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(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 Sauerstoff-strom in einer Rohargonsaule in
Rohargon und in eine erste schwerersiedende flissige
Restfraktion und das aus dem Kopf der Rohargonsaule
in eine Reinargon-sdule eingeleitete Rohargon in Ar-

Verfahren und Vorrichtung zur Gewinnung von Argon

gon-Stickstoff-Gemisch und in Reinargon zerlegt wird.
Erfindungsgemafl kann dadurch, dass die Rohargon-
Rektifikation in der Rohargonsaule (5) unter einem
Druck von etwa 0,9 bis 1,1 bar erfolgt, die Anzahl der
Rektifikationseinrichtungen in Form von konventionel-
len Béden und/oder geordneten Packungen und/oder
Fullkérpern in der Rohargonsaule (5) wesentlich verrin-
gert werden, wodurch eine kostengtinstige Gewinnung
von Argon mit 0,1 bis 10 ppm Restsauerstoffgehalt in
allen bekannten Luftzerlegungsanlagen mdoglich 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 6.

[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 Rohargonkondensator ausgeristeten Rohargon-
saule zugefuhrt und in dieser bei gleichen Druckverhalt-
nissen wie in der Niederdrucks&ule mittels von minde-
stens 150 theoretischen Boden (Stufen) sowie struktu-
rierten Packungen oder Fillkérpern in gasférmiges
Rohargon und in eine schwerersiedende erste flissige
Restfraktion zerlegt, wobei das Rohargon einer weite-
ren Feinreinigung in einer auf konventionelle Weise mit
Bdden und mit einem Kopfkondensator sowie mit einem
Sumpfverdampfer ausgerlsteten 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 Rohargonkonden-
sator ausgeristeten Halbreinsaule zu einem Argonpro-
dukt zerlegt wird, wobei die Restfraktion der Halbrein-
saule als Rucklauffliissigkeit flir die Rohargonsaule Ver-
wendung findet, wobei die Anzahl der zur Argonrektifi-
kation verwendeten theoretische Bdden in Form von
konventionellen Béden und/oder geordneten Packun-
gen und/oder Fillkérpern in der Rohargon-/Halbrein-
saule mindestens 30 bzw. 60 betragt, sodass kein
Rohargonkondensator in der Rohargonsaule erforder-
lich ist, wodurch der apparative Aufwand verringert und
die Betriebskosten gesenkt 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 zur Verfligung zu stel-
len.

[0005] Diese Aufgabe wird durch ein Verfahren und
eine Vorrichtung nach Anspruch 1 und 6 geldst.

[0006] Erfindungsgemal wird der aus der Nieder-
drucksaule der zweistufigen Rektifiziersaule im Bereich
eines sogenannten Argonbauchs unter einem Druck
von 1,2 - 1,6 bar abgezogene argonhaltige Sauer-
stoffstrom durch eine, in der die Niederducksaule mit
der Rohargonsaule verbindenden Leitung angeordnete
Drossel auf einen Druck von etwa 0,9 - 1,1 bar reduziert
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und unter diesem Druck in der Rohargonsaule unter
Verwendung einer variablen Anzahl von in unterschied-
lichen Bereichen angeordneten konventionellen Béden
und/oder geordneten Packungen und/oder Fillkorpern
zu gasférmiges Rohargon und einer ersten schwerer-
siedenden flissigen Restfraktion (Sumpfprodukt) zer-
legt.

[0007] Das am Kopf der Rohargonséule vorliegende
Rohargon wird durch indirekten Warmetausch mit einer
aus dem Prozess entnommenen Flissigkeit konden-
siert und zumindest teilweise als Rucklaufflissigkeit
wieder in die Kolonnen eingespeist. Ein Teil der konden-
sierten Rohargonfraktion wird als Produkt abgezogen
und zur weiteren Behandlung der Reinargonséule zu-
geflhrt.

[0008] Wie vorab bereits beschrieben, ist die Verwen-
dung der aus der Hochdrucksaule entnommenen sau-
erstoffreichen Flissigkeit als Kihimedium fir den
Rohargonkondensator von Vorteil.

[0009] Im Zusammenhang mitder Erfindungist es be-
sonders vorteilhaft, wenn die gesamte zur Verfligung
stehende Sumpfflissigkeit der Drucks&ule zum Rohar-
gonkondensator (Kopfkondensator Rohargonsaule))
gefahren wird, da in diesem Fall die Sauerstoffkonzen-
tration des Flissigbades, in dem der Rohargonkonden-
sator aufgehangen ist, sinkt und somit die Kondensation
des Rohargons bei tieferen Temperaturen und damit bei
einem niedrigeren Druck in der Rohargonsaule ermdég-
licht.

[0010] Zudem ist es besonders vorteilhaft, wenn
eventuell vorhandene Flissigluftfraktion zumindest teil-
weise in die Drucksédule eingespeist wird, da auch diese
MaRnahme die Sauerstoffkonzentration im Bad des
Kopfkondensators der Rohargonséaule absenkt.

[0011] In einer vorteilhaften Ausfiihrungsform der Er-
findung wird zur Verbesserung der Ricklaufverhalinis-
se in der Rohargons&ule die im unteren Saulenbereich
vorliegende flissige Restfraktion (Sumpfprodukt) min-
destens teilweise verdampft.

[0012] Zum erfindungsgeméafRen Verdampfen des
Sumpfprodukts der Rohargonsaule findet bevorzugt die
aus dem Sumpf der Hochdrucksaule abgezogene,
eventuell noch durch indirekten Warmeaustausch vor-
gekuhlte sauerstoffreiche Flissigkeit Verwendung, die
nach dem Passieren der Sumpfheizung entspannt und
als Kiihimedium dem Rohargonkondensator zugefiihrt
wird.

[0013] Als zusatzliches oder alternatives Heizmedi-
um fUr die vorab beschriebene Sumpfheizung kann be-
sonders vorteilhaft auch ein in der Luftzerlegungsanla-
ge vorhandener Hochdruckluftstrom von 10 bis 100 bar
vor seiner Entspannung und Aufteilung auf weitere Rek-
tifiziersdulen verwendet werden.

[0014] Der Vorteil dieser erfindungsgemafien zusatz-
lichen Sumpfverdampfung in der Rohargonsaule unter
Verwendung von aus der Drucksaule eingespeisten
Sauerstoff besteht insbesondere darin, dass die Rekti-
fikationsverhaltnisse in der Rohargonsaule ohne nega-
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tive Beeinflussung des Rektifikationsprozesses in der
Niederdrucksaule wesentlich verbessert werden.
[0015] Dabei wird die Auftriebsgasmenge und damit
das Rucklaufverhaltnis in der Rohargonséaule erhoht,
ohne dass der aus der Niederdrucksaule abgezogene
argonhaltige Sauerstoffstrom zur Beschickung der
Rohargonsaule vergréRert werden muss.

[0016] Folglich wird auch der aus der Niederdruck-
saule im abgezogenen Seitengas enthaltene Stickstoff-
anteil nicht zusatzlich erhdht, wodurch die bisher am
Kopf der Rohargonsaule zu verzeichnende Stickstoff-
anreicherung (Faktor 28-36) und damit eine den st6-
rungsfreien Betrieb des Rohargonkondensators beein-
trachtigende sowie eine die Weiterbearbeitung er-
schwerende Stickstoffanreicherung im Rohargon-pro-
dukt vermieden wird.

[0017] Zur Gewinnung von gasférmigen und flissigen
Argon mit 0,1 bis 10 ppm Restsauerstoff wird das am
Kopf der Rohargonsaule verflissigte Rohargon einer
Feinreinigung in einer mit einer variablen Anzahl von in
unterschiedlichen Bereichen angeordneten konventio-
nellen Béden und/oder geordneten Packungen und/
oder Fullkérpern, einem Reinargonkondensator und ei-
nem Sumpfverdampfer ausgeristeten Reinargonsaule
unterzogen, bei der das Rohargon in Reinargon und in
eine zweite leichtersiedende Restfraktion zerlegt wird.
[0018] Das am Kopf der Reinargonsaule vorliegende
gasformige Stickstoff-Argon-Gemisch wird durch indi-
rekten Warmeaustausch im Reinargonkondensator
(Kopfkondensator Reinargonséaule) verflissigt, wobei
die verfliussigte Fraktion als Riicklauf wieder in die Rein-
argonsdule eingespeist und der nicht verflissigte Anteil
als gasférmiger Spulstrom in die Anlagenumgebung ab-
geblasen wird.

[0019] Zum Kiihlen des Reinargonkondensators fin-
det ein aus der Hochdrucksaule entnommener gasfor-
miger Strom Verwendung, der zunachst im Verdampfer
der Reinargonsaule kondensiert und anschlieRend in
den Reinargonkondensator hinein entspannt wird.
[0020] Zur Erzeugung des flr den Betrieb der Rein-
argonsaule benétigten Auftriebgases wird das im Sau-
lensumpf anfallende Flissigprodukt durch indirekten
Warmetausch im Verdampfer der Reinargonsaule teil-
weise verdampft. Der nicht verdampfte Anteil an Sumpf-
flissigkeit kann als flissiges Reinargonprodukt abge-
zogen werden.

[0021] Zur Erzeugung des flr die Feinreinigung des
Rohargons in der Reinargonsaule bendétigten Druckes
wird das aufgrund der zwischen der Roh- und Reinar-
gonsaule bestehenden Hohendifferenz aufgebaute hy-
drostatische Potential genutzt.

[0022] Die Erfindung betrifft auRerdem eine Vorrich-
tung zur Gewinnung von Argon nach den Merkmalen
der Patentanspriiche 6 bis 9.

[0023] Die erfindungsgemal druckreduzierte Argon-
Gewinnung kann mit einer wesentlich verringerten An-
zahl von theoretischen Bdden in Form von in einer va-
riablen Anzahl in unterschiedlichen Bereichen der
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Rohargonsdule angeordneten konventionellen Bdden
und/oder geordneten Packungen und/oder Fullkérper
erfolgen, wodurch die Bauhéhe der Rohargonséaule we-
sentlich verringert und damit der apparative und verfah-
renstechnische Aufwand gesenkt wird, sodass eine ko-
stenglinstige Gewinnung von Argon mit 0,1 bis 10 ppm
Restsauerstoffanteil gewahrleistet wird.

[0024] Die Erfindung wird im folgenden anhand eines
in der Zeichnung dargestellten Ausfliihrungsbeispieles
naher erlautert.

[0025] Die Figur der Zeichnung zeigt ein Verfahrens-
schema einer erfindungsgemafen Argon-Gewinnung.

[0026] Ein aus einer, in einem Rektifiziersystem mit
einer Drucksaule 1 durch einen Kondensator thermisch
gekoppelten Niederdrucksaule 2 im Bereich des soge-
nannten Argonbauches unter einen Druck von etwa 1,2
bis 1,6 bar und einem Argongehalt von 8-14 % Uber eine
Leitung 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 eine Rohargonsaule 5 eingespeist und in dieser unter
Verwendung einer variablen Anzahl von unterschiedlich
angeordneten konventionellen Bdden und/oder geord-
neten Packungen und/oder Fullkdrpern in gasférmiges
Rohargon 6 (Kopffraktion) und in eine erste flissige
Restfraktion 7 (Sumpfprodukt) rektifiziert.

[0027] Das am Kopf der Rohargonsaule 5 vorliegen-
de Rohargon 6 mit 0,1 bis 10 ppm Restsauerstoffgehalt
wird durch indirekten Warmetausch mit einer aus dem
Prozess enthommenen Flissigkeit kondensiert und zu-
mindest teilweise als Ricklaufflissig-keit wieder in die
Rohargonséule 5 eingespeist.

[0028] InderRegel wird zur Kondensation des Rohar-
gons 6 aus dem Sumpf der Drucksaule 1 tber Leitung
9 zugefiihrte Flissigkeit verwendet, die dazu Gber ein
Ventil in den Raum eines Rohargonkondensators 10
hinein entspannt wird. Ein Teil der kondensierten Rohar-
gonfraktion wird Uber Leitung 15 als sauerstoffarmes
Rohargonvorprodukt abgezogen und zur weiteren Be-
handlung einer Reinargonsaule 16 zugeflhrt.

[0029] Zur Optimierung der Riicklaufverhaltnisse in
der Rohargonsaule 5 wird die im unteren Bereich der
Rohargonsaule 5 vorliegende flissige Restfraktion 7
zumindest teilweise in einem Verdampfer durch einen
ProzeRstrom verdampft. Vorteilhaft findet als Verdamp-
fungsmittel aus dem Sumpf der Drucksaule 1 abgezo-
gene sauerstoffreiche Flissigkeit Verwendung, welche
erst nach dem Passieren des Verdampfers und vor dem
Eintritt in den Rohargonkondensator 10 entspannt wird.
[0030] Besonders vorteilhaft kann auch ein in der
Luftzerlegungsanlage vorhandener, unter einem Druck
von 10 bis 100 bar stehender Luftstrom zum Betrieb des
Sumpfverdampfers 11 in der Rohargonsaule 5 Verwen-
dung finden. Dieser Hochdruckluftstrom wird erst nach
dem Passieren des Verdampfers entspannt und auf die
Druck- und Niederdrucksaule 1, 2 aufgeteilt. Der in der
Rohargonséaule 5 nicht verdampfte Anteil an flissiger
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Restfraktion 7 wird als Ricklauf mittels einer Forderein-
richtung 14 Uber eine Leitung 13 wieder in die Nieder-
drucksdule 2 eingespeist.

[0031] Ein Teil des im Rohargonkondensator 10 ver-
flissigten Rohargons 6 wird als sauerstoffarmes Argon-
vorprodukt mit einem Restsauerstoffgehalt von 0,1 bis
10 ppm Uber die Leitung 15 in die Reinargonséaule 16
eingespeist. Die Reinargonsaule 16 ist dabei so weit un-
terhalb des Rohargonkondensators 10 angeordnet,
dass die geodatische Hohe der Flissigkeitssaule von
Reinargon den Druckunterschied zwischen der Rohar-
gon- und Reinargonsaule 5, 16 sowie die beim Trans-
port der Flussigkeit entstehenden Druckverluste aus-
gleicht. Die Reinargonséaule 16 ist mit einer variablen
Anzahl von unterschiedlich angeordneten konventionel-
len Boden und/oder geordneten Packungen und/oder
Fullkérpern ausgerustet und trennt das eintretende sau-
erstoffarme Rohargonprodukt in ein Argon-Stickstoff-
Gemisch 17 und in ein sauerstoff- und stickstoffarmes
Reinargonprodukt, das als fliissiges Reinargonprodukt
27 aus dem Sumpf der Reinargonséaule 16 abgezogen
wird.

[0032] Das am Kopf der Reinargonsdule 16 vorlie-
gende gasférmige Argon-Stickstoff-Gemisch 17 wird
durch indirekten Warmetausch in einem Reinargonkon-
densator 21 teilweise verfllissigt, wobei die verflissigte
Fraktion als Ricklauf wieder in die Reinargonsdule 16
eingespeist wird und der nicht verflissigte Anteil als
gasformiger Stickstoff-Spulstrom Uber eine Leitung 22
in die Anlagenumgebung abgeblasen wird. Zum Kuhlen
des Reinargonkondensators 21 findet eine aus der
Drucksaule 1 Uber eine Leitung 23 zugefiihrte gasfor-
mige Fraktion Verwendung, welche zunéchst in einem
Reinargonverdampfer 24 kondensiert, bevor diese Uber
eine mit ein an einem Entspannungsventil 25 versehene
Leitung 26 in den Reinargonkondensator 21 hinein ent-
spannt wird.

[0033] Eine im Sumpf der Reinargonsaule 16 anfal-
lende flissige Restfraktion 18 wird teilweise im Reinar-
gonverdampfer 24 verdampft und der nicht verdampfte
Flissigkeitsanteil als fliissiges Reinargonprodukt 27 ab-
gezogen.

[0034] Die erfindungsgeméafe Argon-Gewinnung ist
mit oder ohne zuséatzlicher Rohargonsaulen-Sumpfver-
dampfung in allen gebrauchlichen Luftzerlegungsanla-
gen mit einem Rektifiziersystem mit mindestens einer
Rektifiziersaule und einer Rohargonsaule mit den auf-
gezeigten 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-
fizier-saule und einer Rohargonséule zerlegt wird,
wobei
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a) ein aus einer Niederdruckséule der Rektifi-
ziersaule abgezogener argonhaltiger Sauer-
stoffstrom in der mit Rektifizierelementen in
Form von konventionellen Béden und/oder ge-
ordneten Packungen und/oder Fullkérpern
ausgestatteten Rohargonsaule in Rohargon
und in eine erste schwerersiedende flissige
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-
druckséule thermisch gekoppelten Drucksédule
erfolgt und

c) das vom Kopf der Rohargonséaule in eine
Reinargonsaule eingeleitete Rohargon in Rein-
argonund in eine zweite leichtersiedende Rest-
fraktion zerlegt wird,

dadurch gekennzeichnet, dass
der Druck in der Rohargonséule (5) geringer ist als
der Druck in der Niederdruckséaule (2).

Verfahren nach Anspruch 1,

dadurch gekennzeichnet, dass

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

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2,

dadurch gekennzeichnet, dass

die Druckreduzierung des aus der Niederdrucksau-
le (2) abgezogenen argonhaltigen Sauer-
stoffstroms vor dessen Einspeisung in die Rohar-
gonsaule (5) erfolgt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, dass

die im unteren Bereich der Rohargonséaule (5) vor-
liegende flussige Restfraktion (7) zumindestens
teilweise durch einen-aus der Drucksaule (1) zuge-
fiihrten ProzeRstrom verdampft wird.

Verfahren nach Anspruch 4,

dadurch gekennzeichnet, dass

als Prozef3strom zum Verdampfen der fliissigen
Restfraktion (7) in der Rohargonséaule (5) aus dem
Sumpf der Drucksaule (1) abgezogener und ge-
kiihlter sauerstoffreicher Fllissigstrom Verwendung
findet.

Vorrichtung zur Gewinnung von Argon nach einem
der Anspriche 1 bis 5 mit einem Rektifiziersystem
mit mindestens einer Rektifiziersdule und einer
Rohargonsaule, wobei eine Niederdrucksaule des
Rektifiziersystems mit einer Leitung zur Einspei-
sung eines argonhaltigen Sauerstoffstroms in die
mit einer variablen Anzahl von unterschiedlich an-



7 EP 1 162 424 A2

geordneten konventionellen Béden und/oder ge-
ordneten Packungen und/oder Fullkérpern und ei-

nen Kondensator ausgestatteten Rohargonsaule,
welche durch eine Leitung zur Einspeisung von
Rohargon in eine mit einer variablen Anzahlvonun- 5
terschiedlich angeordneten konventionellen Béden
und/oder geordneten Packungen und/oder Fullkor-
pern, einem Kondensator und einem Sumpfver-
dampfer ausgeristeten Reinargonsaule sowie die
Roh- und Reinargonsaule mittels eines Leitungssy- 70
stems Uber mindestens einem Warmetauscher mit

der Rektifiziersaule verbunden sind,

dadurch gekennzeichnet, dass

die die Niederdruckséaule (2) mit der Rohargonséule

(5) verbindende Leitung (3) ein Mittel zur Druckre- 15
duzierung des argonhaltigen Sauerstoffstroms auf-
weist.

Vorrichtung nach Anspruch 6,

dadurch gekennzeichnet, dass 20
das in der Leitung (3) angeordnete Mittel zur Druck-
reduzierung eine, vorzugsweise als Ventil oder
Klappe ausgebildete Drossel (4) ist.

Vorrichtung nach Anspruch 6 oder 7, 25
gekennzeichnet dadurch, dass
die Rohargonsdule (5) einen im Bereich einer flus-
sigen Restfraktion (7) angeordneten Sumpfver-
dampfer (11) aufweist.

30
Vorrichtung nach einem der Anspriiche 6 bis 8,
gekennzeichnet dadurch, dass
der durch eine Leitung (26) mit dem Reinargonkon-
densator (21) der Reinargonsaule (16) verbundene
Reinargonverdampfer (24) Gber eine Leitung (23) 35
mit einer Druckséule (1) verbunden ist.
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