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(54) Verfahren und Vorrichtung zur Gewinnung von hoch reinem Stickstoff

(57)  Das Verfahren und die Vorrichtung dienen zur
Gewinnung von hoch reinem Stickstoff durch Tieftem-
peraturzerlegung von Luft in einem Rektifiziersaulensy-
stem, das eine Hochdrucksaule (4) und eine Nieder-
drucksaule (5) aufweist. Einsatzluft (1, 3) wird in die
Hochdruckséaule (4) eingeleitet. Eine sauerstoffangerei-
cherte Fraktion (13, 14) wird aus der Hochdruckséaule

(4) entnommen und in die Niederdrucksaule (5) einge-
speist (18). Eine hoch reine Stickstofffraktion (28, 30,
31, 33, 34) wird aus der Niederdrucksaule (5) entnom-
men und als Produkt abgefiihrt. Die sauerstoffangerei-
cherte Fraktion (13, 14) wird vor ihrer Einleitung (18) in
die Niederdrucksaule (5) einem Reinigungsschritt (16)
zur Entfernung von leichterfliichtigen Verunreinigungen
unterzogen. (Zeichnung)

PGAN || Sealgas
- 43 o Ko %o %o
o |
—— ] ! !
{ 39 ~31
34 13
32
27 37
4 4]
42
) 111
3 Xo ~35
™46 36
! . ——]
41
0
3 ~13
~33 ~4

Printed by Jouve, 75001 PARIS (FR)



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 1 403 602 A1
Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Gewinnung von hoch reinem Stickstoff durch Tieftemperaturzerlegung
von Luft in einem Rektifiziersdulensystem, das eine Hochdrucksaule und eine Niederdrucksaule aufweist, wobei bei
dem Verfahren Einsatzluft in die Hochdrucks&ule eingeleitet wird, eine sauerstoffangereicherte Fraktion aus der Hoch-
drucksaule entnommen und in die Niederdrucksaule eingespeist wird und eine hoch reine Stickstofffraktion aus der
Niederdrucksaule entnommen und als Produkt abgefiihrt wird.

[0002] Ein Verfahren der eingangs genannten Art und eine entsprechende Vorrichtung sind aus EP 948730 B1 (=
US 6196023 B1), EP 955509 A1 (= US 6196022) oder EP 1146301 bekannt. Dort wird eine besonders hohe Stick-
stoffreinheit in Bezug auf leichterfllichtige Verunreinigungen, insbesondere Wasserstoff, erreicht, indem das Stickstoff-
produkt einige Boéden (so genannte Sperrbdden) unterhalb des Kopfs der Niederdruckséule abgezogen wird. Die leich-
terfliichtigen Komponenten werden mit einem Spulstrom vom Kopf der Niederdrucks&ule abgezogen.

[0003] Allerdings enthalt das hoch reine Stickstoffprodukt bei den bekannten Verfahren immer noch leichterflichtige
Verunreinigungen wie Wasserstoff, die bisher nur durch entsprechende MalRnahmen bei der Vorreinigung von Luft zu
vermindern waren, die einen hohen apparativen Aufwand erfordern.

[0004] Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, die Reinheit des hoch reinen Stickstoffprodukts weiter zu
erhéhen und dabei mit maRigem apparativen Aufwand auszukommen.

[0005] Diese Aufgabe wird dadurch geldst, dass die sauerstoffangereicherte Fraktion vor ihrer Einleitung in die Nie-
derdrucksaule einem Reinigungsschritt zur Entfernung von leichterfliichtigen Verunreinigungen unterzogen wird.
[0006] Im Rahmen der Erfindung hat sich herausgestellt, dass sich die leichterfllichtigen Verunreinigungen nicht nur
im oberen Bereich der Niederdrucksaule anreichem, sondern auch mit der sauerstoffangereicherten Fraktion in die
Niederdrucksaule eingetragen werden, die notwendigerweise unterhalb der Entnahme des Stickstoffprodukts einge-
leitet wird. Obwohl diese Fraktion an leichterfliichtigen Bestandteilen gegeniiber der Luft abgereichert wird, ist bei-
spielsweise ihr Wasserstoffgehalt Giberraschenderweise dennoch so groR, dass er Einfluss auf die Reinheit des Stick-
stoffprodukts hat. Die erfindungsgemafie gezielte Reinigung der sauerstoffangereicherten Fraktion vor ihrer Einleitung
in die Niederdrucksaule verhindert wirksam die Eintragung von leichterfliichtigen Verunreinigungen in die Niederdruck-
saule unterhalb der Entnahme des hoch reinen Stickstoffprodukts.

[0007] Bei dem erfindungsgemafen Verfahren kann das gesamte sauerstoffangereicherte Produkt der Hochdruck-
saule in die Niederdrucksaule gefahren werden, ohne dass dies die Produktreinheit verschlechtert. Dadurch kann der
Luftfaktor (Verhaltnis zwischen Produkt- und Einsatzmenge) verringert werden und der Energieverbrauch nimmt ab.
Auch bei erhéhter Wasserstoff-Konzentration in der Einsatzluft kann das hoch reine Stickstoffprodukt sauber gehalten
werden.

[0008] Als "sauerstoffangereichert" wird hier eine Fraktion bezeichnet, die einen héheren Sauerstoffgehalt als die
atmospharische Luft aufweist. Dieser kann beispielsweise 25 bis 40 mol-%, vorzugsweise 30 bis 35 mol-% betragen.
[0009] Unter "leichterfliichtigen Verunreinigungen" werden Luftkomponenten verstanden, die einen niedrigeren Sie-
depunkt als Stickstoff haben, beispielsweise Wasserstoff, Neon und/oder Helium.

[0010] Grundsatzlich ist bei der Erfindung jede Reinigungsmethode einsetzbar. Besonders glinstig ist es jedoch,
wenn die sauerstoffangereicherte Fraktion in dem Reinigungsschritt zur Entfernung von leichterfliichtigen Verunreini-
gungen in eine Trennsdule eingefiihrt und durch dort durch Gegenstrom-Stoffaustausch gereinigt wird. Die Trenns&ule
ist vorzugsweise als Abtriebssaule ausgebildet.

[0011] Hierbei ist es vorteilhaft, wenn die sauerstoffangereicherte Fraktion fllissig in den oberen Bereich der Trenn-
saule eingefiihrt wird. Aufsteigender Dampf kann beispielsweise durch einen Sumpfverdampfer gebildet werden. Vor-
zugsweise wird jedoch eine gasférmige Fraktion aus der Niederdrucksaule als aufsteigender Dampf in den unteren
Bereich der Trennséaule eingeleitet.

[0012] Die gereinigte sauerstoffangereicherte Fraktion wird aus dem unteren Bereich der Trennsaule entnommen
und von dort in die Niederdrucksdule eingeleitet. Hierzu ist es glinstig, wenn die Trennsaule zum Beispiel etwa unter
demselben Druck wie die Niederdrucksaule betrieben wird, sodass die sauerstoffangereicherte Fraktion ohne die Hilfe
eine Pumpe oder anderer Férdermittel in die Niederdrucksaule flief3t. Die Einspeisung findet vorzugsweise an dersel-
ben Stelle statt, an der auch die gasférmige Fraktion aus der Niederdrucksaule entnommen wird, die in der Trennsaule
im Gegenstrom zu der sauerstoffangereicherten Fraktion aufsteigt.

[0013] Die unerwunschten leichterflichtigen Bestandteile werden im Kopfgas der Trennsdule angereichert. Mit dem
Kopfgas werden sie aus dem oberen Bereich der Trennsaule entnommen. Wenn die Niederdrucksaule und die Trenn-
sdule unter einem gegeniiber dem Atmospharendruck erhdhten Druck betrieben werden, ist es giinstig, das Kopfgas
arbeitsleistend zu entspannen und damit Kalte flr das Verfahren zu gewinnen. Alternativ kann das Kopfgas der Trenn-
saule gegen eine verdampfende flissige Zwischenfraktion der Niederdrucksaule kondensiert und als Kaltemittel fiir
einen weiteren Kondensator-Verdampfer, beispielsweise einen Kopfkondensator der Niederdrucksaule verwendet wer-
den.

[0014] Alternativ oder zusatzlich kann durch andere Methoden Verfahrenskalte gewonnen werden, beispielsweise
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durch die Entspannung von Restgas aus einem Kopfkondensator der Niederdruckséule oder aus der Niederdrucksaule
selbst, oder aber mittels einer Luftturbine, die in die Hochdrucksaule einblast. Auch jede Kombination derartiger Kal-
tegewinnungsmethoden ist mdglich. Eine Direkteinblasung von Luft in die Niederdrucksaule sollte im Allgemeinen
vermieden werden, da dies wiederum zur Kontamination des Stickstoffprodukts mit leichterfliichtigen Verunreinigungen
fihren wiirde.

[0015] Haufig wird das hoch reine Stickstoffprodukt unter Giberatmospharischem Druck bendtigt. In solchen Fallen
ist es giinstig, die Niederdrucksaule ebenfalls unter deutlich beratmosphéarischem Druck von beispielsweise 3 bis 8
bar, vorzugsweise 3 bis 6 bar zu betreiben. (In der Hochdrucksaule, die Ublicherweise liber einen gemeinsamen Kon-
densator-Verdampfer, den Hauptkondensator, in warmetauschender Verbindung mit der Niederdrucksaule steht,
herrscht dann ein Druck von beispielsweise 6 bis 20, vorzugsweise 7 bis 16 bar.) In solchen Fallen ist es glnstig, die
Rucklaufflissigkeit fiir die Niederdrucksaule nicht oder nicht nur vom Hauptkondensator abzuziehen, sondern teilweise
oder vollstédndig in einem Kopfkondensator der Niederdrucksaule zu erzeugen. Dazu wird gasférmiger Kopfstickstoff
aus der Niederdrucksdule im Verflissigungsraum des Kopfkondensators durch indirekten Warmeaustausch mit einer
im Verdampfungsraum des Kopfkondensators verdampfenden Kuihlfraktion mindestens teilweise kondensiert. Minde-
stens ein Teil des dabei erzeugten flissigen Stickstoffs wird als Ricklauf auf die Niederdrucksaule aufgegeben. Vom
Kopfkondensator wird vorzugsweise ein Spiilgas abgezogen, mit dem auch leichterfliichtige Verunreinigungen entwei-
chen.

[0016] Als Kihlfraktion fiir den Kopfkondensator der Niederdrucksaule kann jede geeignete Flissigkeit eingesetzt
werden, insbesondere eine oder mehrere der in EP 948730 B1 (= US 6196023 B1), EP 955509 A1 (= US 6196022)
und EP 1146301 fir diesen Zweck verwendeten Fraktionen. Vorzugsweise wird der Kopfkondensator mit Sumpfflis-
sigkeit der Niederdrucksaule gekuhilt.

[0017] Zur weiteren Erhéhung der Produktreinheit wird die hoch reine Stickstofffraktion mindestens einen theoreti-
schen oder praktischen Boden unterhalb des Kopfs der Niederdrucksaule entnommen, wie es aus EP 948730 B1 (=
US 6196023 B1), EP 955509 A1 (= US 6196022) und EP 1146301 an sich bekannt ist. Der Umfang der Sperrbdden
betragt beispielsweise einen bis zehn, vorzugsweise drei bis flinf theoretische oder praktische Béden.

[0018] Um einen Produktdruck zu erreichen, der Gber dem Betriebsdruck der Niederdrucksaule liegt, kann die hoch
reine Stickstofffraktion stromabwarts ihrer Entnahme in flissigem Zustand auf einen erhdhten Druck gebracht, an-
schlieRend in einem Produktverdampfer durch indirekten Warmeaustausch verdampft und als hoch reines Produkt
abgefiihrt werden. Diese Produktverdampfung kann - wie in EP 948730 B1 (= US 6196023 B1), EP 955509 A1 (= US
6196022) und EP 1146301 dargestellt, in dem Hauptwarmetauscher-System stattfinden, das auch zur Abkihlung der
Einsatzluft vor ihrer Einspeisung in die Hochdrucksaule dient, oder aber in einem separaten Produktverdampfer in
indirektem Warmeaustausch gegen eine kondensierende Fraktion aus der Hochdrucks&ule oder Niederdrucksaule,
beispielsweise gegen gasférmigen Stickstoff aus dem oberen Bereich der Hochdrucksaule.

[0019] Die Erfindung betrifft auBerdem eine Vorrichtung zur Gewinnung von hoch reinem Stickstoff durch Tieftem-
peraturzerlegung von Luft gemafR den Patentanspriichen 9 bis 15.

[0020] Die Erfindung sowie weitere Einzelheiten der Erfindung werden im Folgenden anhand eines in der Zeichnung
schematisch dargestellten Ausfiihrungsbeispiels naher erlautert.

[0021] Verdichtete und gereinigte Einsatzluft 1 wird in einem Hauptwarmetauscher 2 abgekuhlt und einer Hochdruck-
saule 4 unter einem Druck von 14 bar zugeleitet (3). Das Rektifiziersystem weist aulierdem eine Niederdrucksaule 5
auf, die mit einem Druck von 5 bar betrieben wird und mit der Hochdrucksaule Uber einen gemeinsamen Kondensator-
Verdampfer (Hauptkondensator) 6 in warmetauschender Verbindung steht. Eine gasférmige Stickstofffraktion 7 vom
Kopf der Hochdruckséaule wird im Hauptkondensator 6 verflissigt und zu einem ersten Teil Gber die Leitungen 8 und
9 als Ricklauf auf die Hochdrucksaule aufgegeben. Ein zweiter Teil 10 wird in einem Unterkiihlungs-Gegenstrémer
11 unterklhlt und Gber Leitung 12 zum Kopf der Niederdrucksaule 5 gefiihrt.

[0022] Die Sumpfflissigkeit 13 wird als sauerstoffangereicherte Fraktion aus der Hochdrucksaule abgezogen und
ebenfalls unterklhlt (11). Die unterkihlte sauerstoffangereicherte Fraktion 14 wird in einem Drosselventil 15 auf etwa
den Betriebsdruck der Niederdrucksaule 5 entspannt und erfindungsgemafR einem Reinigungsschritt zur Entfernung
von leichterfliichtigen Verunreinigungen zugeflhrt, der iri dem Beispiel aus einer Trennsaule 16 besteht, die als Ab-
triebssaule ausgebildet ist. Die sauerstoffangereicherte Fraktion wird auf den Kopf der Trenns&ule 16 aufgegeben und
tritt dort in Gegenstrom-Stoffaustausch mit einer gasférmigen Fraktion 17 von einer Zwischenstelle der Niederdruck-
saule 5. Die gereinigte sauerstoffangereicherte Fraktion wird aus dem Sumpf der Trennsaule 16 entnommen und flief3t
Uber Leitung 18 in die Niederdrucksaule 5. Die Einspeisung kann wie dargestellt an derselben Stelle erfolgen, an der
die gasférmige Fraktion 17 abgezogen wird, oder auch um einen oder mehrere theoretische oder praktische Boden
versetzt.

[0023] Die Sumpfflissigkeit 19 der Niederdrucksaule 5 wird, soweit sie nicht im Hauptkondensator 6 verdampft,
unterkihlt (11) und Gber Leitung 20 und Entspannungsventil 21 in den Verdampfungsraum eines Kopfkondensators
22 der Niederdrucksaule 5 eingefihrt. In dessen Verflissigungsraum kondensiert der gasférmige Stickstoff 23 vom
Kopf der Niederdrucksaule 5 fast vollstdndig; das Kondensat 24/25 wird in die Niederdrucksaule zurlickgeleitet. Ein
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Restdampf, der insbesondere leichterfliichtige Verunreinigungen wie Helium, Neon und/oder Wasserstoff enthalt, wird
als Spulgas 26 aus der im Kopfkondensator kondensierten Fraktion 19 (wie dargestellt) oder alternativ direkt aus dem
Kopfkondensator 22 entnommen. Der Restdampf 26 wird in die Atmosphéare abgeblasen oder mit einem anderen
Reststrom, zum Beispiel in Leitung 38, vermischt.

[0024] Nach Durchlaufen eines Stoffaustauschabschnitts 27 (so genannte Sperrbdden), der in dem Beispiel 3 bis 5
praktische Bdden aufweist, wird ein Teil der in der Niederdrucksdule 5 herabflieRenden Flissigkeit als hoch reine
Stickstofffraktion 28 entnommen, in flissigem Zustand auf Druck (im Beispiel 14 bar) gebracht (Pumpe 29) und ber
die Leitungen 30 und 31 durch den Unterkiihlungs-Gegenstromer 11 zu einem Produktverdampfer 32 gefiihrt. Der
unter einem Druck von 13,4 bar verdampfte Stickstoff 33 wird im Hauptwarmetauscher 2 angewarmt und schlieBlich
als hoch reines Druckprodukt 34 (PGAN) abgefiihrt. (Ein Teil kann als Sperrgas [Sealgas] verwendet werden.) Das
hoch reine Stickstoffprodukt kann gegebenenfalls in gasférmigem Zustand weiter verdichtet werden. In dem Beispiel
weist das hoch reine Druckstickstoffprodukt 34 eine Gesamtverunreinigung von 10 ppb (einschlief3lich Kohlenmonoxid)
auf. Bei Bedarf kann ein Teil des gasformigen Stickstoffs 7 vom Kopf der Drucks&ule im Hauptwarmetauscher 2 an-
gewarmt und als weiteres Druckprodukt geringerer Reinheit gewonnen werden (nicht dargestellt).

[0025] Aufder Verflissigungsseite des Produktverdampfers 32 wird ein (anderer) Teil 35 des gasférmigen Stickstoffs
7 vom Kopf der Hochdrucksaule 4 kondensiert. Die dabei entstehende Flussigkeit 36 wird als zusatzlicher Ricklauf
auf die Hochdrucksaule 4 aufgegeben. Der Produktverdampfer 32 kann als Umlaufverdampfer (Badverdampfer mit
Thermosiphon-Effekt) oder als Fallfilmverdampfer ausgebildet sein. Fllssig vertriebener Stickstoff 37 wird gegebenen-
falls in die Niederdrucksaule 5 zurlickgefuhrt. Auch am Produktverdampfer 32 kann ein Restdampf, der insbesondere
leichterfliichtige Verunreinigungen wie Helium, Neon und/oder Wasserstoff enthalt, entnommen werden (nicht darge-
stellt). Uber Leitung 44 kann eine Spiilfliissigkeit. kontinuierlich oder diskontinuierlich entnommen und verworfen wer-
den, um die Anreicherung von schwererfliichtigen Komponenten im Verdampfungsraum des Kopfkondensators 22 zu
vermeiden.

[0026] Bei Bedarf kann ein Teil der flissigen hoch reinen Stickstofffraktion 28 aus der Niederdrucksaule als Flissig-
produkt gewonnen werden. Der unreine Sauerstoff 38, der durch Verdampfung der Sumpfflissigkeit 19 der Nieder-
drucksaule 5 im Kopfkondensator 22 der Niederdrucksaule entsteht, wird in den Warmetauschern 11 und 2 angewarmt
und als Nebenprodukt oder Restgas abgeflhrt (39). Er kann beispielsweise fiir die Regenerierung einer Vorrichtung
zur Luftreinigung eingesetzt werden (nicht dargestellt).

[0027] Kalte wird bei dem Verfahren des Ausflihrungsbeispiels durch arbeitsleistende Entspannung 43 des Kopfga-
ses 40 - 41 - 42 der Trennsaule 16 erzeugt. Das Kopfgas 40 wird zuvor im Unterkiihlungs-Gegenstromer 11 und im
Hauptwarmetauscher 2 auf eine Zwischentemperatur angewarmt. Der Durchsatz durch die Entspannungsmaschine
kann mittels einer Bypass-Leitung 46, die ein Entspannungsventil enthalt, eingestellt werden. Alternativ oder zuséatzlich
kann die Entspannungsturbine mit dem unreinen Sauerstoff (Restgas) 38 aus dem Verdampfungsraum des Kopfkon-
densators 22 der Niederdrucksaule angetrieben werden.

[0028] Die in der Entspannungsmaschine 43 gewonnene mechanische Energie kann beispielsweise zur Nachver-
dichtung des im Produktverdampfer 32 verdampften Druckstickstoffprodukts oder zur Druckerhéhung im Kopfgas der
Trennsaule stromaufwarts der Entspannungsmaschine 43 verwendet werden, vorzugsweise durch direkte mechani-
sche Kopplung von Entspannungsmaschine 43 und einem entsprechenden Verdichter. Alternativ kann die Entspan-
nungsmaschine 43 die mechanische Energie an einen Generator oder an eine dissipative Bremse abgeben.

[0029] Die Stoffaustauschelemente in der Niederdrucksaule und in der Hochdrucksaule kénnen bei der Erfindung
und bei dem Ausflhrungsbeispiel durch konventionelle Stoffaustauschbdden (zum Beispiel Siebbdden), Flllkdrper
(ungeordnete Packung) und/oder geordnete Packung gebildet werden. Auch Kombinationen verschiedenartiger Ele-
mente in einer Saule sind mdglich.

[0030] In einer von der Zeichnung abweichenden Variante der Erfindung wird das Kopfgas 40 der Trennsaule 16
nicht in den Unterkiihlungs-Gegenstromer 11 eingefiihrt, sondern in einen zusatzlichen Kondensator-Verdampfer. Dort
wird es in indirektem Warmeaustausch mit einer verdampfenden Zwischenflissigkeit aus der Niederdrucksaule kon-
densiert und schlieRlich - zusatzlich zu der Niederdrucksaulen-Sumpffliissigkeit 19, 20 in den Verdampfungsraum des
Kopfkondensators eingeleitet.

[0031] In einem konkreten Zahlenbeispiel ergeben sich folgende Wasserstoffkonzentrationen (jeweils molare Men-

gen):

Einsatzluft 1, 3 5 ppm
Sauerstoffangereicherte Fraktion 13, 14 (Sumpf der Hochdrucksaule) 130 ppb
Kopfgas 40 der Trennsaule 16 1.200 ppb
Spulgas 26 vom Kopf der Niederdruckséule 5 0,3%
Hoch reines Stickstoffprodukt 28 <1 ppb
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Patentanspriiche

1.

10.

11.

12,

13.

Verfahren zur Gewinnung von hoch reinem Stickstoff durch Tieftemperaturzerlegung von Luft in einem Rektifizier-
saulensystem, das eine Hochdrucksaule (4) und eine Niederdrucksaule (5) aufweist, wobei bei dem Verfahren
Einsatzluft (1, 3) in die Hochdrucksaule (4) eingeleitet wird, eine sauerstoffangereicherte Fraktion (13, 14) aus der
Hochdruckséule (4) entnommen und in die Niederdruckséaule (5) eingespeist (18) wird und eine hoch reine Stick-
stofffraktion (28, 30, 31, 33, 34) aus der Niederdrucksaule (5) entnommen und als Produkt abgefihrt wird, dadurch
gekennzeichnet, dass die sauerstoffangereicherte Fraktion (13, 14) vor ihrer Einleitung (18) in die Niederdruck-
saule (5) einem Reinigungsschritt (16) zur Entfernung von leichterfliichtigen Verunreinigungen unterzogen wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die sauerstoffangereicherte Fraktion in dem Reini-
gungsschritt zur Entfernung von leichterfllichtigen Verunreinigungen in eine Trennsdule (16), insbesondere in eine
Abtriebssaule, eingefiihrt und durch dort durch Gegenstrom-Stoffaustausch gereinigt wird.

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass die sauerstoffangereicherte Fraktion (13, 14) flissig
in den oberen Bereich der Trennsaule (16) eingefiihrt wird und eine gasférmige Fraktion (17) aus der Niederdruck-
saule (5) in den unteren Bereich der Trennsaule (16) eingeleitet wird.

Verfahren nach Anspruch 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dass die gereinigte sauerstoffangereicherte Frak-
tion (18) aus dem unteren Bereich der Trennsaule (16) entnommen und in die Niederdrucksaule (5) eingeleitet wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass ein Kopfgas (40, 41, 42) aus dem
oberen Bereich der Trennsaule (16) entnommen und arbeitsleistend entspannt (43) wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass gasférmiger Kopfstickstoff (23)
aus der Niederdrucksaule (5) im Verflissigungsraum eines Kopfkondensators (22) durch indirekten Warmeaus-
tausch mit einer im Verdampfungsraum des Kopfkondensators (22) verdampfenden Kiihlfraktion (19, 20) minde-
stens teilweise kondensiert wird und mindestens ein Teil des dabei erzeugten flissigen Stickstoffs (24, 25) als
Rucklauf auf die Niederdrucksaule (5) aufgegeben wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass die hoch reine Stickstofffraktion
mindestens einen theoretischen oder praktischen Boden unterhalb des Kopfs der Niederdrucksaule enthommen
wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass die hoch reine Stickstofffraktion
(28, 30, 31, 33, 34) stromabwarts ihrer Entnahme (28) aus der Niederdrucksaule (5) in flissigem Zustand auf
einen erhdhten Druck gebracht (29), anschlieend in einem Produktverdampfer (32) durch indirekten Warmeaus-
tausch verdampft und als hoch reines Produkt abgefiihrt (33, 34) wird.

Vorrichtung zur Gewinnung von hoch reinem Stickstoff durch Tieftemperaturzerlegung von Luft mit einem Rekti-
fiziersdulensystem, das eine Hochdrucksaule (4) und eine Niederdrucksaule (5) aufweist, mit einer Einsatzluftlei-
tung (1, 3) zur Einleitung von Einsatzluft (1, 3) in die Hochdruckséaule (4), Mitteln (13, 14, 16, 18) zur Einleitung
einer sauerstoffangereicherten Fraktion aus der Hochdrucksaule (4) in die Niederdrucksaule (5) und mit einer
Produktleitung (28, 30, 31, 33, 34) zur Entnahme einer hoch reinen Stickstofffraktion aus der Niederdruckséaule
(5), dadurch gekennzeichnet, dass die Mittel zur Einleitung einer sauerstoffangereicherten Fraktion aus der
Hochdrucks&ule in die Niederdrucksaule eine Reinigungsstufe (16) zur Entfernung von leichterfliichtigen Verun-
reinigungen aufweisen.

Vorrichtung nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass die Reinigungsstufe eine Trennsaule (16), insbe-
sondere eine Abtriebssaule aufweist.

Vorrichtung nach Anspruch 10, gekennzeichnet durch eine Gasleitung (17) zur Einfiihrung einer gasférmigen
Fraktion aus der Niederdrucksdule (5) in den unteren Bereich der Trennsaule (16).

Vorrichtung nach Anspruch 10 oder 11, gekennzeichnet durch eine Kopfgasleitung (40, 41, 42), die den oberen
Bereich der Trennsdule (16) mit dem Eintritt einer Entspannungsmaschine (43) verbindet.

Vorrichtung nach einem der Anspriiche 9 bis 12, gekennzeichnet durch einen Kopfkondensator (22), dessen
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Verflissigungsraum mit dem Kopfbereich der Niederdruckséaule (5) in Strdmungsverbindung (23, 24, 25) steht und
dessen Verdampfungsraum mit Mitteln (19, 20) zur Einleitung einer Kihlfraktion (19, 20) verbunden ist.

Vorrichtung nach einem der Anspriiche 9 bis 13, gekennzeichnet durch einen Stoffaustauschabschnittim Umfang
mindestens eines theoretischen oder praktischen Bodens, der in der Niederdruckséule (5) zwischen deren Kopf
und der Produktleitung (28) angeordnet ist.

Vorrichtung nach einem der Anspriiche 9 bis 14, dadurch gekennzeichnet, dass die Produktleitung (28, 30, 31,
33, 34) stromabwarts ihrer Verbindung mit der Niederdrucksaule (5) Mittel (29) zur Erhéhung des Drucks der hoch
reinen Stickstofffraktion in flissigem Zustand und einen Produktverdampfer (32) aufweist.
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