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(54)  Verfahren zur schonenden Verdichtung von hochreinen Gasen

(57) Bei dem Verfahren zur schonenden Verdich-
tung von Gasen erfolgt die Verdichtung der Gase min-
destens zwei-, drei- oder mehrstufig mit Hilfe eines
hermetisch dichten, spulbaren, trockenlaufenden. Z. B.
werden Stickstoffmonoxid, Monosilan, Diboran, Pho-
shin, Fluor, Stickstofftrifluorid, Xenon, oder ein Gasge-
misch mit einem dieser Gase verdichtet. Die
Verdichtung in den Verdichtungsstufen des Kolbenkom-
pressors erfolgt bei Temperaturen unterhalb von 195°
C. Vorteilhaft wird der Verdichtungsraum des mehrstufi-
gen Kompressors gespult, indem der Verdichter mit
Stickstoff beaufschlagt und der Kompressor, iber eine
steuerbare Drehzahlregelung auf geringe Leistung ein-
gestellt, angefahren wird.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur schonenden Verdichtung von Gasen, ein Verfahren zum Spulen des
Verdichtungsraumes eines zwei-, drei- oder mehrstufigen Kompressors und die Verwendung eines zwei-, drei- oder
mehrstufigen Kolbenkompressors fur die Verdichtung von hochreinen Gasen oder Gasgemischen.

[0002] Bei der Verdichtung von hochreinen oder reaktiven Gasen muf eine Verunreinigung des zu verdichtenden
Gases vermieden werden. Neben den Schmierdlen die innerhalb der Verdichtungsanlage zu Vertraglichkeitsproblemen
und Risiken wie Explosion oder unerwiinschten chemischen Reaktionen flihren kénnen, sind vor allem auch die Umge-
bungsluft und Spiilgase aus dem System fernzuhalten.

[0003] Bisher werden flr hochreine Gase ausschlieBlich teure ein- bis zweistufige Membrankompressoren einge-
setzt. Die Temperatur bei der Verdichtung richtet sich nach dem Verdichtungsverhéltnis. Die Temperatur T errechnet
sich wie folgt

K-1

p i)
T = Tein ° ( aus) A

aus
P ein

mit k=1,41 fir zweiatomige Gase, T in [K] und Druck p in [bar], T, : Eingangstemperatur; T,,s : Ausgangstemperatur.
Bei einer Eingangstemperatur Tg;,, = 20 °C ergibt sich fiir verschiedene Verdichtungsverhéltnisse:

Verdichtungsverhéltnis | 1:4 1:8 1:12 1:14
Ausgangstemperatur | 166 °C | 263 °C | 331 °C | 358 °C

[0004] Wie man in der Tabelle leicht erkennt, treten hierbei relativ hohe Temperaturen auf, die in vielen Fallen Anlaf
zu unerwinschten Reaktionen geben. Hierbei kann es z. B. zu Ausbranden kommen (Sauerstoff) oder empfindliche
Gase, wie Stickstoffmonoxid kénnen sich zersetzen.

[0005] Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zu entwickeln mit dem hochreine, toxische und
aggressive Gase schonend verdichtet werden kdnnen, insbesondere bis zu einem Druck von 250 bar.

[0006] Gelost wurde die Aufgabe durch ein Verfahren mit den in Anspruch 1 beschriebenen Merkmalen.

[0007] Zur schonenden Verdichtung empfindlicher Gase oder Gasgemische, wie Stickstoffmonoxid, Monosilan,
Diboran, Phoshin, Fluor und Stickstofftrifluorid, die in hochkomprimierter Form gespeichert werden, wird ein trocken-
laufender, nach auf3en vollkommen gasdichter Kolbenkompressor eingesetzt, der mindestens zweistufig, vorzugsweise
dreistufig oder mehrstufig aufgebaut ist. Der Kolbenkompressor ist in der Regel als Verdichter in Kreuzkopfbauweise
("Trockenlaufer") oder als Verdichter in Tauchkolbenbauweise aufgebaut. Ein Verdichter in Tauchkolbenbauweise ist
besonders vorteilhaft, da sich im ganzen System kein Ol befindet (éllose Kompressoren). Die mehrstufige Auslegung
(z.B.2,3,4,5,6,7, 8, 9 oder 10 Stufen) eines Kolbenkompressor, insbesondere als Verdichter in Tauchkolbenbau-
weise, stellt im Gegensatz zu einem Membrankompressor kein Problem dar. Der Motor ist in der Regel Uber eine
Magnetkupplung an das hermetisch dichte Verdichtergehduse angeschlossen, wodurch eine extrem hohe Dichtigkeit,
insbesondere weniger als 103 mbar I/ sec., erreicht wird. Hierdurch lassen sich auch Gase bzw. Gase verdichten die
zundfahig sind bzw. ziindfahige oder zersetzliche Bestandteile enthalten, wie z. B. bei der Riickgewinnung von Narko-
segasen, die Xenon, Lachgas N,O und bestimmte Fluorchlorkohlenwasserstoffe enthalten kénnen. Daruberhinaus
kénnen auch hiermit brandférdende Stoffe wie z. B. Fluor geférdert werden.

[0008] Kolbenkompressoren, insbesondere als Verdichter in Tauchkolbenbauweise aufgebaute Kolbenkompresso-
ren , sind beispielsweise bei der Firma Fritz Haug AG, CH-9015 St. Gallen, erhaltlich. Ollose Tauchkolbenkompresso-
ren, die sich durch eine hermetisch dichte Bauweise auszeichnen, sind in dem Sonderdruck der Zeitschrift "chemie-
anlagen + verfahren", Thema: "Hermetisch dicht - Ollose Kompressoren im Baukastensystem", von Michael Kowalski,
Verlag Konradin, S. 48 ff., beschrieben, worauf hiermit Bezug genommen wird.

[0009] Der Verdichtungsraum eines Kompressors 14t sich bekannterweise nicht optimal evakuieren und mit Gas
spulen. Zur Beseitigung des Problems wurde erfindungsgemal eine spezielle Spultechnik entwickelt. Nach dem Eva-
kuierschritt wird unter Umgehung der adsorptiven Einheit der Verdichter mit einem Spllgas, vorzugsweise Stickstoff,
beaufschlagt und iber eine steuerbare Drehzahlregelung auf geringe Leistung der Kompressor angefahren. Das Splil-
gas wird durch den Verdichter komprimiert, wobei die einzelnen Stufen untereinander verbunden sind und somit das
Spllgas durch den Verdichter durchgeschoben wird und dadurch auch die Verdichterraume optimal gespllt werden.
Bei einem Mindestdruck, der grof3er als der entsprechende Abgasdruck sein muB, wird das verdichtete Spiilgas iber
eine Abgasleitung entsorgt. Automatisch wird tiber den Druck die Abgasleitung verschlossen, wenn der Verdichter aus-
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geschaltet wird und der Druck im System unter den Mindestdruck fallt.
[0010] Die Erfindung wird anhand der Zeichnung erlautert.

Fig. 1 zeigt ein Schema einer Anlage zur Durchfiihrung des Verfahrens gemaR der Erfindung.

[0011] In Fig. 1 wird das zu verdichtende, wasserdamfgesattigte Gas (Ventil 25) tiber einen Kaltetrockner geleitet,
um die Hauptwassermengen zu beseitigen. Durch den hohen Wasseranfall und den geringen Saugdruck (nur wenige
mbar Uber Atmospharendruck ) wurde eine spezielle Technik entwickelt, um das Wasser aus dem Prozess sicher zu
entfernen. Das Gas durchstromt einen Warmetauscher 1 und wird bis auf ca. 0-3 °C abgekuhlt. Hierbei scheidet sich
die Hauptwassermenge ab, die im Abscheider 2 gesammelt wird. Wasser muf3 in jedem Fall vor der Komprimierung aus
dem Gas entfernt werden (Kondensation im Kurbelgehause und Kavitationsgefahr fir den Kompressor!). Hierfiir lassen
sich handelsubliche automatische Abscheidersysteme nicht einsetzen. Da weiter sichergestellt werden muf, da® nach
dem AbflllprozeR das komplette System vollkommen trocken sein muf} (Iangere Stillstandszeiten bewirken eine Korro-
sion durch eindiffundierenden Sauerstoff und/oder Feuchte) wurde ein System entwickelt, welches das sichere Entfer-
nen des Wassers ermdglicht. Der Wasserstand im Abscheider wird hierbei gemessen, z. B. durch
Leitfahigkeitsmessung zwischen zwei Sonden. Beim Erreichen eines maximalen Standes im Bereich von 10 bis 500 ml,
vorzugsweise zwischen 10 und 50 ml, wird automatisch das Ventil 3 ge&ffnet und das Wasser wird jetzt nicht einfach
abgelassen, sondern iber eine Pumpe abgesaugt, um das Eindringen atmosphéarischer Gase zu verhindern. Vorzugs-
weise wird hier eine chemikalienfeste Membranpumpe 30 eingesetzt. Bei Erreichen des Tiefststandes schlie3t Ventil 3
wieder.

[0012] Zur zeitweiligen Stillegung wird der Abscheider durch eine Aufheizung des Kaltekreislaufes erwarmt und
Uber das AblaRventil 3 mit Stickstoff gespult. Durch dieses Verfahren wird sichergestellt, daf} sich im Abscheidesystem
kein Wasser mehr befindet.

[0013] Da nach dem Kaltetrockner der Wasserdampfgehalt fir die Verdichtung immer noch zu hoch ist (liegt bei ca.
0,1 % Wasser), wird eine adsorptive Trockeneinheit 28 vorgeschaltet, die z. B. mit Silicagel oder Molsieben beschickt
wird. Ein Partikelfilter 4 schiitzt den Verdichter (bzw. die Verdichterstufen 5, 6, 7) vor eventuell mitgerissenen Partikeln
im Bereich < 0,01um. Das Gas wird in drei Stufen bis auf einen maximalen Druck von 60 bar komprimiert. Uber zusatz-
liche Stufen kann bis maximal 250 bar komprimiert werden. Die einzelnen Stufen sind so ausgelegt, das die theoreti-
sche Verdichtungstemperatur von 195 °C nicht Uberschritten wird. Am Austritt befindet sich ein weiteres Filter 21, um
Partikel, die sich eventuell von den Dichtungselementen ablésen, auszufiltern.

[0014] Weitere adsorbtive Einheiten, z. B. zur Entfernung von Kohlendioxid, werden ebenfalls vor die Verdichtung
geschaltet, falls diese notwendig ist oder sie werden vorteilhaft miteinander kombiniert. So kann z. B. eine Mischung
aus Natriumhydroxid auf einem Tragermaterial (Natiumhydroxid auf SiO, ; erhaltlich bei Fa. Merck, Darmstadt) mit
einem Silikagel (zur Trocknung) kombiniert werden, um ein vorzeitiges Verbacken des Natriumhydroxid zu verhindern.
Sollte trotzdem der Druckverlust (Druckanzeige 27) zu hoch werden, wird der Kompressor automatisch abgeschaltet.
Durch diese Vorgehensweise kann indirekt der Durchbruch des Adsorbers angezeigt werden.

[0015] Das verdichtete Gas wird einem Speicherbehalter 8 zugefiihrt. Um bei Erreichen des Filldruckes ein Rick-
strdmen des zu verdichtenden Gases zu verhindern, wird Ublicherweise ein Riickschlagventil 9 eingesetzt, das zur Eva-
kuierung der Anlage mittels Ventil 10 umgangen werden kann.

[0016] Ublicherweise wird bei Abschalten der Anlage das Gas automatisch in die (freie) Ansaugleitung entspannt.
Diese Entspannung erfolgt nicht automatisch, sondern wird Gber Ventil 17 von Druckanzeige 14 kontrolliert und zwar
so, daR immer ein Uberdruck, vorzugsweise 1,5 bar absolut, auf dem System bleibt. Somit wird verhindert, daR keine
unerwiinschten Gase in das System gelangen kénnen.

[0017] Zum Spiilen des Verdichtungsraum des Kompressors werden die Ventile 10, 11 und 12 geoffnet und tber
Ventil 18 wird die Anlage evakuiert. Als Vakuumpumpe wird hier eine Trockenlauferpumpe (sogenannte Scrollpumpe
29), z. B. der Fa. Edwards, eingesetzt. Nach dem Evakuierschritt wird unter Umgehung der adsorptiven Einheit (Ventil
22 zu, 23 zu, 24 offen) der Verdichter mit Stickstoff beaufschlagt und Uber eine steuerbare Drehzahlregelung auf
geringe Leistung der Kompressor angefahren. Das Spilgas wird durch den Verdichter komprimiert wobei die einzelnen
Stufen (5, 6, 7) untereinander verbunden sind (Ventile 11 und 12 sind offen) und somit das Spllgas 13 durch den Ver-
dichter durchgeschoben wird und dadurch auch die Verdichterrdume optimal gespult werden. Weiter wird dadurch
sichergestellt, das auch das Kurbelgehause gesplilt wird. Dadurch wird erreicht, dal gefahrliche Gase innerhalb des
Systems sicher entfernt werden und verhindert, dald es bei Stillstand der Anlage durch Diffusion zu Korrosion oder zu
gefahrlichen Anreicherungen im Explosionsbereich kommen kann. Bei einem Mindestdruck 13 von 1,1 bis 10 bar, vor-
zugsweise von 5 bar, Gber dem entsprechenden Abgasdruck (Druck in der Abgasleitung) wird das verdichtete Splilgas
Uber die Abgasleitung entsorgt. Automatisch wird iber den Druck 13 die Abgasteitung an Ventil 16 verschlossen, wenn
der Verdichter ausgeschaltet wird oder der Druck im System unter den Mindestdruck von Druckanzeige 13 fallt.
[0018] Durch die Kombination zweier Absaugpumpen wird zum einen ermdglicht, dal bis in den Bereich von 1x10
-3 mbar evakuiert werden kann und zum anderen das Abgas bis auf einen Druck von 2 bar absolut und héher gebracht
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werden kann, um es der Entsorgung zuzufiihren.

Patentanspriiche

1.

10.

Verfahren zur schonenden Verdichtung von Gasen, dadurch gekennzeichnet, dal die Verdichtung der Gase min-
destens zwei- oder mehrstufig erfolgt und ein hermetisch dichter, mit Gas spuilbarer, trockenlaufender Kolbenkom-
pressor eingesetzt wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da® ein Kolbenkompressor mit Verdichter in Tauchkolben-
bauweise eingesetzt wird.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daf} Stickstoffmonoxid, Monosilan, Diboran, Phoshin,
Fluor, Stickstofftrifluorid, Xenon, oder ein Gasgemisch mit einem dieser Gase als Gas verdichtet wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dall bei der Verdichtung in den Verdich-
tungsstufen des Kolbenkompressors nur Temperaturen unterhalb von 195° C auftreten.

Verfahren zum Spulen des Verdichtungsraumes eines zwei-, drei- oder mehrstufigen Kompressors, dadurch
gekennzeichnet, dal® der Verdichter mit Stickstoff beaufschlagt und der Kompressor, iber eine steuerbare Dreh-
zahlregelung auf geringe Leistung eingestellt, angefahren wird.

Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dal ein Kolbenkompressor mit Verdichter in Tauchkolben-
bauweise als Kompressor eingesetzt wird.

Verfahren nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, da nach einem Evakuierschritt der Verdichter mit
Spllgas beaufschlagt und Uber eine steuerbare Drehzahlregelung auf geringe Leistung der Kompressor angefah-
ren und das Splilgas durch den Verdichter komprimiert wird, wobei die einzelnen Verdichterstufen untereinander
verbunden sind.

Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daf} bei einem vorgegebenen Mindestdruck, der gréRer als
der entsprechende Abgasdruck ist, das verdichtete Spuilgas Uber eine Abgasleitung entsorgt wird, wobei (iber den
Druck die Abgasleitung automatisch verschlossen wird, wenn der Verdichter ausgeschaltet wird und der Druck im
System unter den Mindestdruck fallt.

Anlage zur Durchfiihrung eines Verfahrens nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daf} die
Anlage eine Quelle fir Spilgas und eine Quelle fur Produktgas, einen zwei-, drei- oder mehrstufigen, gasdichten,
6llosen Kolbenkompressor und eine Vakuumpumpe enthalt, wobei die Vakuumpumpe mit den einzelnen Verdich-
terstufen des Kolbenkompressors (iber verschlieBbare Gasleitungen verbunden ist.

Verwendung eines zwei-, drei- oder mehrstufigen Kolbenkompressors fir die Verdichtung von hochreinen, zersetz-
lichen Gasen oder Gasgemischen.
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