/oder in
flissiger Form aus dem Kolonnensumpf Uber eine
Leitung 13 entnommen. Der flissige Sauerstoff
wird im Warmetauscher 5 unterkiihit.

Aus dem Kopf der zweiten Stufe 6 wird filissi-
ger Stickstoff (Leitung 14) mit siner Reinheit von
99,995 % herausgeflihrt. Gasférmiger reiner Stick-
stoff mit einer Reinheit von 99,995% wird Uber eine
Leitung 15 vom Kopf der zweiten Stufe 6 entnom-
men. Diese beiden Stickstofffraktionen sind noch
durch die liblichen Bestandteile wie Sauerstoff, Ar-
gon, Helium, Neon, Wasserstoff und Kohlenmono-
xid verunreinigt.

Unreiner gasf&rmiger Stickstoff (ca. 0,15% Oz-
Gehalt) wird Uber eine Leitung 16 aus dem oberen
Kolonnendrittel entnommen. Die beiden gasférmi-
gen Siickstoffstréme werden im Wirmetauscher 5
angewdrmt und aus der Anlage abgefiihrt.

Etwas unterhaib der Kolonnenmitte, etwa zwi-
schen dem 35. und 36. Boden bei einer Gesamtbo-
denzahl von 96 ist die Argonkonzentration in der
zweiten Stufe 6 am hdchsten. In Héhe dieser Stelle
wird iliber eine Leitung 17 eine Fraktion aus der
zweiten Stufe entnommen, die bis 91% 02 wenige
ppm N2 bis 9% Argon sowie Spuren von Xenon,
Krypton, Kohlenwasserstoffen im ppm-Bereich ent-
halt. Diese Fraktion wird der Rohargonkolonne 10
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an ihrem unteren Ende zugefiihrt und dort durch
Rektifikation in eine gasfdrmige Rohargonfraktion,
die vom Kopf der Rohargonkoionne Uber eine Lei-
tung 18 entnommen wird und eine flissige Sumpf-
fraktion, die lber eine Leitung 19 in die zweite
Stufe zurlickgeleitet wird, zerlegt. Die Rohargon-
-fraktion weist vorzugsweise eine Zusammenset-
zung von 2% 02, 97% Argon und 1% N2 auf, die
Sumpfflissigkeit eine Zusammensetzung von 94%
02, 8% Argon auf.

Eine Teil des Rohargons wird unter Bildung
von Ricklauffiissigkeit im Kondensator-Verdampfer
9 durch Wirmetausch mit zuvor entspannter sauer-
stoffreicher Fllissigkeit aus der ersten Rektifizier-
stufe 2 kondensiert. Dabei wird die sauerstoffreiche
Flissigkeit zum Teil verdampft. Der verdampft An-
teil wird Uber eine Leitung 20 entnommen und
zusammen mit aus dem Verdampferraum entnom-
mener FlUssigkeit (Leitung 21) in die zweite Stufe 6
geleitet. Drei bis flinf B&den oberhalb der Sumpf-
flussigkeit wird eine flissige Fraktion {ber eine
Leitung 22 aus der Rohargonkolonne entnommen
und auf eine Reinstsauerstoffkolonne 23 aufgege-
ben. Die Fraktion 22 besteht nur noch aus den
Komponenten Oz, Argon und Nz und ist frei von
Krypton, Xenon und Kohlenwasserstoffen. Der
Grund hierflr liegt darin, da die Verunreinigungen
(Krypton, Xenon, Kohlenwasserstoffe durch die
B&den zwischen dem Kolonnensumpf und der Ent-
nahmestelle im Kolonnensumpf festgehaiten wer-
den und Uber die Leitung 19.in die zweite Stufe 6
zurlickgeschleust 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 gasfér mige
Restfraktion Uber eine Leitung 24 vom Kopf ent-
nommen und oberhalb der Entnahmestelle der flls-
sigen Frakiion 22 in die Rohargonkolonne 10 oder
oberhalb der Leitung 17 in die Kolonne 6
(gestrichelte Leitung 42) zurlickgeleitet. Aus dem
Sumpf der Reinstsauerstoftkolonne 23 wird hoch-
reiner flUssiger Sauerstoff mit einer Reinheit von
99,999% Uber 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 fliissige Sauerstoff wird im
Wérmetauscher 5 unterkdhlt und anschiiefend aus
der Anlage abgefihrt. Bei Bedarf kann zus&tziich
oder alternativ hochreiner gasférmiger Sauerstoff
oberhalb des Kolonnensumpfes Uber eine Leitung
26 entnommen werden. ;

Die Beheizung des Kolonnensumpfes erfolgt
durch Stickstoff, der vom Kopf der ersten Stufe 2
entnommen und Uber eine Leitung 27 einem im
Kolonnensumpf angeordneten Kondensator-Ver-
dampfer 28 zugeflihrt wird. Bei dem Warmetausch
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kondensiert der Stickstoff und wird Uber eine Lei-
tung 29 wieder in den Kopf der ersten Stufe 2
zurlickgeleitet. Ein Teil des gasfdrmigen Stickstoffs
wird von der Leitung 27 abgezweigt und Uber eine
Leitung 30 entnommen.

Figur 2 zeigt eine Abwandlung der Verfahrens
der Figur 1. Da der gr88te Teil des abgewandelten
Verfahrens mit dem der Figur 1 identisch ist, ist in
Figur 2 lediglich die Reinstsauerstoffkolonne 23
dargestellt.

Die Entnahme des fllssigen hochreinen Sauer-
stoffs Uber Leitung 25 bezishungsweise des gas-
férmigen hochreinen Sauerstoffs liber Leitung 26
erfolgt hier einige Bdden oberhalb des Sumpfes.
Die vorzugsweise drei bis flinf Rekiifizierbéden hal-
ten unerwiinschte Anteile wie Krypton, Xenon und
Kohlenwasserstoffe zurlick, die durch Anreichern
von Spuren oder durch Eindringen durch weniger
dichie Stelle am Kondensator-Verdampfer 28 in
den Sumpf der Reinstsauerstoifkolonne 23 gelan-
gen kdnnen.

Leitung 43 dient zum Abflhren einer kleinen
Menge Sumpfilissigkeit, die eniweder verworfen
oder in die zweite Rekiifizierstufe zurickgeleitet
wird. Auf diese Weise kann die Anreicherung von
unerwlinschten Anteilen im Sumpf der Reinstsauer-
stoffkolonne 23 weitgehend verhindert werden.

Figur 3 zeigt eine weitere Ausfiihrungsform des
erfindungsgemaBen Verfahrens, bei dem hochrei-
ner Stickstoff erzeugt wird. Analoge Anlagenteile
sind mit denselben Bezugszeichen wie in Figur 1
versehen.

Gasférmiger Stickstoff aus dem Kopf der er-
sten Rekiifizierstufe 2 wird lber Leitung 27 in eine
Reinststickstoffkolonne 31, die etwa beim gleichen
Druck wie die erste Rektifizierstufe betrieben wird,
eingespeist und dort in eine flissige Sumpffraktion
und in eine Restgasfraktion getrennt. Die Restgas-
fraktion enthdlt unerwlinschte Anteile wie Helium,
Neon und Kohlenmonoxid und wird Uber Leitung 33
abgezogen und der unreinen Stickstofffraktion 16
aus der zweiten Rekdtifizierstufe 8 beigemischt.

Die Sumpfifraktion flieBt Uber Leitung 29 zurlick
zur ersten Rektifizierstufe, aus der Uber Leitung 34
hochreiner Stickstoff abgezogen wird. Zwischen
Kopfkondensator und Entnahmestelle flir Leitung
34 liegen zwei bis fuinf Rekiifizierb&den, die als
Sperre fiir Helium, Neon und Kohlenmonoxid wir-
ken, deren Konzentration im Kopf der Kolonne am
groBten ist. Der hochreine Stickstoff 34 weist eine
Reinheit von 99,999% auf, der Rest besteht im
wesentlichen aus Argon.

Neben der Leitung 27 miindet eine weitere
Leitung 32 in die Reinststickstoffkolonne 31. Die
Leitung 32 ist unmittelbar am Kondensator 7 ange-
schlossen und wird auch als HeliumablaB bezsich-
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 liber die Leitung 32 aus der Ersten Stufe
2 abgeflhrt und mit der Kopffraktion der Reinst-
stick stoffkolonne 31 entnommen.

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

Sofern der hochreine Stickstoff in fllissiger
Form gewiinscht wird, wird der Uber Leitung 34
entnommene Stickstoffe in Warmetauscher 5 unter-
kiihit und anschliefend entspannt. Das bei der Ent-
spannung entstehende Flashgas wird in einem Ab-
scheider 35 abgetrennt und Uber eine Leitung 36
dem Stickstoff in Leitung 15 zugemischt. Uber Lei-
tung 37 kann flissiger Stickstoff hdchster Reinheit
entnommen werden.

Sofern zusdtzlich oder alternativ hochreiner
Stickstoff als Gas bendtigt wird, wird der hochreine
flissige Stickstoff (Leitung 38) teilweise oder ganz
ohne vorherige Unterkiihlung enispannt und einem
Verdampfer 39 zugefiihrt. Der Verdampfer wird
durch einen Teilstrom des gasférmigen Stickstoffs
in Leitung 30 beheizt, der Uber eine Leitung 40
abgezweigt und nach dem Wi&rmetausch im Ver-
dampfer 39 der sticksioffreichen Fraktion 4 zugemi-
schi wird. Der hochreine gasfdrmige Stickstoff wird
Uber eine Leitung 41 aus dem Verdampfer 39
abgefihrt.

Eine Ausfiihrungsform des erfindungsgeméfen
Verfahrens, bei sowohl hochreiner Sauerstoff als
auch hochreiner Stickstoff hergestellt werden kann,
ist in Figur 4 dargestelit. Hier sind die Reinstsauer-
stoffkolonne 23 und die Reinsistickstoftkolonne 31
zu einer Einheit zusammengefaBt und stehen Uber
einen nunmehr gemeinsamen Kondensator-Ver-
dampfer 28 in wirmetauschender Verbindung.
Dadurch kénnen die Beheizung des Sumpfes der
Reinstsauerstoffkolonne 27 und die Kihlung des
Kopfes der Reinststickstoffsdule 31 mit Hilfe von
nur einer Wérmetauschapparatur durchgeflhrt wer-
den.

Anspriiche

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 zugefiihrt
und in Sauerstoff und Stickstoff zerlegt werden,
dadurch gekennzeichnet, daB aus einer Rohargon-
kolonne (10), in die ein im wesentlichen Sauerstoff
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und Argon enthaltender Strom (17) aus der zweiten
Rekiifizierstufe (6) eingeflihrt wird, eine weitere
Fraktion (22) oberhalb des Sumpfes entnommen
und in einer Reinstsauerstoffkolonne (23) in hoch-
reinen Sauerstoff (25,26) und eine leichtere Rest-
fraktion (24) zerlegt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, daB die weitere Fraktion (22) in fliis-
siger Form entnommen und als Riicklauffliissigkeit
auf die Reinstsauerstoffkolonne (23) aufgegeben
wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, daff die Entnahme der weiteren
Fraktion (22) mehrere Bdden oberhalb des Siulen-
sumpfes der Rohargonkolonne (10) erfolgt.

4. Verfahren nach sinem der Anspriiche 1 bis
3, dadurch gekennzeichnet, da der hochreine Sau-
erstoff (25,26} mehrere Bbden oberhalb des Sump-
fes der Reinstsauerstoffkolonne (23) entnommen
wird.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis
4, dadurch gekennzeichnet, daB der Siulensumpf
der Reinstsauerstoffkolonne (23) durch Stickstoff
(27) vom Kopf der ersten Rektifizierstufe (2) be-
heizt wird.

6. Vorrichtung zur Durchflhrung des Verfah-
rens nach Anspruch 1 mit einer zweistufigen Rekti-
fizierkolonne und mit einer mit deren zweiter Stufe
verbundenen Rohargonkolonne, gekennzeichnet
durch eine Reinstsauerstoffkolonne (23), die mittels
einer seitlichen Entnahmeleifung (22) mit der
Rohargonkolonne (10) verbunden ist.

7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch ge-
kennzeichnet, dafi die seitliche Eninahmelsitung
(22) mehrere Rektifizierbdden 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-
freiche Fraktion vorzerlegt wird und die beiden
Frakiionen einer zweiten Rektifizierstufe zugeflihrt
und in Sauerstoff und Sticksioff zerlegt werden,
dadurch gekennzsichnet, dafi eine weitere stick-
stoffreiche Fraktion (27) vom Kopf der ersten Rekti-
fizierstufe (2) in sine Reinststickstoffkolonne (31)
eingeflhrt und dort in eine Sumpffllissigkeit (29)
und in eine Restgasfraktion (33) zerlegt wird.

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch ge-
kennzeichnet, daB die Sumpfiliissikgeit (29) zum
Kopf der ersten Rekiifizierstufe (2) zurlickgeleitet
wird.

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch ge-
kennzeichnet, daf einige Bdden unterhalb des
Kopfes der ersten Rekifizierstufe (2) eine fllissige
Fraktion (34) aus hochreinem Stickstoff entnommen
wird.
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11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch ge-
kennzeichnet, daB der fllissige hochreine Stickstoff
(34) mindestens teilweise unterkiihlt wird.

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

13. Vorrichtung zur Durchflihrung des Verfah-
rens nach einem der Ansprliche 8 bis 12, gekenn-
zeichnet durch eine Reinststickstoffkolonne (31),
die durch eine Gasleitung (27) und durch eine
Fltssigkeitsleitung (29) mit der ersten Rekiifizier-
stufe (2) verbunden ist, und durch eine Entnahme-
leitung (34) fiur hochreinen Stickstoff, die einige
B&den unterhalb des Kopfes an der ersten Rekiifi-
zierstufe (2) angebracht ist.

14. Verfahren zur Luftzerlegung, bei dem die
Verfahrensschritte aus einem der Anspriiche 1 bis
6 und die Vefahrensschritte aus einem der Ans-
priche 9 bis 12 gemeinsam angewandt werden,
dadurch gekennzeichnet, daB die Sumpfflissigkeit
der Reinstsauerstoffkolonne (23) durch Wirmetau-
sch mit dem Gas im Kopf der Reinsistickstoffko-
lonne (31) beheizt wird.

15. Vorrichtung zur Durchfihrung des Verfah-
rens nach Anspruch 14, gekennzeichnet durch ein-
en Kondensator-Verdampfer (28), der 2zwischen
Reinstsauerstoff- und Reinststickstoffkolonne ange-
bracht ist.
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