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(54) Verfahren und Vorrichtung zur Gewinnung von Argon

(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine
Vorrichtung zur Gewinnung von Argon, bei dem verdich-
tete, vorgereinigte und abgekihlte Luft in einem Rekti-
fiziersystem mit mindestens einer Rektifiziersdule und
einer Rohargonsaule zerlegt wird, wobei ein aus der
Niederdrucksaule der Rektifiziersédule abgezogener ar-
gonhaltiger Sauerstoffstrom in einer Rohargonsaule in
Rohargon und in eine erste schwerersiedende flissige
Restfraktion und der aus dem Kopf der Rohargonsaule
eine Reinargonsaule eingeleitete Rohargon in Reinar-

gonprodukt und in eine zweite leichtersiedende Fraktion
zerlegt wird.

Erfindungsgemal wird dadurch, dass die in der
Rohargonsaule (5) vorliegende Sumpffllssigkeit (7) zu-
mindest teilweise verdampft wird, die Anzahl der Rekti-
fikationselemente in Form von konventionellen Béden
und/oder geordneten Packungen und/oder Fullkdrpern
in der Rohargonsaule (5) derart verringert, dass durch
die erzielte bauliche Einsparung eine kostenglnstige
Gewinnung von Argon mit 0,1 bis 10 ppm Restsauer-
stoffgehalt gewahrleistet ist.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine
Vorrichtung zur Gewinnung von Argon, bei dem verdich-
tete, vorgereinigte und abgekiihlte Luft in einem Rekti-
fikationssystem mit mindestens einer Rektifiziersdule
und einer Rohargonsaule zerlegt wird, nach den Merk-
malen des Oberbegriffs von Anspruch 1 und 9.

[0002] Ein derartiges Verfahren mit Vorrichtung zur
Gewinnung von Argon mit bis zu 10 ppm Verunreini-
gungsanteil ist durch EP 0 377 117 B2 bekannt, bei wel-
chen eine aus dem sogenannten Argonbauch-Bereich
einer Niederdrucksaule einer zweistufigen Rektifikation
abgezogene argonreiche Sauerstofffraktion einer mit ei-
nem Kopfkondensator ausgeriisteten Rohargonsaule
zugeflihrt und in dieser bei gleichen Druckverhaltnissen
wie in der Niederdrucksaule mittels von mindestens 150
theoretischen Bdden (Stufen) sowie strukturierten Pak-
kungen oder Fullkérpern in gasférmiges Rohargon und
in eine schwerersiedende erste flissige Restfraktion
zerlegt, wobei das Rohargon einer weiteren Feinreini-
gung in einer auf konventionelle Weise mit Béden und
mit einem Kopfkondensator sowie mit einem Sumpfver-
dampfer ausgeristeten Reinargonsaule zur Gewinnung
von Reinargon unterzogen wird.

[0003] Des Weiteren ist durch die EP 0 628 777 B1
ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Gewinnung von
Argon mit bis zu 10 ppm Sauerstoffrestanteil bekannt,
bei welchen die aus der Zerlegung von Luft in einem
Rektifiziersystem mit mindestens einer Rektifiziersaule
gewonnene argonhaltige Sauerstofffraktion in einer
Rohargonséaule und einer mit einem Kopfkondensator
ausgeristeten Halbreinsdule zu einem Argonprodukt
zerlegt wird, wobei die Restfraktion der Halbreinsaule
als Rucklauffliissigkeit flir die Rohargonsaule Verwen-
dung findet, wobei die Anzahl der in der Rohargonséaule
bzw. Halbreinsdule eingesetzten theoretisch Bdden
(Stufen) in Form von konventionellen Béden und/oder
geordneten Packungen und/oder Fullkérpern minde-
stens 30 bzw. 60 betragt, sodass kein Kopfkondensator
in der Rohargonsaule erforderlich ist, wodurch der ap-
parative Aufwand verringert und die Betriebskosten ge-
senkt werden.

[0004] Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein
Verfahren und eine Vorrichtung der eingangs genann-
ten Art mit einem geringen apparativen Aufwand und
niedrigen Betriebskosten zur besonders wirtschaftli-
chen Gewinnung von Rohargon zu schaffen.

[0005] Diese Aufgabe wird durch ein Verfahren und
eine Vorrichtung nach Anspruch 1 und 9 geldst.

[0006] Zum erfindungsgemafien, zumindest teilwei-
sen Verdampfen der Sumpfflissigkeit in der Rohargon-
saule findet ein, vorzugsweise aus der Drucksaule ab-
gezogener, und vorzugsweise unterkdihlter, sauerstoff-
reicher, flissiger ProzeRstrom Verwendung.

[0007] Die Verwendung von Sumpfprodukt aus der
Drucksaule zum Verdampfen von Sumpfflissigkeit der
Rohargonsaule weist den wesentlichen Vorteil auf, dass
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die Rektifikationsverhaltnisse in der Niederdrucksaule
nicht beeintrachtigt werden, d.h. der im aus der Nieder-
drucksaule abgezogenen Seitengas enthaltene Stick-
stoffanteil wird nicht zusatzlich erhéht, wodurch die bis-
her am Kopf der Rohargonsaule zu verzeichnende, sich
um den Faktor 28 - 36 erhéhende Stickstoffanreiche-
rung und damit eine Beeintrachtigung des stérungsfrei-
en Betriebs des Rohargonkondensators hervorrufende
und zudem eine, die Weiterbearbeitung erschwerende
Stickstoffanreicherung im Rohargonprodukt vermieden
wird.

[0008] Besonders vorteilhaft ist der Einsatz eines in
der Luftzerlegungsanlage vorhandenen, unter einem
Druck von 10 bis 100 bar stehenden Luftstromes, der
zum Beheizen des Verdampfers in der Rohargonkolon-
ne verwendet und anschlielend auf das Druckniveau
von Druck- bzw. Niederdrucksaule entspannt wird.
[0009] Das am Kopf der Rohargonsaule vorliegende
Rohargon wird durch indirekten Warmeaustausch mit
einer aus dem Prozess entnommenen Flissigkeit kon-
densiert und zumindest teilweise als Ricklaufflissigkeit
wieder in die Rohargonsaule eingespeist. In der Regel
findet Sumpfflissigkeit der Hochdrucksaule als Kihl-
medium Verwendung.

[0010] Ein Teil der kondensierten Rohargonfraktion
wird als Produkt abgezogen und zur weiteren Behand-
lung der Reinargonséule zugeftihrt.

[0011] In einer vorteilhaften Ausfiihrungsform der Er-
findung wird der aus dem sogenannten Argonbauch der
Niederdrucksaule unter einem Druck von etwa 1,2 bis
1,6 bar abgezogene argonreiche Sauerstoffstrom vor
der Einspeisung in die Rohargonsaule auf einen Druck
von 0,9 bis 1,1 bar gedrosselt und in der Rohargonséaule
unter diesem verringerten Druck in vorbeschriebener
Weise zu Rohargon und flUssiger Restfraktion rektifi-
ziert.

[0012] Durch die druckreduzierte Rohargon-Rektifi-
kation mit zusatzlicher Sumpfver-dampfung kann die
Anzahl der geordneten Packungen und/oder Fullkor-
pern in der Rohargonkolonne und damit der apparative
und verfahrenstechnische Aufwand bei der Argon-Ge-
winnung in allen bekannten Lufterzerlegungsanlagen
wesentlich verringert und somit eine kostengiinstige Ar-
gon-Gewinnung gewahrleistet werden.

[0013] Zur Gewinnung von Argon mit 0,1 bis 10 ppm
Restsauerstoffgehalt wird die in vorbeschriebener Wei-
se verflissigte Argon-Kopffraktion der Rohargonsaule
einer Feinreinigung in einer mit einer variablen Anzahl
von unterschiedlich angeordneten konventionellen B6-
den und/oder geordneten Packungen und/oder Fillkor-
pern, einem Kondensator und einem Sumpfverdampfer
ausgerusteten Reinargonsaule unterzogen, bei der das
Rohargon in flissiges Reinargonprodukt und in ein gas-
férmiges Argon-Stickstoff-Gemisch zerlegt wird.

[0014] Das am Kopf der Reinargonsaule vorliegende
gasférmige Argon-Stickstoff-Gemisch wird durch indi-
rekten Warmeaustausch im Reinargonkondensator teil-
weise verflissigt, wobei die verflissigte Fraktion als



3 EP 1 162 422 A2 4

Rucklauf wieder in die Reinargon-kolonne eingespeist
und der nicht verflussigte Anteil als gasférmiger Spul-
strom in die Anlagenumgebung abgeblasen wird.
[0015] Zum Kiihlen des Reinargonkondensators fin-
det ein aus der Hochdruckkolonne enthommener gas-
férmiger Strom Verwendung, welcher zunachst im Ver-
dampfer der Reinargonséaule kondensiert und anschlie-
Rend in den Kopfkondensator der Reinargonséaule hin-
ein entspannt wird.

[0016] Zur Erzeugung des zum Betrieb der Reinar-
gonsaule bendtigten Auftriebgases wird das im Sumpf
der Reinargonsaule anfallende Flissigprodukt durch in-
direkten Warmetausch im Verdampfer der Reinargon-
saule teilweise verdampft. Der nicht verdampfte Anteil
an Sumpfflissigkeit kann als flissiges Reinargonpro-
dukt aus der Reinargonsaule abgezogen werden.
[0017] Zur Erzeugung des flr die Feinreinigung des
Rohargons in der Reinargonséule benétigten Druckes
wird das aufgrund der zwischen der Roh- und Reinar-
gonsaule bestehenden Hohendifferenz aufgebaute hy-
drostatische Potential genutzt.

[0018] Die Erfindung betrifft auRerdem eine Vorrich-
tung zur Gewinnung von Argon nach den Merkmalen
der Patentanspriiche 9 und 10.

[0019] Die Erfindung wird im folgenden anhand eines
in der Zeichnung dargestellten Ausflihrungsbeispieles
naher erlautert.

[0020] Die Figur der Zeichnung zeigt ein Verfahrens-
schema einer erfindungsgemafen Argon-Gewinnung
mit druckreduzierter Rohargon-Rektifikation und zu-
satzlicher Rohargonsaulen-Sumpfverdampfung.
[0021] Ein aus einer, in eine Rektifiziersaule mit einer
Drucksaule 1 mittels Kondensator thermisch gekoppel-
ten Niederdrucksaule 2 im Bereich des sogenannten Ar-
gonbauches unter einem Druck von etwa 1,2 bis 1,6 bar
und mit einem Argongehalt von 8 - 14 % Uber eine Lei-
tung 3 abgezogener Sauerstoffstrom wird durch eine in
der Leitung 3 angeordnete, beispielsweise als Ventil
oder Klappe ausgebildete Drossel 4 auf einen Druck von
etwa 0,9 bis 1,1 bar reduziert und unter diesem Druck
in einer Rohargonsaule 5 unter Verwendung von einer
variablen Anzahl von unterschiedlich angeordneten
konventionellen Béden und/oder geordneten Packun-
gen und/oder Fllkérpern in gasférmiges Rohargon 6
(Kopfprodukt) und in eine als Sumpfflissigkeit 7 be-
zeichnete flissige Restfraktion zerlegt.

[0022] Das am Kopf der Rohargonsaule 5 vorliegen-
de Rohargon 6 mit 0,1 bis 10 ppm Restsauerstoffgehalt
wird durch indirekten Warmeaustausch zumindest teil-
weise mit einer aus dem Prozess entnommenen Flus-
sigkeit mittels eines Kondensators 10 kondensiert und
zumindest teilweise als Riicklaufflissigkeit wieder in die
Rohargonsaule 5 eingespeist.

[0023] In der Regel wird als Rohargon-Kondensati-
onsmedium aus dem Sumpf der Drucksaule 1 entnom-
mene Flissigkeit verwendet, die dazu Uber ein Ventil in
den Raum des Kondensators 10 hinein entspannt wird.
[0024] Ein Teil der kondensierten Rohargonfraktion
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wird als flissiges Rohargonprodukt abgezogen und
Uber eine Leitung 15 einer Reinargonsaule16 zur wei-
teren Behandlung zugefuhrt.

[0025] Zur Optimierung der Ricklaufverhaltnisse in
der Rohargonsaule 5 wird die im unteren Bereich der
Rohargonséule 5 als Restfraktion vorliegende Sumpf-
flissigkeit 7 zumindest teilweise durch einen
ProzeRstrom, beispielsweise Hochdruckluft von 10 bis
100 bar, zur Erzeugung von zusatzlichem Saulen-Riick-
lauf verdampft.

[0026] Vorteilhaft findet zum zumindest teilweisen
Verdampfen von Sumpfflissigkeit 7 der Rohargonsaule
5 aus dem Sumpf der Drucksaule 1 lber eine Leitung 9
einem in der Sumpfflissigkeit 7 angeordneten Ver-
dampfer 11 zugeflihrte, vorzugsweise unterkiihlte sau-
erstoffreiche Flissigkeit, Verwendung.

[0027] Der nicht verdampfte Anteil an Sumpfflissig-
keit 7 der Rohargonsaule 5 wird als Ricklauf tiber eine
mit einer Fordereinrichtung 14 ausgeristeten Leitung
13 wieder in die Niederdrucksaule 2 eingespeist.
[0028] Zur Gewinnung von Argon mit 0,1 bis 10 ppm
Restsauerstoffgehalt wird das als flissige Kopffraktion
in der Rohargonsaule 5 vorliegende Rohargon 6 Uber
die Leitung 15 in die mit einer variablen Anzahl von un-
terschiedlich angeordneten konventionellen Bdden
und/oder geordneten Packungen und/oder Fullkdrpern
ausgeristeten Reinargonsdule 16 eingespeist und in
dieser zu Reinargonprodukt 27 und ein Uiber Leitung 22
abziehbares Spiilgas rektifiziert.

[0029] Am Kopf der Reinargonsaule 16 vorliegendes
gasformiges Stickstoff-Argon-Gemisch 17 wird durch
indirekten Warmeaustausch in einem, durch eine Lei-
tung 20 mit sauerstoffarme Flissigkeit aus der Druck-
saule 1 betriebenen Reinargonkondensator 21 teilweise
verflissigt, wobei die verflissigte Fraktion als Ricklauf
wieder in die Reinargonsaule 16 eingespeist und der
nicht verflissigte Anteil des Stickstoff-Argon-Gemi-
sches als gasférmiger Spllstrom Uber die Leitung 22
abgeblasen wird.

[0030] Zum Kihlen des Reinargonkondensators 21
findet ein aus der Drucksaule 1 Uber eine Leitung 23
zugefihrter gasférmiger Strom Verwendung, wobei die-
ser zunachst in einem in Sumpfflissigkeit 18 angeord-
neten Verdampfer 24 der Reinargonsaule 16 konden-
siert und anschlieRend Uber eine mit einer als Drossel
25 ausgerusteten Leitung 26 in den Reinargonkonden-
sator 21 hinein entspannt wird.

[0031] Die in der Reinargonsaule 16 als schwerersie-
dende Restfraktion anfallende Sumpffliissigkeit 18 wird
teilweise im Verdampfer 24 verdampft und die nicht ver-
dampfte Sumpfflissigkeit 18 als fliissiges Reinargon-
produkt 27 abgezogen.

[0032] Vorteilhaft wird zur vorbeschriebenen Feinrei-
nigung des Rohargons 6 in der Reinargonséaule 16 das
aus der zwischen der Roh- und Reinargonsaule 5, 16
vorhandenen Héhendifferenz resultierende hydrostati-
sche Potential genutzt.

[0033] Die erfindungsgemale Argon-Gewinnung ist
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in allen bekannten Luftrektifizier-systemen mit minde-
stens einer Rektifiziersaule und einer Rohargonsaule
mit den aufgezeigten Vorteilen einsetzbar.

Patentanspriiche

1.

Verfahren zur Gewinnung von Argon, bei dem ver-
dichtete, vorgereinigte und abgekihlte Luft in ei-
nem Rektifiziersystem mit mindestens einer Rekti-
fiziersdule und einer Rohargonsaule zerlegt wird,
wobei

a) ein aus einer Niederdrucksaule der Rektifi-
ziersaule abgezogener argonreicher Sauer-
stoffstrom Uber eine Leitung in der mit konven-
tionellen Boden und/oder geordneten Packun-
gen und/oder Fullkérpern ausgestatteten
Rohargonséule in Rohargon und in eine erste
schwerersiedende fliissige Restfraktion zerlegt
und

b) eine Kopfkiihlung der Rohargonsaule durch
indirekten Warmetausch mit verdampfender,
auf etwa den Druck der Niederdrucksaule ent-
spannter Sumpffliissigkeit einer mit der Nieder-
druckséaule thermisch gekoppelten Drucksaule
erfolgt und

c) das aus dem Kopf der Rohargonsaule in eine
Reinargonsaule eingeleitete Rohargon in Rein-
argon und in eine zweite leichtersiedende Frak-
tion zerlegt wird,

dadurch gekennzeichnet, dass
die in der Rohargonséaule (5) vorliegende Sumpf-
flissigkeit (7) zumindest teilweise verdampft wird.

Verfahren nach Anspruch 1,

dadurch gekennzeichnet, dass

die in der Rohargonsaule (5) vorliegende Sumpf-
flissigkeit (7) durch einen aus der Drucksaule (1)
zugeflihrten Prozeflistrom zumindest teilweise ver-
dampft wird.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2,

dadurch gekennzeichnet, dass

als Prozef3strom zum Verdampfen der Sumpfflis-
sigkeit (7) in der Rohargonsaule (5) sauerstoffrei-
che, vorzugsweise unterkihlte FlUssigkeit der
Drucksaule (1), Verwendung findet.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2,

dadurch gekennzeichnet, das

als Prozef3strom zum Verdampfen der Sumpfflis-
sigkeit (7) in der Rohargonsaule (5) Hochdruckluft
von 10 bis 100 bar Verwendung findet.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, dass
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10.

der Druck der Rohargonsaule (5) geringerist als der
Druck in der Niederdrucksaule (2).

Verfahren nach Anspruch 5

dadurch gekennzeichnet, dass

der argonreiche Sauerstoffstrom in der Rohargon-
saule (5) unter einem Druck von etwa 0,9 bis 1,1
bar rektifiziert wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6,
dadurch gekennzeichnet, dass

die Druckreduzierung des aus der Niederdrucksau-
le (2) abgezogenen argonreichen Sauerstoffstroms
vor dessen Einspeisung in die Rohargonsaule (5)
erfolgt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7,
dadurch gekennzeichnet, dass

das am Kopf der Rohargonsaule (5) vorliegende
gasférmige Rohargon (6) zumindestens teilweise
mittels aus der Druckséaule (1) zugefihrter Sumpf-
flissigkeit zu Ricklauf und flissigem Rohargon
kondensiert wird.

Vorrichtung zur Gewinnung von Argon nach einem
der Anspriiche 1 bis 8 mit einem Rektifiziersystem
mit mindestens einer Rektifiziersdule und einer
Rohargonséule, wobei eine Niederdrucksaule des
Rektifiziersystems mit einer Leitung zur Einspei-
sung von argonreichem Sauerstoffstrom in die mit
einer variablen Anzahl von unterschiedlich ange-
ordneten konventionellen Béden und/oder geord-
neten Packungen und/oder Fllkérpern und einem
Kondensator ausgestatteten Rohargonsaule, wel-
che durch eine Leitung zur Einspeisung von Rohar-
gon in eine mit einer variablen Anzahl von unter-
schiedlich angeordneten konventionellen Bdden
und/oder geordneten Packungen und/oder Fillkor-
pern, einem Kondensator und einem Verdampfer
ausgerusteten Reinargonsaule sowie die Roh- und
Reinargonsaule mittels eines Leitungsverbundsy-
stems Uber mindestens einen Warmetauscher mit
der Rektifiziersaule verbunden sind,

dadurch gekennzeichnet, dass

die Rohargonsaule (5) einen Verdampfer (11) auf-
weist.

Vorrichtung nach Anspruch 9,

dadurch gekennzeichnet, dass

der im Sumpfbereich der Rohargonsaule (5) ange-
ordnete Verdampfer (11) mit der Drucksaule (1) ver-
bunden ist.
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