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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren gemaf dem
Oberbegriff von Anspruch 1. Es dient zur Gewinnung von
gasférmigem und flissigem Stickstoff mit variablem An-
teil des Flussigprodukts durch Tieftemperaturzerlegung
von Luft in einem Destilliersdulensystem, das eine Ein-
zelsaule aufweist.

[0002] Einzelsaulenverfahren sind eine Ubliche Me-
thode zur Erzeugung von Stickstoff. Sie weisen im Ge-
gensatz zu Doppelsaulenverfahren nur eine Drucksaule
(die Einzelsaule) auf und keine weitere Saule (Nieder-
drucksaule), die zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung ein-
gesetzt und unter niedrigerem Druck als die Drucksaule
betrieben wird. Dies schliet nicht aus, dal das Destil-
liersaulensystem Uber die Einzelsdule hinaus weitere
Saulen aufweist, beispielsweise zur Gewinnung von be-
sonders reinem Stickstoff oder Sauerstoff.

[0003] Das "Destilliersaulensystem" umfaldt die mit-
einander verbundenen Destilliersaulen, nicht jedoch die
Warmetauscher oder die Maschinen wie Verdichter oder
Entspannungsmaschinen. Im einfachsten Fall wird das
Destilliersdulensystem ausschlieRlich durch die Einzel-
saule gebildet.

[0004] Unter"sauerstoffangereichert" wird hier ein Ge-
misch aus Luftgasen verstanden, das eine hdhere Sau-
erstoffkonzentration als Luft hat, bis hin zu praktisch rei-
nem Sauerstoff. In der Praxis handelt es sich beispiels-
weise um Fraktionen mit einem Sauerstoffgehalt von 25
bis 90 %, vorzugsweise 30 bis 80 %. (Alle Prozentanga-
ben beziehen sich hier und im folgenden auf die molare
Menge, soweit nichts anderes angegeben ist.)

[0005] Das Verfahren dient zur gleichzeitigen Gewin-
nung von gasférmigem und flissigem Produktstickstoff,
wobei der Flissiganteil (molares Verhaltnis zwischen
flissigem und gasférmigem Produktstickstoff) variabel
sein kann. Zu unterschiedlichen Zeitpunkten kénnen also
verschiedene stationare Betriebszustande herrschen, zu
denen ein unterschiedlich groRer Anteil des Stickstoff-
produkts in flissiger Form gewonnen wird, im Extremfall
kann dieser Anteil auch Null sein. Der Prozefd kann dann
zwischen zwei Grenzfallen hin- und hergefahren werden,
der maximalen Gasproduktion (MaxGAN-Fall) mit mini-
malem FlUssiganteil und der maximalen Fllssigproduk-
tion (MaxLIN-Fall) mit maximalem Flissiganteil und mi-
nimalem Gasanteil (gegebenenfalls ausschlieRlich flus-
sige Produktion von Stickstoff). Dabei kann auch jeder
beliebige Wert des Flussiganteils eingestellt werden, der
zwischen den beiden Grenzwerten fir minimalen und
maximalen Flussiganteil liegt.

[0006] Ein Verfahren mit einem Stickstoffkreislauf ge-
mal dem Oberbegriff von Anspruch 1 ist aus US
4400188 bekannt. Mit Stickstoff, der in einem Kreislauf-
verdichter auf Uber Saulendruck gebracht wurde, wird
ein Kondensator-Verdampfer beheizt, der die Sumpfhei-
zung der Einzelsaule darstellt. Verfahrenskalte wird
durch eine Ubliche Restgasturbine erzeugt, die mit Gas
aus einem weiteren Kondensator-Verdampfer, einem
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Kopfkondensator, betrieben wird. Solche Verfahren mit
Stickstoffkreislauf sind energetisch giinstiger als Einzel-
saulenprozesse ohne Sumpfausheizung. Wegen des
Kreislaufs kann auch bei diesem Prozel} grundsatzlich
ein Flussigstickstoffprodukt in variabler Menge erzeugt
werden, auch wenn dies in der Druckschrift selbst nicht
beschrieben ist. Allerdings stieBe man bei einem derar-
tigen Verfahren auf Schwierigkeiten, wollte man den
Flussigproduktanteil variieren. Erhdhte man zum Bei-
spiel den FlUssiganteil, wirde sich bei gleichbleibender
Luftmenge die Sauerstoffkonzentration verringern und
damit die Verdampfungstemperatur im Sumpf. Entspre-
chend niedriger miiRte der Druck im Stickstoffkreislauf
sein, der Kreislaufverdichter miilte also entsprechend
nachgeregelt werden. Ohne die Veranderung des Kreis-
laufdrucks wiirde der Druck in der Saule steigen; in die-
sem Fall miRte der Austrittsdruck des Luftverdichters
entsprechend angepallt werden.

[0007] Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein
Verfahren der eingangs genannten Art und eine entspre-
chende Vorrichtung anzugeben, bei der neben dem gas-
férmigen Stickstoffprodukt eine variable Menge an Flus-
sigprodukt mit relativ geringem Aufwand gewonnen wer-
den kann.

[0008] Diese Aufgabe wird dadurch geldst, dafd ein Teil
der stickstoffreichen Flissigkeit aus dem Kondensator-
Verdampfer zumindest zeitweise als Fllissigprodukt ab-
gezogen wird, der Verdampfungsraum des Kondensa-
tor-Verdampfers unter einem Druck betrieben wird, der
hoher als der Betriebsdruck der Einzelsaule ist und ein
zweites sauerstoffangereichertes Gas aus einer der Sau-
len des Destilliersdulensystems und/oder aus dem Ver-
dampfungsraum des Kondensator-Verdampfers ent-
nommen, arbeitsleistend entspanntundim Hauptwarme-
tauscher angewarmt wird.

[0009] Das Flissigprodukt kann direkt dem Verflissi-
gungsraum des Kondensator-Verdampfers enthommen
werden. Vorzugsweise wird es allerdings zunachst ent-
spannt und dabei entstehendes Flashgas abgetrennt.
Die Phasentrennung kann beispielsweise in der Einzel-
sdule oder in einem separaten Abscheider durchgefiihrt
werden.

[0010] Durch den erhéhten Druck auf der Verdamp-
fungsseite des Kondensator-Verdampfers sind die Be-
triebsdrucke des Kondensator-Verdampfers und der Ein-
zelsaule entkoppelt. Bei steigender Flussigproduktion
braucht dadurch der Druck auf der Verfllissigungsseite
des Kondensator-Verdampfers (Stickstoffkreislauf) nicht
verandert zu werden. Der Druck auf der Verdampfungs-
seite kann sich vielmehr - unabhéngig vom Betriebsdruck
der Einzelsaule - bei gleichbleibender Verdampfungs-
temperatur auf die geringere Sauerstoffkonzentration
einstellen, ohne daf} irgendwelche Verdichtungsmaschi-
nen nachgeregelt werden missen.

[0011] Das zweite sauerstoffangereicherte Gas, das
zur arbeitsleistenden Entspannung vorgesehen ist, wird
vorzugsweise wie das erste sauerstoffangereicherte Gas
aus dem im Kondensator-Verdampfer gebildeten Dampf
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erzeugt. Die beiden sauerstoffangereicherten Gase wei-
sen zum Beispiel dieselbe Zusammensetzung auf. Der
Eintrittsdruck der arbeitsleistenden Entspannung ist in
diesem Fall nicht - wie sonst bei Restgasturbinen tblich
- an den Einzelsaulen- beziehungsweise Kopfkondensa-
tordruck gebunden, sondern vorzugsweise an den Ver-
dampfungsdruck im Kondensator-Verdampfer. Daher
kann der Eintrittsdruck der Turbine im Rahmen einer Er-
héhung des Flissigproduktanteils analog zum Verdamp-
fungsdruck ansteigen. Durch die entsprechend erhéhte
Enthalpiedifferenz bei der arbeitsleistenden Entspan-
nung des zweiten sauerstoffangereicherten Gases wird
die zusatzliche Kalte erzeugt, die fir die erhéhte Pro-
duktverflissigung notwendig ist. Auch die Steigerung der
Restgasmenge erhoht die Kélteproduktion.

[0012] Insgesamt ergibt sich ein Prozel3 zur Gewin-
nung von gasférmigem und flissigem Stickstoff, bei dem
der Flussigproduktanteil auf sehr einfache Weise variiert
werden kann. Der Flussigproduktanteil kann beispiels-
weise 0 bis 20 %, vorzugsweise 0 bis 16 % des gesamten
Stickstoffprodukts betragen, bei einer Gesamtprodukt-
menge an Stickstoff von beispielsweise 75 bis 0 %, vor-
zugsweise 75 bis 25 % der Luftmenge. Der Betriebsdruck
im Sumpf der Einzelsaule betragt beispielsweise 3 bis 8
bar, vorzugsweise 3 bis 5 bar. Die Druckdifferenz zwi-
schen Verdampfungsseite des Kondensator-Verdamp-
fers und unterem Abschnitt der Saule liegt bei beispiels-
weise 0 bis 5 bar, vorzugsweise 0 bis 3 bar.

[0013] Da das zweite sauerstoffangereicherte Gas im
Endeffekt aus der Einzelsdule stammen muf3, braucht
es einen entsprechenden Druckerhéhungsschritt, derbei
der Erfindung vorzugsweise im fliissigen Zustand vorge-
nommen wird, beispielsweise mittels einer Flissigpum-
pe. Dazu wird eine sauerstoffangereicherte Fllssigkeit
aus der Einzelsaule abgezogen undin fliissigem Zustand
auf einen erhéhten Druck gebracht, wobei das zweite
sauerstoffangereicherte Gas aus der resultierenden un-
ter erhdhtem Druck befindlichen sauerstoffangereicher-
ten FlUssigkeit erzeugt wird.

[0014] Insbesondere fiir den Fall, daf’ das Destillier-
saulensystem lediglich eine Einzelsdule aufweist, bildet
die sauerstoffangereicherte Flissigkeit stromabwarts
der Druckerhéhung die sauerstoffangereicherte fliissige
Fraktion, die in den Verdampfungsraum des Kondensa-
tor-Verdampfers eingeleitet wird. Die sauerstoffangerei-
cherte Flissigkeit wird beispielsweise durch die Sumpf-
flissigkeit der Einzelsdule gebildet und mittels einer
Pumpe auf mindestens den erhoéhten Druck gebracht,
unter dem der Verdampfungsraum des Kondensator-
Verdampfers steht. Das erste und das zweite sauer-
stoffangereicherte Gas, also der aufsteigende Dampf fir
die Einzelsaule und die arbeitsleistend zu entspannende
Fraktion, werden hier unmittelbar durch Verdampfung
der flissigen Fraktion aus der Einzelsule erzeugt.
[0015] Will man ein Sauerstoffprodukt erzeugen, des-
sen Reinheit héher als diejenige der Sumpffraktion der
Einzelsaule ist, geht man im Rahmen der Erfindung fol-
gendermalen vor: Das Destilliersdulensystem weist zu-
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satzlich zur Einzelsdule eine Reinsauerstoffsaule auf.
Die sauerstoffangereicherte Flissigkeit aus der Einzel-
saule wird stromabwarts der Druckerhéhung auf die
Reinsauerstoffsaule aufgegeben. Aus dem unteren Be-
reich der Reinsauerstoffsdule wird eine sauerstoffreiche
Fraktion als gasférmiges und/oder fliissiges Produkt und/
oder Zwischenprodukt abgezogen. Die flissige sauer-
stoffangereicherte Fraktion, die dem Verdampfungs-
raum des Kondensator-Verdampfers zugeleitet wird,
stammt ebenfalls aus dem unteren Bereich der Reinsau-
erstoffsaule. Der im Kondensator-Verdampfer erzeugte
Dampf wird in den unteren Bereich der Reinsauerstoff-
saule eingeleitet und dort als aufsteigender Dampf ver-
wendet. Das Kopfgas der Reinsauerstoffsdule dient da-
bei zu einem ersten Teil als Arbeitsgas der arbeitslei-
stenden Entspannung ("zweites sauerstoffangereicher-
tes Gas") und zu einem zweiten Teil - nach entsprechen-
der Druckverminderung - als aufsteigender Dampf in der
Einzelsdule ("erstes sauerstoffangereichertes Gas").
Wegen der hdheren Sauerstoffkonzentration auf der Ver-
dampfungsseite des Kondensator-Verdampfers herrscht
bei dieser Variante ein héherer Kreislaufdruck als bei
Ausfiihrungsformen, bei denen die Verdampfungsseite
des Kondensator-Verdampfers mit Sumpffliissigkeit der
Einzelsdule beaufschlagt wird.

[0016] Vereinfacht gesagt wird oberhalb des Konden-
sator-Verdampfers ein zusatzlicher Stoffaustauschab-
schnitt - hier Reinsauerstoffsdule genannt - angeordnet,
der unter dem erhdhten Druck betrieben wird. In diesem
Stoffaustauschabschnitt wird die auf den erhéhten Druck
gebrachte Flussigkeit aus der Einzelsaule weiter an Sau-
erstoff angereichert und an leichterfliichtigen Kompo-
nenten abgereichert. Flissigkeit und/oder Dampf vom
Sumpf der Reinsauerstoffsaule kénnen direkt als Sauer-
stoffprodukt abgezogen und/oder einem weiteren Ar-
beitsschritt zugeflihrt werden.

[0017] Der Kondensator-Verdampfer ist bei dieser
Ausfuhrungsform der Erfindung vorzugsweise unmittel-
bar im Sumpf der Reinsauerstoffsdule angeordnet, er
kann aber auch in einem separaten Behalter unterge-
brachtsein. Die Reinsauerstoffsaule ist vorzugsweise als
reine Abtriebssaule ausgefiihrt und enthalt beispielswei-
se 30 bis 50 vorzugsweise 35 bis 45 theoretische Boden.
[0018] Die sauerstoffreiche Fraktion kann in dem De-
stilliersdulensystem weiter gereinigt werden, indem sie
einer Zusatzsdule zur Entfernung schwererfliichtiger
Verunreinigungen zugefiihrt wird, aus deren oberem Be-
reich ein Reinsauerstoffprodukt abgezogen wird. Die
sauerstoffreiche Fraktion wird dazu vorzugsweise vom
Sumpf der Reinsauerstoffsdule oder vom Verdamp-
fungsraum des Kondensator-Verdampfers abgezogen.
Der aufsteigende Dampf wird in der Zusatzsaule von
schwererfllichtigen Komponenten befreit, die im Rein-
sauerstoffprodukt entsprechend abgereichert sind (bei-
spielsweise weniger als 100 ppm, vorzugsweise weniger
als 10 ppm an Verunreinigungen mit héherem Siede-
punkt als Sauerstoff; es kdbnnen Restgehalte bis etwa 1
ppb erreicht werden). Restfllissigkeit aus der Zusatzsau-
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le kann in die Reinsauerstoffsdule oder den Kondensa-
tor-Verdampfer zuriickgeleitet werden. Die Zusatzsaule
ist vorzugsweise als reine Verstarkungssaule ausgefiihrt
und enthalt beispielsweise 10 bis 40 vorzugsweise 10
bis 30 theoretische Bbéden.

[0019] Ricklaufflissigkeit fir die Zusatzsaule wird
vorzugsweise in einem Kopfkondensator erzeugt, in dem
eine zweite sauerstoffangereicherte Flissigfraktion aus
demunteren Bereich der Einzelsdule mindestens teilwei-
se verdampft wird. Die zweite sauerstoffangereicherte
Flussigfraktion kann beispielsweise gemeinsam mit der
auf die Reinsauerstoffsdule aufgegebenen sauerstoffan-
gereicherten Flussigkeit aus der Einzelsdule abgezogen
und auf erhdhten Druck gebracht werden.

[0020] Vorzugsweise wird bei allen bisher genannten
Ausfiihrungsformen der Erfindung die gesamte Ruiick-
laufflissigkeit fir die Einzelsdule und gegebenenfalls die
Reinsauerstoffsdule in dem Kondensator-Verdampfer
erzeugt. Esistdaherim allgemeinen nur ein einziger Kon-
densator-Verdampfer erforderlich, im Falle einer Zusatz-
saule zwei.

[0021] Luftverdichter und Kreislaufverdichter kénnen
durch eine einzige Maschine gebildet werden, namlich
durch eine Kombi-Maschine, bei der mehrere Ritzel auf
eine Welle sitzen, von denen einige den Luftverdichter
und eines oder mehrere den Kreislaufverdichter realisie-
ren.

[0022] Der Kreislaufverdichter kann mindestens teil-
weise durch einen an die Restgasturbine gekoppelten
Verdichter gebildet werden, wobei mindestens ein Tell
der bei der arbeitsleistenden Entspannung des zweiten
sauerstoffangereicherten Gases erzeugten mechani-
schen Energie zur Verdichtung des ersten Teils und/oder
des zweiten Teils der stickstoffreichen Fraktion einge-
setzt wird.

[0023] Falls ein Stickstoffprodukt besonders hoher
Reinheit erzeugt werden soll, ist es glnstig, wenn das
Destilliersdulensystem eine Reinstickstoffsdule auf-
weist, wobei eine Stickstofffraktion aus dem oberen Be-
reich der Einzelsaule in flissigem Zustand auf die Rein-
stickstoffsdule aufgegeben wird und aus dem unteren
Bereich der Reinstickstoffsdule ein Reinstickstoffprodukt
abgezogen wird. Die Reinstickstoffsaule dient zur Abrei-
cherung leichtfllichtiger Verunreinigungen aus dem
Stickstoff, insbesondere von Helium, Neon und Wasser-
stoff. Das Sumpfprodukt der Reinstickstoffsaule ist prak-
tisch frei von Helium, Neon und Wasserstoff (beispiels-
weise weniger als 10 ppb, vorzugsweise weniger als 5
ppb an leichter als Stickstoff fllichtigen Verunreinigun-
gen) und kann in Gas- oder Flissigform abgezogen wer-
den. Die Reinstickstoffsaule wird vorzugsweise als reine
Abtriebssaule (Strippsaule) betrieben und enthalt bei-
spielsweise 10 bis 20 vorzugsweise 10 bis 15 theoreti-
sche Boden.

[0024] Der Stickstoffkreislauf (erster Teil der stickstoff-
reichen Fraktion aus dem Destilliersaulensystem) kann
entweder mit sehr reinem Gas aus dem unteren Bereich
der Reinstickstoffsaule oder mit Kopfgas der Einzelsaule
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betrieben werden. Ebenso ist es mdglich gasférmiges
Druckprodukt (zweiter Teil der stickstoffreichen Fraktion
aus dem Destilliersystem) helium- und neon-frei aus der
Reinstickstoffsdule und/oder etwas weniger rein vom
Kopf der Einzelsdule abzuziehen.

[0025] Die Reinstickstoffsaule weist vorzugsweise ei-
nen Sumpfverdampfer auf, wobei die Stickstofffraktion
gasférmig aus der Einzelsaule enthommen und vor ihrer
Aufgabe auf die Reinstickstoffsdule in dem Sumpfver-
dampfer verflissigt wird. Durch diese Verfahrensweise
ist kein weiteres Heizmittel fiir den Betrieb der Reinstick-
stoffsdule erforderlich. Der Betriebsdruck der Reinstick-
stoffsdule ist etwas geringer (beispielsweise um 0,5 bis
1,0 bar) als der Druck am Kopf der Einzelsaule. Die in
dem Sumpfverdampfer verflissigte Fraktion wird vor der
Aufgabe auf die Reinstickstoffsdule auf deren Betriebs-
druck entspannt.

[0026] Die Erfindung betrifft aulerdem eine Vorrich-
tung gemaf Patentanspruch 12.

[0027] Die Erfindung sowie weitere Einzelheiten der
Erfindung werden im folgenden anhand vonin den Zeich-
nungen schematisch dargestellten Ausfiihrungsbeispie-
len naher erlautert. Hierbei zeigen:

Figur 1 ein Verfahren und eine Vorrichtung mit in-
nerhalb der Einzelsdule angeordnetem Kon-
densator-Verdampfer,

ein erstes Ausfiihrungsbeispiel der Erfin-
dung mit einer einzigen Saule und einem ein-
zigen Kondensator-Verdampfer,

ein Ausfiihrungsbeispiel der Erfindung mit
Gewinnung von hochreinem Stickstoff,

eine Variante mit zwei Stickstoffprodukten
unterschiedlicher Reinheit,

ein Verfahren, bei dem auch reiner Sauer-
stoff als Produkt gewonnen wird,

ein weiteres Ausfiihrungsbeispiel mit Erzeu-
gung von hochreinem Sauerstoff,

eine Abwandlung des Verfahrens der Figur
6 mit Innenverdichtung von hochreinem
Sauerstoff,

ein Prozel, bei dem gleichzeitig hochreiner
Stickstoff und hochreiner Sauerstoff gewon-
nen werden,

eine Variante des Verfahrens von Figur 2 mit
einer zweiten Turbine,

eine andere Abwandlung des in Figur 2 dar-
gestellten Prozesses mit Turbinen-Booster
und

ein Diagramm, das sich auf den Betrieb des
Ausfiihrungsbeispiels von Figur 2 bezieht.

Figur 2

Figur 3
Figur 4
Figur 5
Figur 6

Figur 7

Figur 8

Figur 9

Figur 10

Figur 11

[0028] Bei dem Verfahren von Figur 1 wird lber eine
Leitung 1 verdichtete und gereinigte Einsatzluft heran-
gefihrt, die unter einem Druck von etwa 3,5 bar steht.
(Luftverdichter und Luftreinigung - beispielsweise mittels
eines Molekularsiebs - sind in der Zeichnung nicht dar-
gestellt.) Die Luft wird in einem Hauptwarmetauscher 2
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auf etwa Taupunkt abgekihlt und Uber Leitung 3 einer
Einzelsaule 4 an einer Zwischenstelle zugefuhrt. Die Zwi-
schenstelle liegt beispielsweise 5 bis 20 theoretische be-
ziehungsweise praktisch Boden oberhalb des Sumpfs
der Saule 4. Der Betriebsdruck am Sumpf der Einzelsau-
le betragt in dem Beispiel 3,0 bar.

[0029] Der Kopfstickstoff 5 (die "stickstoffreiche Frak-
tion") aus der Einzelsaule 4 enthalt noch 1 ppm bis 1 ppb
Sauerstoff und wird in einem Unterkihler 6 und (Leitung
7) weiter im Hauptwarmetauscher 2 auf etwa Umge-
bungstemperatur angewarmt. Der warme Kopfstickstoff
8 wird einem Kreislaufverdichter 9 zugeflhrt, der bei-
spielsweise zwei bis drei Stufen aufweist. Hinter jeder
Stufe des Kreislaufverdichters befindet sich eine Nach-
beziehungsweise Zwischenklhlung zur Entfemung der
Kompressionswarme, von denen jedoch in der schema-
tischen Zeichnung nur die Nachkihlung 10 hinter der
Endstufe dargestellt ist. Ein erster Teil 12 des auf einen
Druck von 9,5 bar verdichteten Kopfstickstoffs 11 wird
zum Hauptwarmetauscher 2 zurlickgefihrt, dort auf
mehrere Kelvin oberhalb der Saulentemperatur abge-
kihltund Gber Leitung 13 dem Verflissigungsraum eines
Kondensator-Verdampfers 14 zugefuhrt. Dort wird er un-
ter etwa dem Austrittsdruck des Kreislaufverdichters 9
vollstandig oder nahezu vollstandig verflissigt. Die dabei
gebildete stickstoffreiche Flissigkeit 15 wird im Unter-
kihler 6 unterkiihlt und Gber Leitung 16 und Drosselventil
17 auf den Kopf der Einzelsaule aufgegeben. Ein Teil 18
der stickstoffreichen Fllssigkeit 16 kann als Flussigstick-
stoffprodukt LIN abgezogen werden. Die Flissigproduk-
tion betragt in dem Beispiel etwa 0 % der Luftmenge. In
der Zeichnung wird der Flissigstickstoff aus der Einzel-
saule abgezogen, deren Kopf hier als Flashgasabschei-
der zwischen dem Drosselventil 17 und der Fllssigpro-
duktentnahme 18 dient.

[0030] Einzweiter Teil 19 des im Kreislaufverdichter 9
verdichteten Kopfstickstoffs 11 wird als gasférmiges
Stickstoffprodukt unter Druck (DGAN) abgefihrt. Alte-
mativ oder zusétzlich kann ein Teil 20 des Druckstick-
stoffs aus einer Zwischenstufe des Kreislaufverdichters
herausgefihrt und bei einem Druck zwischen dem Be-
triebsdruck der Einzelsdule 4 und dem Enddruck des
Kreislaufverdichters 9 als gasférmiges Druckstickstoff-
produkt (DGAN’) gewonnen werden. In beiden Féllen
dient der Kreislaufverdichter 9 gleichzeitig als Produkt-
verdichter.

[0031] DerKondensator-Verdampfer 14 istin dem Bei-
spiel von Figur 1 unmittelbar im Sumpf der Einzelsaule
angeordnet. Auf seiner Verdampfungsseite verdampft
die sauerstoffangereicherte Sumpfflissigkeit der Einzel-
saule 4 unter deren Betriebsdruck unter Bildung eines
Dampfs mit einem Sauerstoffgehalt von etwa 80 %. Wah-
rend ein erster Teil des im Kondensator-Verdampfer 14
erzeugten Dampfs in der Einzelsaule 4 aufsteigt ("erstes
sauerstoffangereichertes Gas"), wird ein zweiter Teil 21
("zweites sauerstoffangereichertes Gas") zum kalten En-
de des Hauptwarmetauschers 2 gefiihrt. Nach Anwar-
mung auf eine Zwischentemperatur stromt diese Frakti-
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on Uber Leitung 22 zu einer Restgasturbine 23 und wird
dort arbeitsleistend von etwa 3 bar auf etwa 1,5 bar ent-
spannt. Das arbeitsleistend entspannte sauerstoffange-
reicherte Gas 24 wird im Hauptwarmetauscher 2 voll-
stdndig angewarmt und Uber Leitung 25 als unreines
Sauerstoffprodukt UGOX abgegeben. Es kann als Re-
generiergas in der nicht dargestellten Luftreinigung und/
oder als gasférmiges Nebenprodukt verwendet und/oder
in die Atmosphére abgegeben werden. Die Turbine 23
kann Uber einen Bypass 26 geregelt werden. Eine kleine
Flussigkeitsmenge 27 wird kontinuierlich oder intermit-
tierend als Spulflissigkeit aus dem Verdampfungsraum
des Kondensator-Verdampfers 14 abgefiihrt.

[0032] Das Verfahren gemaR Figur 1 unterscheidet
sich vom Stand der Technik gemaR US 4400188 durch
die Artder Kélteerzeugung. Diese wird hier durch arbeits-
leistende Entspannung eines sauerstoffangereicherten
Gases 21 aus dem Verdampfungsraum des Kondensa-
tor-Verdampfers 14 bewerkstelligt. Diese MalRnahme be-
wirkt zwar eine Vereinfachung der Apparatur, da nur
noch ein einziger Kondensator-Verdampfer zum Betrieb
der Einzelsaule 4 erforderlich ist, allerdings laft sich da-
mit allein noch nicht die angestrebte einfache Variation
des Flussigproduktanteils durchfiihren, wie es bei den
Ausfuhrungsbeispielen der Figuren 2 bis 10 der Fall ist.
[0033] Bei dem Verfahren und der Anlage von Figur
2 ist der Kondensator-Verdampfer 214 in einem eigenen
Behalter aullerhalb der Einzelsaule 4 angeordnet. Dies
stelltim vorliegenden Fall nicht nur ein apparatives Detail
dar, sondern ermdglicht verfahrenstechnisch die Ab-
kopplung des Drucks im Verdampfungsraum des Kon-
densator-Verdampfers 214 vom Betriebsdruck der Ein-
zelsaule 4. Die Sumpfflissigkeit (die "flissige sauer-
stoffangereicherte Fraktion") 228 wird hier mittels einer
Pumpe 229 auf einen Druck von 4 bis 8 bar gebracht und
unter diesem erhdhten Druck oder gegebenenfalls nach
leichter Drosselung 230 uber Leitung 231 in den Ver-
dampfungsraum des Kondensator-Verdampfers 214
eingeleitet. Der Dampf 232, der aus dem Kondensator-
Verdampfer 214 unter diesem Druck abgezogen wird,
stromt zu einem ersten Teil ("erstes sauerstoffangerei-
chertes Gas") 233 unter Drosselung 234 zur Einzelsaule
4 zurlck. Ein zweiter Teil ("zweites sauerstoffangerei-
chertes Gas") 221 wird in Figur 2 analog zum Strom 21
von Figur 1 einer Restgasturbine 23 zugefuihrt, deren Ein-
trittsdruck jedoch etwas hdher als beim Prozel} der Figur
1ist.

[0034] Um die Verdampfung unter dem erhéhten
Druck zu gewahrleisten muly auch auf der Verflissi-
gungsseite des Kondensator-Verdampfers 214 ein ent-
sprechend erhdhter Druck von etwa 9 bar herrschen, das
heif3t der Kreislaufverdichter 9 mul einen entsprechend
héheren Enddruck aufweisen.

[0035] Der Vorteil der Abkoppelung des Kondensator-
Verdampfers vom Betriebsdruck der S&ule erschopft
sich nicht in einer etwas gréfReren Kalteleistung der Tur-
bine 23, die eine Folge des hdheren Eintrittsdrucks ist.
Vielmehr kann durch diese MaRnahme die Flissigpro-
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duktion (hier: ausschlieBlich flissiger Stickstoff 18) mit
relativ einfachen Mitteln in einem Bereich von etwa 0 bis
4,3 % der Einsatzluftmenge variiert werden. Das Um-
schalten zwischen den Betriebsféallen funktioniert folgen-
dermalen: Um beispielsweise maximale Flissigproduk-
tion zu erreichen, wird zunachst die Abgabe an gasfor-
migem Stickstoff (liber Leitung 19 und/oder Leitung 20)
reduziert, wobei der Kreislaufverdichter unverandert mit
konstantem Durchsatz und konstantem Enddruck wei-
terlauft, ebenso wie der in den Zeichnungen nicht dar-
gestellte Luftverdichter. Es wird also mehr Stickstoff zum
Kondensator-Verdampfer 214 gefihrt und damit Gber
Leitung 15/16 mehr Flussigkeit auf die Einzelsaule 4 auf-
gegeben. Durch das erhéhte Ricklaufverhaltnis in der
Saule fallt die Sauerstoffkonzentration im Sumpf ab. Als
Folge hiervon erhéht sich der Verdampfungsdruck der
sauerstoffangereicherten Fraktion im Verdampfungs-
raum des Kondensator-Verdampfers von beispielsweise
3 bar im MaxGAN-Fall auf bis zu beispielsweise 6 bar im
MaxLIN-Fall. Dies fuhrt wiederum zur Erhdhung von Ein-
trittsdruck und Durchsatz an der Turbine 23. Hierdurch
steht eine entsprechend erhdhte Kélteleistung fir die an-
gestrebte zuséatzliche Produktverflissigung zur Verfi-
gung. Der in die Sdule 4 zuriickstrémende Dampf 233
wird so abgedrosselt (234), dal® der Betriebsdruck der
Einzelsaule 4 konstant bleibt. Die Fllssigkeitsproduktion
kann soweit erhéht werden, da iber die Leitungen 19
beziehungsweise 20 keinerlei gasférmiges Druckstick-
stoffprodukt mehr abgegeben wird, sondern der gesamte
erzeugte Stickstoff Uber Leitung 18 als Flussigprodukt
gewonnen wird.

[0036] Umdenumgekehrten Fall, die maximale Druck-
gasproduktion mit einer Flussigproduktion von beispiels-
weise 0 % der Einsatzluftmenge, zu erreichen wird genau
umgekehrt verfahren. Der Kondensator-Verdampfer 214
wird dann verdampfungsseitig mit einem Druck gefah-
ren, der etwa 0,2 bar héher als der Druck am Sumpf der
Einzelsaule ist; die beiden Driicke kdnnen im Extremfall
auch gleich sein. In dieser Verfahrensweise ergibt sich
dennoch eine Energieeinsparung von etwa 30 % gegen
Uber einem Standard-Stickstoffgenerator. Der (nicht dar-
gestellte) Luftverdichter und der Kreislaufverdichter 9
werden bei der Erfindung vorzugsweise in einer Kombi-
Maschine zusammengefallt und mit einem gemeinsa-
men Antrieb versehen. Die Kennlinie des Apparats kann
vollautomatisch zwischen den oben erwahnten extremen
Betriebsfallen und jedem dazwischenliegenden Fall hin-
und hergefahren werden, ohne daf’ die Verdichtungsma-
schinen (Luftverdichter und Kreislaufverdichter) nachge-
regelt werden missen. Angepalf’t werden missen ledig-
lich die Restgasturbine und die Menge des gasférmigen
Produktstickstoffs.

[0037] Die Figuren 3 bis 8 zeigen, wie sich das erfin-
dungsgemalie Verfahren auf eine Gewinnung von rei-
nem Sauerstoff, hochreinem Sauerstoff und/oder hoch-
reinem Stickstoff erweitern 1aRt.

[0038] Figur3entsprichtweitgehend Figur2. Das Ver-
fahren und die Vorrichtung von Figur 3 weisen jedoch
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zusatzlich eine Reinstickstoffsaule 335 mit Sumpfver-
dampfer 336 auf. Kopfstickstoff 337 aus der Einzelsaule
4 (Betriebsdruck hier: etwa 3 bar am Kopf) wird in dem
Sumpfverdampfer 336 mindestens teilweise kondensiert
und Uber Leitung 338 nach Drosselung 339 auf etwa 2,5
bar auf den Kopf der Reinstickstoffsaule 335 aufgege-
ben. Aus der Flissigkeit, die in der Sdule 335 herabfliel3t,
werden leichterflichtige Komponenten, insbesondere
Helium, Neon und Wasserstoff abgestrippt, die miteinem
Splilgas 340 abgezogen werden. Im Sumpf fallt hochrei-
ner Stickstoff an, der noch etwa 0,1 ppm an Verunreini-
gungen enthalt. Er bildet zu einem ersten Teil das Flus-
sigstickstoffprodukt 318. Der Rest wird tber Leitung 342
abgezogen, bildet die "stickstoffreiche Fraktion" und wird
dem Kreislaufverdichter 9 zugefiihrt. Die in dem Konden-
sator-Verdampfer 214 erzeugte stickstoffreiche Fllssig-
keit 316 wird teilweise Uiber Leitung 343 auf den Kopf der
Reinstickstoffsaule 335 aufgegeben. Diese Flissigstick-
stoffmenge am Kopf der Reinstickstoffsaule 335 ent-
spricht exakt der LIN-Produktmenge 318. Die Menge 388
wird im Sumpfverdampfer 336 gegen sich selbst ver-
dampft.

[0039] InFigur 4 wird der Kreislaufverdichter 9 abwei-
chend von Figur 3 nicht direkt mit Gas aus der Reinstick-
stoffsdule 335 gespeist, sondern vom Kopfgas 442 der
Einzelsaule 4, welches hier die "stickstoffreiche Fraktion"
bildet. In diesem Fall enthalt also das Druckstickstoffpro-
dukt 19, 20 noch leichtfliichtige Verunreinigungen wie
Helium und Neon. Der Kopfstickstoff, der als Einsatz fir
die Reinstickstoffsaule 335 und als Heizmittel fir deren
Sumpfverdampfer 435 dient, wird mitim Kreislauf geftihrt
und stromaufwarts des Kondensator-Verdampfers 214
Uber Leitung 437 abgezweigt. Die Reinstickstoffsaule
335 kann daher unter einem hdheren Druck als die Ein-
zelsaule betrieben werden, beispielsweise bei 8 bar. Zu-
satzlich zu dem oder den Druckstickstoffprodukten 19,
20 und dem hochreinen Flussigstickstoffprodukt 318
kann am Sumpf der Reinstickstoffsaule 335 ein weiteres
gasformiges Druckstickstoffprodukt 444, 445 (UPDGAN)
mit besonders hoher Reinheit gewonnen werden. Vom
Kopf der Reinstickstoffsaule 335 wird eine Restfraktion
446 abgezogen und beispielsweise gemeinsam mit dem
Abgas der Turbine 23 im Hauptwarmetauscher 2 ange-
warmt.

[0040] Das Verfahren und die Anlage von Figur 5 die-
nen der Gewinnung von zusatzlichem Sauerstoff einer
Reinheit von 99,5 bis 99,9999 %, vorzugsweise 99,5 bis
99,9 %, der argonfrei ist (1 ppm Argon oder weniger).
Dazu ist oberhalb des aus den Figuren 2 bis 4 bekannten
Kondensator-Verdampfers 514 ein Stoffaustauschab-
schnitt um Umfang von 30 bis 60 theoretischen bezie-
hungsweise praktischen Bdden angeordnet, der eine
Reinsauerstoffsdule 546 bildet. Die Sumpffliissigkeit 528
der Einzelsaule 4 wird nicht unmittelbar zum Kondensa-
tor-Verdampfer 514 gefiihrt, sondern auf den Kopf der
Reinsauerstoffsdule 546 aufgegeben. Beim Durchstro-
men dieser Saule reichert sie sich weiter an Sauerstoff
an. Die "flissige sauerstoffangereicherte Fraktion" wird
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hier durch die Sumpfflissigkeit der Reinsauerstoffsaule
546 gebildet.

[0041] Das Kopfgas 532 der Reinsauerstoffsaule 546
von Figur 5 bildet zu einem ersten Teil das "erste sauer-
stoffangereicherte Gas" 533 und zu einem zweiten Teil
das "zweite sauerstoffangereicherte Gas" 521. Die bei-
den Fraktionen werden wie bei den oben beschriebenen
Ausfiihrungsbeispielen der Einzelsdule beziehungswei-
seder arbeitsleistenden Entspannung 23 zugefiihrt. Vom
Verdampfungsraum des Kondensator-Verdampfers
514, der in dem Beispiel im Sumpf der Reinsauerstoff-
saule untergebracht ist, wird Gber die Leitungen 547 und
548 ein gasformiges Sauerstoffprodukt GOX abgezo-
gen, das reiner als die erste sauerstoffangereicherte
Gasfraktion 532 ist.

[0042] In Figur 6 ist dariiber hinaus eine Zusatzsaule
649 vorgesehen, die zur Abtrennung von schwererfliich-
tigen Komponenten wie Kohlenwasserstoffen, Krypton
und/oder Xenon aus dem gasférmigen Sumpfprodukt
650 der Reinsauerstoffsdule 546 dient. Sie wird unter
demselben Druck wie die Reinsauerstoffsdule 546 be-
trieben und weist einen Kopfkondensator 651 auf, der
mit einem Teil 652 der in der Pumpe 629 auf Druck ge-
brachten Sumpfflissigkeit 628 der Einzelsaule 4 gekuhlt
wird. Dabei entstehender Dampf 653 wird dem Abgas
der Turbine 23 beigemischt. Uber Leitung 654 kann hier
ebenfalls eine Spllung vorgenommen werden. Die
Sumpfflissigkeit 655 der Zusatzsdule 649 wird zum
Sumpf der Reinsauerstoffsdule 546 zuriickgeleitet. Am
Kopf der Zusatzsaule 649 fallt hochreiner Sauerstoff mit
einem Gesamtgehalt von 1 ppm an Restverunreinigun-
gen an. Er wird zu eine ersten Teil 647, 648 als gasfor-
miges und zu einem zweiten Teil 656 als fllissiges Hoch-
reinprodukt abgegeben.

[0043] Figur 7 zeigt, wie der gasférmige hochreine
Sauerstoff mittels Innenverdichtung unter einem Druck
abgegeben werden kann, der hdher als der Betriebs-
druck der Zusatzsaule 649 ist und beispielsweise etwa
8 bar betragt. Hier wird das gesamte Hochreinprodukt
Uber Leitung 756 flussig abgezogen, in einer Pumpe 757
auf den erhdhten Druck gebracht. Mindestens ein Teil
758 wird unter diesem Druck im Hauptwéarmetauscher 2
verdampft und bei 759 als hochreines Drucksauerstoff-
produkt abgefiihrt.

[0044] In Figur 8 sind die Reinstickstoffsdule 335 aus
Figur 3 und die beiden S&ulen 546 und 649 der Figur 6
gemeinsam verwirklicht, so da Stickstoff und Sauerstoff
gleichzeitig als hochreine Produkte UPDGAN, UPGOX
gewonnen werden kdénnen.

[0045] Furdie Produktion weiter erhéhter Flissigkeits-
mengen kdnnen alle bisher beschriebenen Ausfiihrungs-
formen durch eine zweite Turbine 961 erganzt werden,
in der ein Teil 960 des im Kreislaufverdichter komprimier-
ten Kreislaufstickstoffs arbeitsleistend entspannt wird.
Dies istin Figur 9 beispielhaft dargestellt, die ansonsten
Figur 2 entspricht. Dieser Teil wird bei einer Zwischen-
temperatur aus dem Hauptwarmetauscher abgefiihrt, die
gleich der Eintrittstemperatur der ersten Turbine 23 oder
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hoéher oder niedriger ist. Der entspannte Stickstoff 962
wird in den Kreislauf zuriickgespeist.

[0046] Wahrend bei den bisherigen Ausfiihrungsbei-
spielen die Restgasturbine 23 an einen Generator oder
an eine andere Bremsvorrichtung zur Abflihrung mecha-
nischer Energie gekoppelt ist, treibt sie in Figur 10 direkt
einen Booster 1063 an, der dem extern angetriebenen
Kreislaufverdichter vorgeschaltet ist und diesem einen
Teil der Verdichtungsarbeit abnimmt, ohne von auf’en
eingebrachte Energie zu verbrauchen. Figur 10 ist an-
sonsten mit Figur 2 identisch. Je nach Gréf3e der Anlage
kann es bei jedem der geschilderten Ausflihrungsvari-
anten sinnvoll sein, einen derartiger Turbinen-Booster
einzusetzen. In Figur 10 ist aulRerdem die optionale Ent-
nahme eines Stickstoffprodukts 1064 unter dem Aus-
trittsdruck des Boosters 1063 gezeigt.

[0047] Ein wesentlicher Aspekt der Erfindung besteht
in einer flexiblen Betriebsweise der Anlage hinsichtlich
des Flussigproduktanteils. Das Diagramm von Figur 11
dient zur Verdeutlichung dieser Méglichkeiten, den Pro-
zely von Figur 2 mit unterschiedlichen oder variierenden
Produktspezifikationen zu fahren, und zwar - in dem hier
dargestellten Beispiel - bei konstantem Betrieb des Luft-
verdichters (9.400 Nm3/h bei 3.4 bar Austrittsdruck) und
des Kreislaufverdichters 9 (15.200 Nm3/h bei 9,5 bar
Austrittsdruck).

[0048] Nach links ist dabei die Menge gasférmigen
Stickstoffprodukts in Nm3/h aufgetragen, die tiber die Lei-
tung 19 abgezogen wird (die in Figur 2 gestrichelt ge-
zeichnete Leitung 20 wird bei dem Beispiel nicht benutzt).
Nach oben sind folgende Parameter aufgetragen:

+  Sauerstoffkonzentration im Verdampfungsraum
des Kondensator-Verdampfers 214 in [mol% - 10]

A Druck im Verdampfungsraum des Kondensators in
[bar - 100]

B Mengenstrom durch Turbine 23 in [Nm3/h /10]

O  LIN-Produktmenge Uber Leitung 18 in [Nm3/h]

[0049] Das Diagramm zeigt die Erhéhung der Flussig-
produktmenge (unter Kurve) von knapp tber Null (links)
auf400 Nm3/h. Dabei steigen der Druck im Kondensator-
Verdampferund der Turbinenstrom an, wahrend die Sau-
erstoffkonzentration im Kondensator und die Menge an
gasformigem Produktstickstoff sinken. Der Betriebs-
druck der Saule innerhalb der Saule bleibt dabei kon-
stant.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Gewinnung von gasférmigem und
flissigem Stickstoff mit variablem Anteil des Fliis-
sigprodukts durch Tieftemperaturzerlegung von Luft
in einem Destilliersdulensystem, das eine Einzel-
saule (4) aufweist, wobei bei dem Verfahren

* Einsatzluft (1) in einem Luftverdichter verdich-
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tet, in einem Hauptwarmetauscher (2) abgekiihlt
und der Einzelsaule (4) zugeflhrt (3) wird,

« eine stickstoffreiche Fraktion (5, 7, 8) aus dem
Destilliersdulensystem abgezogen und minde-
stens zu einem erstem Teil in einem Kreislauf-
verdichter (9, 1063) verdichtet wird,

« der erste Teil (12, 13) der stickstoffreichen
Fraktion (5, 7, 8) stromabwarts des Kreislauf-
verdichters (1063, 9) dem Verflissigungsraum
eines Kondensator-Verdampfers (214) zuge-
fuhrt und dort unter einem Druck kondensiert
wird, der hoher als der Betriebsdruck der Ein-
zelsdule (4) ist, wobei stickstoffreiche Flissig-
keit (15, 16) gebildet wird,

« eine flissige sauerstoffangereicherte Fraktion
(228, 231) aus dem Destilliersaulensystem im
Verdampfungsraum des Kondensator-Ver-
dampfers (214) mindestens teilweise verdampft
wird,

* aus dem im Verdampfungsraum des Konden-
sator-Verdampfers (214) gebildeten Dampf
(232) ein erstes sauerstoffangereichertes Gas
(234, 533) erzeugt, in die Einzelsaule (4) einge-
leitet und dort als aufsteigender Dampf verwen-
det wird und

« ein zweiter Teil (19, 20, 1064) der stickstoffrei-
chen Fraktion (5, 7, 8) zumindest zeitweise als
gasformiges Stickstoffprodukt abgezogen wird,

dadurch gekennzeichnet, daR

« ein Teil (18) der stickstoffreichen Flissigkeit
(15, 16) aus dem Kondensator Verdampfer
(214) zumindest zeitweise als Flissigprodukt
abgezogen wird,

« der Verdampfungsraum des Kondensator-Ver-
dampfers (214) zumindest zeitweise unter ei-
nem Druck betrieben wird, der hdher als der Be-
triebsdruck der Einzelsaule (4) ist und

« ein zweites sauerstoffangereichertes Gas
(221, 521) aus einer der Saulen (546) des De-
stilliersystems und/oder aus dem Verdamp-
fungsraum des Kondensator Verdampfers (214)
entnommen, arbeitsleistend entspannt (23) und
im Hauptwarmetauscher (2) angewarmt wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, daB eine sauerstoffangereicherte Flis-
sigkeit (228, 528) aus der Einzelsaule (4) abgezogen
und in fliissigem Zustand auf einen erhéhten Druck
gebracht (229) wird, wobei das zweite sauerstoffan-
gereicherte Gas (232, 221, 521) aus der resultieren-
den unter erhdhtem Druck befindlichen sauer-
stoffangereicherten Flissigkeit (231) erzeugt wird.

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die sauerstoffangereicherte Flissig-
keit (231) stromabwarts der Druckerhéhung (229)
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die sauerstoffangereicherte fliissige Fraktion bildet,
die in den Verdampfungsraum des Kondensator-
Verdampfers (214) eingeleitet wird.

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn-
zeichnet, daR das Destilliersdulensystem eine
Reinsauerstoffsaule (546) aufweist, wobei die sau-
erstoffangereicherte Flissigkeit (231) stromabwarts
der Druckerh6hung (229) auf die Reinsauerstoffsau-
le (546) aufgegeben wird und aus dem unteren Be-
reich der Reinsauerstoffsaule (546) eine sauerstoff-
reiche Fraktion (547) abgezogen wird, wobei die fliis-
sige sauerstoffangereicherte Fraktion, die dem Ver-
dampfungsraum des Kondensator-Verdampfers
(514) zugeleitet wird, aus dem unteren Bereich der
Reinsauerstoffsdule (546) stammt und wobei im
Kondensator-Verdampfer (514) erzeugter Dampf in
den unteren Bereich der Reinsauerstoffsaule (546)
eingeleitet und dort als aufsteigender Dampf ver-
wendet wird.

Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn-
zeichnet, daB das Destilliersaulensystem eine Zu-
satzsaule (649) zur Entfernung schwererfliichtiger
Verunreinigungen aufweist, wobei die sauerstoffrei-
che Fraktion (650) aus der Reinsauerstoffsdule
(546) in die Zusatzsaule (649) eingeleitet wird und
ein Reinsauerstoffprodukt (647, 656, 756, 758, 759)
aus dem oberen Bereich der Zusatzsaule (649) ab-
gezogen wird.

Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn-
zeichnet, daR die Zusatzsaule (649) einen Kopfkon-
densator (651) aufweist, in dem eine zweite sauer-
stoffangereicherte FlUssigfraktion (652) aus dem un-
teren Bereich der Einzelsaule (4) mindestens teil-
weise verdampft wird.

Verfahren nach einem der vorangehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, daB die gesamte
Rucklaufflissigkeit fir die Einzelsaule (4) und gege-
benenfalls die Reinsauerstoffsdule (546) in dem
Kondensator-Verdampfer (14, 514) erzeugt wird.

Verfahren nach einem der vorangehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, daB Luftverdichter
und Kreislaufverdichter (9) durch eine einzige Ma-
schine gebildet werden.

Verfahren nach einem der vorangehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, daB mindestens
ein Teil der bei der arbeitsleistenden Entspannung
(23) des zweiten sauerstoffangereicherten Gases
(221, 521) erzeugten mechanischen Energie zur
Verdichtung (1063) des ersten Teils und/oder des
zweiten Teils der stickstoffreichen Fraktion (5, 7, 8)
eingesetzt wird.
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Verfahren nach einem der vorangehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, daR} das Destillier-
saulensystem eine Reinstickstoffsaule (335) auf-
weist, wobei eine Stickstofffraktion (338, 437) aus
dem oberen Bereich der Einzelsaule (4) in flissigem
Zustand auf die Reinstickstoffsdule (335) aufgege-
ben wird und aus dem unteren Bereich der Rein-
stickstoffsaule (335) ein Reinstickstoffprodukt (318,
444, 445) abgezogen wird.

Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die Reinstickstoffsdule (335) einen
Sumpfverdampfer (336, 435) aufweist, wobei die
Stickstofffraktion (337, 437) gasformig aus der Ein-
zelsaule (4) entnommen und vor ihrer Aufgabe (338,
339) auf die Reinstickstoffsaule (335) in dem Sumpf-
verdampfer (336, 435) verflissigt wird.

Vorrichtung zur Gewinnung von gasférmigem und
flissigem Stickstoff mit variablem Anteil des Flus-
sigprodukts durch Tieftemperaturzerlegung von Luft
mit einem Destilliersdulensystem, das eine Einzel-
saule (4) aufweist, und mit

« einem Luftverdichter,

« einer Einsatzluftleitung (1, 3), die von dem Luft-
verdichter durch einen Hauptwarmetauscher (2)
in die Einzelsaule (4) fuhrt,

« einem Kreislaufverdichter (9, 1063) zur Ver-
dichtung des ersten Teils einer ¢ stickstoffrei-
chen Fraktion (5, 7, 8) aus dem Destilliersaulen-
system,

« einer Kreislaufleitung (12, 13), die vom Austritt
des Kreislaufverdichters (1063, 9) zu dem Ver-
flissigungsraum eines Kondensator-Verdamp-
fers (14) fuhrt wird,

 Mitteln (228, 231) zur Zuflihrung einer fllssi-
gen sauerstoffangereicherten Fraktion aus dem
Destilliersdulensystem zum Verdampfungs-
raum des Kondensator-Verdampfers (14),

« Mitteln zur Erzeugung eines ersten sauer-
stoffangereicherten Gases (233, 533) aus dem
im Verdampfungsraum des Kondensator-Ver-
dampfers (14) gebildeten Dampf (232) und zu
dessen Einleitung in die Einzelsaule (4) und mit
« einer Gasproduktleitung zum Abziehen eines
zweiten Teils (19, 20, 1064) der stickstoffreichen
Fraktion (5, 7, 8) als gasférmiges Stickstoffpro-
dukt,

gekennzeichnet durch

« eine Flussigproduktleitung (15, 16), die mit
dem Verflissigungsraum des Kondensator-
Verdampfers (14) verbunden ist, durch

« die Anordnung des Kondensator-Verdampfers
(14) innerhalb eines von der Einzelsaule (4) ge-
trennten Behalters und durch
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* eine Entspannungsmaschine (23) zur arbeits-
leistenden Entspannung eines zweiten sauer-
stoffangereicherten Gases (221, 521) aus einer
der Séulen (546) des Destilliersystems und/oder
aus dem Verdampfungsraum des Kondensator-
Verdampfers (14).

Claims

Process for obtaining gaseous and liquid nitrogen
having a variable proportion of the liquid product by
cryogenic fractionation of air in a distillation column
system that comprises a single column (4), wherein,
in the process

«feed air (1) is compressed in an air compressor,
cooled in a main heat exchanger (2) and fed (3)
to the single column (4),

* a nitrogen-rich fraction (5, 7, 8) is taken off from
the distillation column system and at least a first
part is compressed in a cycle compressor (9,
1063),

«thefirstpart (12, 13) of the nitrogen-rich fraction
(5,7, 8) is fed downstream of the cycle compres-
sor (1063, 9) to the liquefaction space of a con-
denser-evaporator (214) and there condensed
at a pressure which is higher than the working
pressure of the single column (4), wherein nitro-
gen-rich liquid (15, 16) is formed,

* a liquid oxygen-enriched fraction (228, 231)
from the distillation column system is at least in
part vaporized in the vaporization space of the
condenser-evaporator (214),

« from the vapour (232) formed in the vaporiza-
tion space of the condenser-evaporator (214),
a first oxygen-enriched gas (234, 533) is gener-
ated, introduced into the single column (4) and
there used as ascending vapour

and

» a second part (19, 20, 1064) of the nitrogen-
rich fraction (5, 7, 8) is taken off at least in part
as gaseous nitrogen product, characterized in
that

« one part (18) of the nitrogen-rich liquid (15, 16)
is taken off at least at times as liquid product
from the condenser-evaporator (214),

« the vaporization space of the condenser-evap-
orator (214) is operated at least at times at a
pressure which is higher than the working pres-
sure of the single column (4) and

» a second oxygen-enriched gas (221, 521) is
withdrawn from one of the columns (546) of the
distillation system and/or from the vaporization
space of the condenser-evaporator (214), work-
producing the expansion (23) and warmed in the
main heat exchanger (2).
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Process according to Claim 1, characterized in that
an oxygen-enriched liquid (228, 528) is taken off from
the single column (4) and brought (229) to an ele-
vated pressure in the liquid state, wherein the second
oxygen-enriched gas (232, 221, 521) is generated
from the resultant oxygen-enriched liquid (231) that
is at an elevated pressure.

Process according to Claim 2, characterized in that
the oxygen-enriched liquid (231), downstream of the
pressure elevation (229), forms the oxygen-enriched
liquid fraction which is introduced into the vaporiza-
tion space of the condenser-evaporator (214).

Process according to Claim 2, characterized in that
the distillation column system comprises a pure ox-
ygen column (546), wherein the oxygen-enriched lig-
uid (231) is applied to the pure oxygen column (546)
downstream of the pressure elevation (229) and from
the bottom region of the pure oxygen column (546)
an oxygen-rich fraction (547) is taken off, wherein
the liquid oxygen-enriched fraction which is fed to
the vaporization space of the condenser-evaporator
(514) originates from the bottom region of the pure
oxygen column (546), and wherein vapour generat-
ed in the condenser-evaporator (514) is introduced
into the bottom region of the pure oxygen column
(546) and used there as ascending vapour.

Process according to Claim 4, characterized in that
the distillation column system comprises an addition-
al column (649) for removing low-volatility impurities,
wherein the oxygen-rich fraction (650) is introduced
from the pure oxygen column (546) into the addition-
al column (649) and a pure oxygen product (647,
656, 756, 758, 759) is taken off from the top region
of the additional column (649).

Process according to Claim 5, characterized in that
the additional column (649) comprises a top con-
denser (651) in which a second oxygen-enriched lig-
uid fraction (652) from the bottom region of the single
column (4) is at least in part vaporized.

Process according to any one of the preceding
claims, characterized in that the entire reflux liquid
for the single column (4) and optionally the pure ox-
ygen column (546) is generated in the condenser-
evaporator (14, 514).

Process according to any one of the preceding
claims, characterized in that air compressor and
cycle compressor (9) are formed by a single ma-
chine.

Process according to any one of the preceding
claims, characterized in that at least a part of the
mechanical energy generated in the work-producing
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10

10.

11.

12.

expansion (23) of the second oxygen-enriched gas
(221, 521) is used for compressing (1063) the first
part and/or the second part of the nitrogen-rich frac-
tion (5, 7, 8).

Process according to any one of the preceding
claims, characterized in that the distillation column
system comprises a pure nitrogen column (335),
wherein a nitrogen fraction (338, 437) from the top
region of the single column (4) is applied in the liquid
state to the pure nitrogen column (335) and a pure
nitrogen product (318, 444, 445) is taken off from the
bottom region of the pure nitrogen column (335).

Process according to Claim 10, characterized in
that the pure nitrogen column (335) comprises a bot-
tom reboiler (336, 435), wherein the nitrogen fraction
(337, 437) is withdrawn from the single column (4)
in the gaseous state and, before application thereof
(338, 339) to the pure nitrogen column (335), is lig-
uefied in the bottom reboiler (336, 435).

Device for obtaining gaseous and liquid nitrogen
having a variable proportion of the liquid product by
cryogenic fractionation of air using a distillation col-
umn system which comprises a single column (4)
and having

* an air compressor,

« a feed air line (1, 3) which leads from the air
compressor through a main heat exchanger (2)
into the single column (4),

* a cycle compressor (9, 1063) for compressing
the first part of a nitrogen-rich fraction (5, 7, 8)
from the distillation column system,
*acycleline (12, 13) which leads from the outlet
of the cycle compressor (1063, 9) to the lique-
faction space of a condenser-evaporator (14),
* means (228, 231) for feeding a liquid oxygen-
enriched fraction from the distillation column
system to the vaporization space of the con-
denser-evaporator (14),

* means for generating a first oxygen-enriched
gas (233, 533) from the vapour (232) formed in
the vaporization space of the condenser-evap-
orator (14) and for introduction thereof into the
single column (4) and having

* a gas product line for taking off a second part
(19, 20, 1064) of the nitrogen-rich fraction (5, 7,
8) as gaseous nitrogen product, characterized
by

+ aliquid productline (15, 16) which is connected
to the liquefaction space of the condenser-evap-
orator (14), by

« the arrangement of the condenser-evaporator
(14) within a vessel separate from the single col-
umn (4) and by

* an expansion machine (23) for work-producing
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expansion of a second oxygen-enriched gas
(221, 521) from one of the columns (546) of the
distillation system and/or from the vaporization
space of the condenser-evaporator (14).

Revendications

Procédé de production d’azote gazeux ou liquide a
une proportion variable de produit liquide, par dé-
composition d’air a basse température dans un sys-
teme a colonne de distillation qui présente une seule
colonne (4), tandis que dans le procédé :

- de l'air d’alimentation (1) est comprimé dans
un compresseur d’air, est refroidi dans un
échangeurde chaleur principal (2) et est apporté
(3) a la colonne unique (4),

- une fraction (5, 7, 8) riche en azote dont au
moins une premiére partie étant comprimée
dans un compresseur de circuit (9, 1063) est
extraite du systéme de colonne de distillation,
- la premiére partie (12, 13) de la fraction (5, 7,
8) riche en azote est apportée en aval du com-
presseur de circuit (1063, 9) a la chambre de
liquéfaction d’'un évaporateur-condenseur (214)
poury étre condensée sous une pression supé-
rieure a la pression de travail de la colonne uni-
que (4), ce qui produit du liquide (15, 16) riche
en azote,

- aumoins une partie d’'une fraction liquide (228,
231) riche en oxygéne provenant du systeme
de colonne de distillation est évaporée dans la
chambre d’évaporation de I'évaporateur-con-
denseur (214),

- un premier gaz (234, 533) riche en oxygéne
est produit a partir de la vapeur (232) produite
dans la chambre d’évaporation de I'évapora-
teur-condenseur (214), est introduit dans la co-
lonne unique (4) et y est utilisé comme vapeur
montante et

- une deuxiéme partie (19, 20, 1064) de la frac-
tion (5, 7, 8) riche en azote est extraite au moins
une partie du temps sous la forme d’un produit
gazeux d’'azote,

caractérisé en ce que

-une partie (18) duliquide (15, 16) riche en azote
est extraite de I'évaporateur-condenseur (214)
au moins une partie du temps sous la forme d’'un
produit liquide,

- la chambre d’évaporation de I'évaporateur-
condenseur (214) est conduite au moins une
partie du temps sous une pression supérieure
a la pression de travail de la colonne unique (4)
et

-undeuxiémegaz(221,521) enrichien oxygéne
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est prélevé de 'une (546) des colonnes du sys-
teme de distillation et/ou de la chambre d’éva-
poration de I'évaporateur-condenseur (214), est
détendue (23) en produisant du travail et est
chauffée dans I'échangeur de chaleur principal

(2).

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en
ce qu’un liquide (228, 528) enrichi en azote est ex-
trait de la colonne unique (4) et est amené (229) a
I'état liquide a une pression plus élevée, le deuxieme
gaz (232,221, 521) enrichi en oxygene étant produit
a partir du liquide (231) ainsi obtenu, enrichi en oxy-
geéne et placé sous pression plus élevée.

Procédé selon la revendication 2, caractérisé en
ce que le liquide (231) enrichi en oxygene forme en
aval de 'augmentation de pression (229) la fraction
liquide enrichie en oxygéne qui est introduite dans
la chambre d’évaporation de I'’évaporateur-conden-
seur (214).

Procédé selon la revendication 2, caractérisé en
ce que le systéme de colonne de distillation présente
une colonne (546) a oxygeéne pur, le liquide (231)
enrichi en oxygéne étant délivré en aval de I'aug-
mentation de pression (229) dans la colonne (546)
aoxygene pur et une fraction (547) riche en oxygéne
est extraite de la partie inférieure de la colonne (546)
aoxygene pur, lafraction liquide enrichie en oxygene
qui est apportée dans la chambre d’évaporation de
I'évaporateur-condenseur (514) provenant de la par-
tie inférieure de la colonne (546) a oxygéne pur, la
vapeur produite dans [|'‘évaporateur-condenseur
(514) étant introduite dans la partie inférieure de la
colonne (546) a oxygéne pur poury étre utilisée com-
me vapeur montante.

Procédé selon la revendication 4, caractérisé en
ce que le systéme de colonne de distillation présente
une colonne supplémentaire (649) qui sert a éliminer
les impuretés moins volatiles, la fraction (650) enri-
chie en oxygéne provenant de la colonne (546) a
oxygene pur étant introduite dans la colonne sup-
plémentaire (649) et un produit d’'oxygéne pur (647,
656, 756, 758, 759) étant extrait de la partie supé-
rieure de la colonne supplémentaire (649).

Procédé selon la revendication 5, caractérisé en
ce que la colonne supplémentaire (649) présente
un condenseur de téte (651) dans lequel une deuxié-
me fraction liquide (652) enrichie en oxygéne prove-
nant de la partie inférieure de la colonne unique (4)
est évaporée au moins en partie.

Procédé selon I'une des revendications précéden-
tes, caractérisé en ce que la totalité du liquide ren-
voyé dans la colonne unique (4) et éventuellement
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dansla colonne (546) a oxygene pur est produit dans
I'évaporateur-condenseur (14, 514).

Procédé selon I'une des revendications précéden-
tes, caractérisé en ce que le compresseur d’air et
le compresseur de circuit (9) sont constitués d’'une
seule machine.

Procédé selon 'une des revendications précéden-
tes, caractérisé en ce qu’au moins une partie de
I’énergie mécanique produite lors de la détente (23)
avec production de travail du deuxiéme gaz (221,
521) enrichi en oxygene est utilisée pour comprimer
(1063) la premiere partie et/ou la deuxieme partie
de la fraction (5, 7, 8) riche en azote.

Procédé selon I'une des revendications précéden-
tes, caractérisé en ce que le systéme de colonne
de distillation présente une colonne (335) a azote
pur, une fraction d’azote (338, 437) provenant de la
partie supérieure de la colonne unique (4) étant dé-
livrée a I'état liquide dans la colonne (335) a azote
pur et un produit d’azote pur (318, 444, 445) étant
extrait de la partie inférieure de la colonne (335) a
azote pur.

Procédé selon la revendication 10, caractérisé en
ce que la colonne (335) a azote pur présente un
évaporateur de pied (336, 435), la fraction d’azote
(337, 437) étant prélevée a I'état gazeux de la co-
lonne unique (4) et étant liquéfiée avant d’étre déli-
vrée (338, 339) dans I'évaporateur de pied (336,
435) de la colonne (335) a azote pur.

Dispositif de production d’azote gazeux et d’azote
liquide avec une fraction variable de produit liquide,
par décomposition d’air a basse température dans
un systéme de colonnes de distillation qui contien-
nent une colonne (4), et présentant :

- un compresseur d’air,

- un conduit d’alimentation (1, 3) quirelie le com-
presseur d’air ala colonne (4) par l'intermédiaire
d’'un échangeur de chaleur principal (2),

- un compresseur de circuit (9, 1063) qui com-
prime la premiére partie d’'une fraction (5, 7, 8)
riche en azote provenant du systéme de colon-
nes de distillation,

- un conduit de circuit (12, 13) qui relie la sortie
du compresseur de circuit (1063, 9) a la cham-
bre de liquéfaction d’'un évaporateur-conden-
seur (14),

- des moyens (228, 231) qui amenent une frac-
tion liquide enrichie en oxygéne provenant du
systéme de colonnes de distillation a la chambre
d’évaporation de [I'évaporateur-condenseur
(14),

- des moyens de production d’'un gaz (233, 533)
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enrichi en oxygéne provenant de la vapeur (232)
formée dans la chambre d’évaporation de I'éva-
porateur-condenseur (14) et pour lintroduire
dans la colonne (4) et

- un conduit de produit gazeux qui extrait une
deuxieme partie (19, 20, 1064) de la fraction (5,
7, 8) riche en azote comme produit gazeux
d’azote,

caractérisé par

- un conduit de produit liquide (15, 16) relié¢ a la
chambre de liquéfaction de I'évaporateur-con-
denseur (14),

- l'agencement de I'évaporateur-condenseur
(14) a lintérieur d’un récipient séparé de la co-
lonne (4) et

- une machine de détente (23) qui détend avec
production de travail un deuxiéme gaz (221,
521) enrichi en oxygene provenant de 'une des
colonnes (546) du systeme de distillation et/ou
de la chambre d’évaporation de I'évaporateur-
condenseur (14).
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