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(57)  Das Verfahren und die Vorrichtung dienen zur
Gewinnung von Argon durch Tieftemperaturzerlegung
von Luft. Einsatzluft (1) wird verdichtet (3) und in ein De-
stilliersaulen-System zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung
(13,14) eingeleitet. Dem Destilliersaulen-System zur
Stickstoff-Sauerstoff-Trennung wird ein argonhaltiger
Strom (72) entnommen. Der argonhaltige Strom (72) wird
einer Rohargonsaule (25) zugeleitet. Die Rohargonsaule
(25) weist einen Kopfkondensator (24) auf, in dem ein
Kopfgas aus der Rohargonsaule (25) mindestens teilwei-
se kondensiert wird. Mindestens ein Teil des dabei ge-

Verfahren und Vorrichtung zur Gewinnung von Argon durch Tieftemperaturzerlegung von Luft

wonnenen Kondensats wird als Ricklaufflissigkeit auf
die Rohargonsaule (25) aufgegeben. Der Rohargonsau-
le (25) oder dem Kopfkondensator (24) wird ein Rohar-
gonstrom (76, 176, 276a, 276b) entnommen. Der Rohar-
gonstrom (76, 176, 276a, 276b) wird einer Reinargon-
saule (20) zugeleitet. Der Reinargonsaule (20) wird ein
Reinargonproduktstrom (81) entnommen. Der Kopfkon-
densator (24) der Rohargonsaule (25) ist als Riicklauf-
kondensator ausgebildet und Kopfgas der Rohargonséau-
le wird in die Ricklaufpassagen des Ricklaufkondensa-
tors eingeleitet.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren gemaf dem
Oberbegriff des Patentanspruchs 1.

[0002] Verfahren und Vorrichtungen zur Tieftempera-
turzerlegung von Luft sind zum Beispiel aus Hausen/Lin-
de, Tieftemperaturtechnik, 2. Auflage 1985, Kapitel 4
(Seiten 281 bis 337) bekannt. Das Destilliersaulen-Sy-
stem zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung der Erfindung
kann als Einsdulensystem zur Stickstoff-Sauerstoff-
Trennung ausgebildet sein, als Zweisdulensystem (zum
Beispiel als klassisches Linde-Doppelsaulensystem),
oder auch als Drei- oder Mehrsaulensystem. Zuséatzlich
zu den Kolonnen zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung und
zur Argongewinnung kénnen in dem Verfahren weitere
Schritte zur Gewinnung anderer Luftkomponenten vor-
gesehen sein, insbesondere weiterer Edelgase.

[0003] Die "Rohargonsaule" im Sinne des Patentan-
spruchs dient zur Argon- Sauerstoff-Trennung. Die
Rohargonsaule kann durch eine einteilige Saule gebildet
sein oder auch durch eine zwei- oder mehrteilige Saule,
wie es in EP 628777 B1 beschrieben ist. Die "Reinargon-
saule" dient zur Argon-Stickstoff-Trennung. Der "Rohar-
gonstrom" weist eine héhere Argonkonzentration als der
"argonhaltige Strom" auf. Der "Reinargonproduktstrom”
weist eine hohere Argonkonzentration als Rohargon-
strom auf und wird vorzugsweise aus dem unteren Be-
reich der Reinargonsaule abgezogen, zum Beispiel von
ihrem Sumpf.

[0004] Einzige Quelle fur Rucklaufflissigkeit der
Rohargonsaule ist ein Kopfkondensator. Dieser Kopf-
kondensator kann aus einem, zwei oder mehreren Plat-
tenwarmetauscherblécken gebildet werden, die ver-
dampfungsseitig und verflissigungsseitig parallel ge-
schaltet sind. Kuhlfluid strémt an einem Ende in die Ver-
dampfungspassagen ein und am anderen Ende aus den
Verdampfungspassagen aus. Ein Gegenstrom innerhalb
der Verdampfungspassagen findet nicht statt. Vielmehr
werden flissig verbliebenes Kihlfluid und verdampftes
Kihlfluid innerhalb der Verdampfungspassagen im
Gleichstrom gefiihrt. Ist der Kopfkondensator als Bad-
verdampfer ausgebildet, strémt das Kihlfluid in den Ver-
dampfungspassagen von unten nach oben.

[0005] Prozesse zur Argongewinnung der eingangs
genannten Art sind zum Beispiel aus DE 2325422 A, EP
171711 A2, EP 377117 B2 (= US 5019145), DE 4030749
A1, EP 628777 B1 (= US 5426946), EP 669508 A1 (=
US 5592833), EP 669509 B1 (= US 5590544), EP
942246 A2, EP 1103772 A1, DE 19609490 (= US
5669237), Figur 8, EP 1243882 A1 (= US 2002178747
A1)und EP 1243881 A1 (=US 2002189281 A1) bekannt,
beiden als Kopfkondensator der Rohargonséule konven-
tioneller Kondensator verwendet wird, in zu kondensie-
rendes Gas und kondensierte Flussigkeit in den Verflis-
sigungspassagen im Gleichstrom gefiihrt werden.
[0006] Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein
Verfahren der eingangs genannten Art und eine entspre-
chende Vorrichtung anzugeben, die wirtschaftlich beson-
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ders glinstig zu betreiben sind, indem sie eine erhéhte
Produktsausbeute, eine héhere Produktreinheit, gerin-
gere Betriebskosten und/oder geringere Investitionsko-
sten aufweisen.

[0007] Diese Aufgabe wird dadurch gel6st, dass der
Kopfkondensator der Rohargonséule als Ricklaufkon-
densator ausgebildetistund Kopfgas der Rohargonsaule
in die Ricklaufpassagen des Ricklaufkondensators ein-
geleitet wird.

[0008] Unter "Rucklaufkondensator" (auch Dephleg-
mator genannt) wird hier ein Warmetauscher verstan-
den, der Ricklaufpassagen aufweist. Diese Riicklauf-
passagen werden von unten mit Dampf (hier: Kopfgas
der Rohargonsaule) beaufschlagt. Dieser kondensiert
beim Aufsteigen in den Ricklaufpassagen mindestens
teilweise. Die Rucklaufpassagen sind dabei so konstru-
iert, dass die kondensierte Flussigkeit nicht mitgerissen
wird, sondern nach unten flief3t. Durch den Gegenstrom
von Dampf und Flissigkeit findet in den Riicklaufpassa-
gen eine Rektifikation statt. Das Kondensat, das am un-
teren Ende austritt, ist an schwererfliichtigen Komponen-
ten angereichert, der oben austretende Dampf an leich-
terfliichtigen.

[0009] Essindverschiedene Bauformenvon Rucklauf-
kondensatoren bekannt. Der Warmetauscherblock (oder
auch eine Mehrzahl von Warmetauscherbldécken) kann
im Inneren eines Druckbehdlters angeordnet sein, wie
dies zum Beispiel in EP 1189000 A2 dargestellt ist, oder
der Warmetauscherblock ist auf allen Seiten durch Hea-
der abgeschlossen, siehe zum Beispiel US 6128920. Al-
ternativ dazu kann der Riicklauftkondensator im Kopf ei-
ner Trennsaule (hier: der Rohargonsaule) eingebaut
sein, wobei die Ricklaufpassagen an ihrem unteren En-
de in Kommunikation mit dem oberen Bereich der Trenn-
saule stehen, siehe deutsche Patentanmeldung
102006037058 und dazu korrespondierende Anmeldun-
gen. Der oder die Warmetauscherblécke des Riicklauf-
kondensators sind vorzugsweise als Plattenwarmetau-
scher, insbesondere als gel6tete Aluminium-Plattenwar-
metauscher ausgefihrt.

[0010] R&umliche Begriffe wie "oben", "unten", "seit-
lich" etc. beziehen sich hier immer auf die Orientierung
des Riicklaufkondensators im bestimmungsgemaflen
Betrieb.

[0011] Ein Rucklaufkondensator ermdglicht nicht nur
einen Warmeaustausch, sondern auch einen Stoffaus-
tausch zwischen dem in den Riicklaufpassagen aufstei-
genden Gas und der dort nach unten flieRenden Fllssig-
keit, ahnlich wie die geriffelten Packungen einer Stoffaus-
tauschsaule. Diese Trennwirkung kann als HETP-Wert
(Height Equivalentto One Theoretical Plate = Hohe eines
theoretischen Bodens) angegeben. Der HETP-Wert des
Kondensators liegt im Bereich von 300 bis 600 mm. Da-
mit wirkt zum Beispiel ein 1,5 m hoher Riicklaufkonden-
sator etwa wie bis zu fiinf theoretische Béden. Allerdings
wirkt sich am Kopf der Rohargonsaule dieser Effekt nicht
auf die Argon-Sauerstoff-Trennung aus, das heil3t der
Einsatz des Rilicklaufkondensators spart keine Stoffaus-
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tauschelemente (praktische Béden, geordnete Packung
oder ungeordnete Fllkorper) in der Rohargonsaule.
[0012] Deshalb wurde ein Ricklaufkondensator bei
der Argongewinnung bisher nur dann als Kopfkonden-
sator eingesetzt, wenn in der Saule, die direkt an das
Destilliersadulen-System zur Stickstoff-Sauerstoff-Tren-
nung angeschlossen ist, kein Rohargon, sondern reines
Argon gewonnen wird (siehe US 5133790). In diesem
Fallwird in einer einzelnen Argonsaule sowohl die Argon-
Sauerstoff-Trennung als auch die Argon-Stickstoff-Tren-
nung vorgenommen und eine separate Reinargonsdule
zur Argon-Stickstoff-Trennung ist ausdricklich nicht vor-
gesehen. Der obere Bereich der Argonsaule aus US
5133790 dient nicht zur Argon-Sauerstoff-Trennung (wie
in der Rohargonsaule der Erfindung), sondern zur Argon-
Stickstofftrennung, die in dem Verfahren der eingangs
genannten Art praktisch ausschlieRlich in der Reinargon-
saule durchgefihrt wird.

[0013] Bisher wurde also kein Grund gesehen, in Ver-
fahren, die eine eigene Reinargonsaule zur Argon-Stick-
stofftrennung aufweisen, einen Teil der Argon-Stickstoff-
Trennung in die Rohargonséaule beziehungsweise deren
Kopfkondensator zu verlegen, da dadurch keine Béden
in den Saulen einzusparen sind.

[0014] Im Rahmen der Erfindung hat sich jedoch her-
ausgestellt, dass der Einsatz eines solchen Riicklaufkon-
densators am Kopf der Rohargonsdule einen weiteren
Vorteil aufweist. Solche Kondensatoren sind regelmafig
als Kondensator-Verdampfer ausgefiihrt. Gegen das auf
der Verflissigungsseite (Ricklaufpassagen) kondensie-
rende Kopfgas wird also auf der Verdampfungsseite ein
Kuahlfluid verdampft. Der Warmetauscherblock ist Ubli-
cherweise in einem Bad angeordnet. Wegen des hydro-
statischen Drucks steigt die Temperatur in den Verdamp-
fungspassagen von oben nach unten an.

[0015] Durch die Trennwirkung des Rucklaufkonden-
sators am Kopf der Rohargonséule wird das in den Riick-
laufpassagen nach oben stromende Gas zunehmend
stickstoffreicher und ist am Kopf des Kondensators we-
gen des erhdhten Stickstoffanteils am kéaltesten (siehe
Figur 4). Damit passt sich der Temperaturverlauf in den
Rucklaufpassagen an denjenigen der Verdampfungs-
passagen an. Auf diese Weise entsteht beim Ricklauf-
kondensator eine natirliche Tendenz zu einem Uber die
gesamte Blockhohe fast gleich bleibenden treibenden
Temperaturgefalle. Beim konventionellen Rohargonkon-
densator ist dagegen das treibende Temperaturgefalle
im unteren Kondensatorbereich immer viel kleiner als im
oberen Bereich. Dies schwacht den Beitrag der im unte-
ren Kondensatorteil befindlichen Heizflache am gesam-
ten Warmeaustausch. Bei dem erfindungsgemaRen Ver-
fahren ist dagegen die Temperaturdifferenz zwischen
Verdampfungs- und Verflissigungspassagen fast kon-
stant. Damit kénnen die Austauschverluste verringert
werden, oder die Austauschflache wird entsprechend
verkleinert und damit die Investitionskosten verringert.
[0016] Damit erhdhen sich Produktreinheit und/oder
Produktausbeute. Bei gleich bleibender oder weniger
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stark erhdhter Trennwirkung kann die Zahl der theoreti-
schen Bdden in der Rohargonséule verringert werden;
dadurch werden die Investitionskosten der Anlage ver-
mindert.

[0017] Es ist besonders guinstig, wenn bei der Erfin-
dung das flissige Kuhlfluid den Verdampfungspassagen
an ihrem unteren Ende zugeleitet und das Gemisch aus
verdampftem Kuhlfluid und flissig verbliebenem Kiihl-
fluid vom unteren Ende der Verdampfungspassagen ab-
gezogen wird. Beispielsweise kann der Kopfkondensator
als Badverdampfer ausgebildet sein, bei dem die Ver-
dampfungspassagen oben und unten offen sind und das
Kihlfluid mittels des Thermosiphon-Effekts von unten
nach oben durch die Verdampfungspassagen gefiihrt
wird.

[0018] In einer Ausfiihrungsform der Erfindung wird
der Kopfkondensator durch genau einen Plattenwarme-
tauscherblock gebildet.

[0019] Es ist besonders glinstig, wenn bei dem erfin-
dungsgemafen Verfahren der Rohargonstrom aus dem
oberen Bereich der Ricklaufpassagen abgezogen wird.
Die nach Durchstromen gasférmig verbliebene Fraktion
weist eine besonders hohe Argonkonzentration auf und
ihr Sauerstoffgehalt ist besonders niedrig. Zwar enthalt
der Rohargonstrom damit auch relativ viel Stickstoff; die-
ser kann jedoch ohne gro3en Aufwand in der Reinargon-
saule abgetrennt werden.

[0020] In einer weiteren Ausgestaltung der Erfindung
wird aus dem oberen Bereich der Rohargonsaule und
aus den Riicklaufpassagen kein Restgasstrom abgezo-
gen. Vorzugsweise wird aus dem oberen Bereich ein-
schlief3lich der Rucklaufpassagen neben dem Rohar-
gonstrom tUberhaupt kein weiterer Strom abgezogen. Der
Rohargonséule wird beispielsweise neben dem Rohar-
gonstrom lediglich ein weiterer Strom abgezogen, der in
das Destilliersdulen-System zur Stickstoff-Sauerstoff-
Trennung zuriickgeleitet (zum Beispiel in die Nieder-
drucksaule eines Zwei-SaulenSystems, aus der auch der
argonhaltige Strom abgezogen wird).

[0021] Esist ferner glinstig, wenn der Rohargonstrom
der Rohargonséaule oder dem Kopfkondensator in Gas-
form entnommen und stromaufwarts seiner Einleitung in
die Reinargonsaule in einem Zusatzkondensator minde-
stens teilweise, beispielsweise vollstandig kondensiert
wird. Hierdurch kann der Rohargonstrom mindestens
teilweise, beispielsweise vollstandig in fliissiger Form in
die Reinargonsaule eingeleitet werden.

[0022] Dieser Zusatzkondensator sowie die folgenden
MaRnahmen kénnen auch bei Verfahren eingesetzt wer-
den, bei denen der Kopfkondensator nicht als Riicklauf-
kondensator ausgebildet ist.

[0023] Vorzugsweise sind der Kopfkondensator und
der Zusatzkondensator als Kondensator-Verdampfer
ausgebildet, wobei beider Verdampfungspassagen mit
demselben Kihlfluid gespeist werden. Das Kuhlfluid wird
in den Verdampfungspassagen teilweise verdampft, wo-
bei durch den Thermosiphoneffekt Flissigkeit mitgeris-
sen und in das Flussigkeitsbad zurickgeleitet wird. Als
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Kihlfluid wird zum Beispiel sauerstoffangereicherte
Flussigkeit aus dem Destilliersaulen-System zur Stick-
stoff-Sauerstoff-Trennung, etwa aus dem Sumpf der
Hochdrucksaule eines Zwei-SaulenSystems, einge-
setzt.

[0024] Es ist ferner glinstig, wenn der Kopfkondensa-
tor und der Zusatzkondensator als Flissigkeitsbadver-
dampfer ausgebildet und in demselben Flissigkeitsbad
angeordnet sind. Da der Zusatzkondensator regelmaRig
eine geringere Hohe als der Kopfkondensator aufweist,
kann der Zusatzkondensator dennoch mit einer Tempe-
ratur am unteren Ende betrieben werden, die niedriger
als die Temperatur am unteren Ende des Kopfkonden-
sators ist.

[0025] Wenn der Rohargonstrom in flissigem Zustand
auf den Kopf der Reinargonsaule aufgegeben wird, kann
dieser als Rucklaufflissigkeit genutzt und auf einen Kopf-
kondensator der Reinargonsaule verzichtet werden.
Dies ist an sich aus US 5970743 und US 6574988 B1
bekannt. In Kombination mit dem Riicklaufkondensator
ergibt sich jedoch eine erhéhte Argonausbeute.

[0026] Es ist ferner vorteilhaft, wenn vom Kopf der
Reinargonsaule oder aus dem oberen Bereich der Riick-
laufpassagen ein Restgasstrom abgezogen und der Ein-
satzluft, insbesondere vor deren Verdichtung, zuge-
mischt wird. Diese Rulckflihrung des Restgases vom
Kopf der Reinargonséule oder der Rohargonséule kann
auch bei Argongewinnungsverfahren ohne Ricklaufkon-
densator am Kopf der Rohargonséaule mit Vorteil ange-
wendet werden. Im Unterschied zum Verwerfen des
Restgases wird damit das in diesem enthaltene Argon in
den Prozess zurlickgefiihrt. Die Argonausbeute steigt
entsprechend. Grundséatzlich kann dabei ein separater
Ruckverdichter eingesetzt werden, glinstiger ist jedoch
die Zuspeisung in die drucklose Einsatzluft stromauf-
warts des Luftverdichters, insbesondere glinstiger als die
direkte Riickfiihrung des Restgases in das Destilliersau-
len-System zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung, wie sie
in US 5133790 vorgeschlagen wird.

[0027] Die Erfindung betrifft auBerdem eine Vorrich-
tung geman den Patentanspriichen 12 bis 15.

[0028] Die Erfindung sowie weitere Einzelheiten der
Erfindung werden im Folgenden anhand von in den
Zeichnungen schematisch dargestellten Ausfiihrungs-
beispielen naher erlautert. Hierbei zeigen:

Figur 1  ein erstes Ausfiihrungsbeispiel des erfin-
dungsgemalen Verfahrens ohne Zusatzkon-
densator,

ein zweites Ausfiihrungsbeispiel mit Zusatz-
kondensator,

die Rohargonséule und die Reinargonsaule
eines dritten Ausfiihrungsbeispiels,

der Temperatur- und Konzentrationsverlaufin
einem  Rohargonsdulen-Kopfkondensator,
der gemal der Erfindung als Ricklaufkon-
densator ausgebildet ist,

einen schematischen Langsschnittdurch eine

Figur 2
Figur 3

Figur 4

Figur 5
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Rucklaufpassage einer speziellen Bauform
eines Ruicklaufkondensators und

Figur 6 eine weitere spezielle Bauform des Rucklauf-
kondensators mit Langsschnitt durch eine
Rucklaufpassage .

[0029] Einander entsprechende Bauteile beziehungs-

weise Verfahrensschritte tragen in den Zeichnungen die-
selben Bezugszeichen.

[0030] In dem Verfahren von Figur 1 wird atmospha-
rische Luft 1 wird Gber ein Filter 2 von einem Luftverdich-
ter 3 angesaugt und dort auf einen Absolutdruck von 5,0
bis 7,0 bar, vorzugsweise etwa 5,5 bar verdichtet und
wird anschlieend in einem Direktkontaktkihlers 4 in di-
rektem Warmeaustausch mit Kihlwasser 5, 6 gekihlt,
das zum einen (5) aus einem Verdunstungskihler 7
stammt, zum anderen (6) von einer dulReren Quelle zu-
gefuhrt wird. Die verdichtete und gekuhlte Luft 8 wird in
einer Reinigungsvorrichtung 9 gereinigt, die ein Paar von
Behaltern aufweist, die mit Adsorptionsmaterial, vor-
zugsweise Molekularsieb gefilllt sind. Die gereinigte Luft
10 wird in einem Hauptwarmetauscher-System 11a, 11
b, 11 ¢ auf etwa Taupunkt abgekihlt. Die kalte Luft 12
wird in die Hochdruckséule 13 eines Destilliersaulen-Sy-
stem zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung eingeleitet, das
aulerdem eine Niederdrucksaule 14 aufweist. Hoch-
drucksaule 13 und Niederdrucksaule 14 sind als klassi-
sche Linde-Doppelsaule ausgefihrt und stehen tber ei-
nen Hauptkondensator 15 in warmetauschender Verbin-
dung. Die Betriebsdriicke - jeweils am Kopf - betragen
4,5 bis 6,5 bar, vorzugsweise etwa 5,0 bar in der Hoch-
drucksaule und 1,2 bis 1,7 bar, vorzugsweise etwa 1,3
bar in der Niederdrucksaule.

[0031] Flissiger Rohsauerstoff 16 wird vom Sumpf der
Hochdrucksaule 13 abgezogen, in einem Unterkih-
lungs-Gegenstromer 17 unterkihlt und zu einem Teil 19
in einem Sumpfverdampfer 21 der Reinargonsaule 20
weiter abgekuhlt. Ein anderer Teil 22 kann am Sumpf-
verdampfer 21 vorbeigeleitet werden. Anschlief3end
stromt ein Teil 23 in den Verdampfungsraum eines Kopf-
kondensators 24 einer Rohargonsaule 25, ein anderer
Teil in den Verdampfungsraum eines Kopfkondensators
27 der Reinargonsaule 20. Der in den Kopfkondensato-
ren 24, 27 verdampfte Rohsauerstoff 28, 29 wird ber
Leitung 30 der Niederdrucksaule 14 an einer ersten Zwi-
schenstelle zugefiihrt. Der fllissig verbliebene Anteil 31
aus dem Kopfkondensator 24 der Rohargonsaule 25 wird
ebenfalls zu der ersten Zwischenstelle der Niederdruck-
saule 14 gefiihrt. Der fllssig verbliebene Anteil 32 aus
dem Kopfkondensator 27 der Reinargonséaule 20 wird an
einer zweiten Zwischenstelle der Niederdrucksaule 14
aufgegeben, die oberhalb der ersten Zwischenstelle
liegt.

[0032] Gasformiger Stickstoff 33 vom Kopf der Hoch-
drucksaule 13 wird zu einem ersten Teil 34 zu kalten
Ende des Hauptwarmetauschers 11a geleitet, dort auf
etwa Umgebungstemperatur angewarmt und anschlie-
Rend in einen Druckproduktstrom 36 (GAN I) und einen
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Kreislaufstrom 37 aufgeteilt. Der Kreislaufstrom 37 wird
in einem Kreislaufverdichter 38 mit Nachkuhler 39 auf
einen Druck von 25 bis 60 bar, vorzugsweise etwa 35
bar verdichtet und im Hauptwarmetauscher 11a abge-
kahlt. Ein Teil 40 des Hochdruckstickstoffs wird bei einer
Zwischentemperatur aus dem Hauptwarmetauscher ent-
nommen und in einer Entspannungsturbine 41 auf etwa
Hochdrucksaulendruck arbeitsleistend entspannt. Der
entspannte Kreislaufstrom 42 wird wieder dem kalten 34
Druckproduktstrom zugemischt. Eventuell vorhandene
Flussigkeit wird vorher abgetrennt (43) und Uber Leitung
44 auf den Kopf der Niederdrucksaule 14 aufgegeben.
Ein anderer Teil 61 des Hochdruckstickstoffs wird bis
zum kalten Ende des Hauptwarmetauschers 11a geflhrt
und anschlieRend auf die Hochdrucksaule 13 aufgege-
ben.

[0033] Der restliche gasférmige Kopfstickstoff 45 der
Hochdruckséaule 13 wird im Hauptkondensator 15 min-
destens teilweise kondensiert. Der dabei erzeugte flls-
sige Stickstoff 46 wird zu einem Teil 47 der Hochdruck-
saule 13 als Ricklauf aufgegeben. Ein anderer Teil 48,
49 wird nach Unterkihlung im Unterkiihlungs-Gegen-
stromer 17 zum Kopf der Niederdrucksaule 14 geleitet.
Dort kann ein Teil 50 als Flissigstickstoffprodukt (LIN)
abgezogen werden.

[0034] Unmittelbar oberhalb des Sumpfes der Nieder-
drucksaule 14 wird gasformiger Sauerstoff 51 entnom-
men, im Hauptwarmetauscher 11a angewarmt und tber
Leitung 52 als druckloses gasférmiges Produkt (GOX I11)
abgezogen. Ein flissiger Sauerstoffstrom 53 aus dem
Sumpf der Niederdrucksaule 14 wird im Unterkiihlungs-
Gegenstromer 17 unterklhlt und tber Leitung 54 einem
Flissigtank (LOX) zugeleitet werden. Mindestens ein
Teil des flissigen Sauerstoffs wird Gber Leitung 55 dem
Tank wieder enthommen, in einer Pumpe 56 auf den be-
nétigten Produktdruck gebracht, zum Beispiel 6 bis 60
bar, vorzugsweise etwa 31 bar, und im Hauptwarmetau-
scher 11a gegen Hochdruckstickstoff verdampft (bezie-
hungsweise bei Uberkritischem Druck pseudo-ver-
dampft) und auf Umgebungstemperatur angewarmt und
schlieBlich tber Leitung 57 als gasférmiges Hochdruck-
produkt (GOX |) abgezogen. Ein Teil 58 der Hochdruck-
flissigkeit wird Gber ein Drosselventil 59 auf einen Zwi-
schendruck von beispielsweise 6 bis 25 bar, vorzugswei-
se etwa 15 bar entspannt und unter diesem geringeren
Druck verdampft und Uber Leitung 60 als gasférmiges
Mitteldruckprodukt (GOX Il) abgezogen.

[0035] Gasférmiger Stickstoff 62, 63, 64 vom Kopf der
Niederdrucksaule 14 und gasférmiger Unreinstickstoff
65, 66, 67 von einer Zwischenstelle der Niederdrucksau-
le 14 werden jeweils im Unterkiihlungs-Gegenstrémer
17 unterkdhlt, in den Hauptwarmetauscher-Blocken 11
¢ beziehungsweise 11 b angewarmt und Uber Leitung 68
- gegebenenfalls nach Erhitzung 69 - als Regeneriergas
fur die Reinigungsvorrichtung 9 eingesetzt, liber Leitung
70 dem Verdunstungskuhler 70 zugefiihrt und/oder Giber
Leitung 71 direkt in die Atmosphéare abgeblasen.
[0036] An einer dritten Zwischenstelle, die unterhalb
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der ersten Zwischenstelle angeordnet ist, wird der Nie-
derdrucksaule 14 ein argonhaltiger Strom 72 entnom-
men und der Rohargonsdule 25 unmittelbar Uber dem
Sumpf zugefihrt. Die Rohargonséaule 25 ist in diesem
Beispiel einteilig ausgefihrt. Sumpfflissigkeit 73 der
Rohargonséaule wird tber Pumpe 74 und Leitung 75 in
die Niederdrucksaule zurtickgeleitet.

[0037] DerKopfkondensator 24 der Rohargonséule 25
ist erfindungsgemaf als Riicklaufkondensator ausgebil-
det. Gas vom Kopf der Rohargonsaule 25 strémt unten
in die Ricklaufpassagen ein und wird dort partiell kon-
densiert. Das dabei erzeugte Kondensat strémt im Ge-
genstrom zu dem aufsteigenden Gas in den Ricklauf-
passagen nach unten und wird in der Rohargonséaule 25
als flissiger Ricklauf genutzt. Auf der Verdampfungs-
seite ist der Kopfkondensator 24 als Badkondensator
ausgebildet. Das Kihlfluid, das hier durch flissigen Roh-
sauerstoff 23 gebildet wird, strémt unten Uber eine oder
mehrere seitliche Offnungen in die Verdampfungspas-
sagen ein und wird dort teilweise verdampft. Durch den
Thermosiphoneffekt wird Fliissigkeit mitgerissen, tritt zu-
sammen mit dem verdampften Anteil am oberen Ende
der Verdampfungspassagen aus und wird in das Flis-
sigkeitsbad zuriickgeleitet. Der Kopfkondensator ist also
auf der Verdampfungsseite als Badverdampfer ausge-
bildet.

[0038] Vom oberen Ende der Ricklaufpassagen wird
Uber einen seitlichen Header ein Rohargonstrom 76 gas-
férmig entnommen und der Reinargonsaule 20 an einer
Zwischenstelle zugeleitet. Der Kopfkondensator der
Reinargonsaule 20 ist in dem Beispiel auf der Verflissi-
gungsseite konventionell ausgefiihrt, das heif’t das Kopf-
gas 77 der Reinargonsaule 20 strémt von oben nach un-
ten durch die Verflissigungspassagen. (Alternativ konn-
ten auch der Kopfkondensator 27 der Reinargonsaule
20 und/oder der Hauptkondensator 15 als Riicklaufkon-
densatoren ausgebildet sein.) Vom Kopfkondensator 27
wird ein Restgasstrom 78 abgezogen und in dem Beispiel
in die Atmosphéare abgeblasen. Alternativ kann er tUber
ein eigenes Geblase in das Destilliersdulen-System zur
Stickstoff-Sauerstoff-Trennung oder vor den Luftverdich-
ter 3 zurlickgeflihrt werden.

[0039] Die Sumpfflussigkeit 79 der Reinargonsaule 20
wird zu einem Teil 80 in dem Sumpfverdampfer 21 ver-
dampft und der dabei erzeugte Dampf 81 wird als auf-
steigendes Gas in der Reinargonsaule 20 genutzt. Der
Rest wird als flissiger Reinargonproduktstrom 82 ent-
nommen.

[0040] Das Ausfiihrungsbeispiel der Figur 2 weicht vor
Allemin der Ausfiihrung der Reinargonséaule 20 von Figur
1 ab. Die Reinargonsaule weist hier keinen Kopfkonden-
sator auf. Der Rohargonstrom 176 wird hier durch einen
Teil der aus den Riicklaufpassagen des Kopfkondensa-
tors 24 der Rohargonséule 25 gebildet und auf den Kopf
der Reinargonsaule 20 aufgegeben. Das Kopfgas 177
der Reinargonsaule 20 wird zum Kopf der Rohargonsau-
le 25 zuruckgefiihrt. Der Restgasstrom 178 wird durch
den im Kopfkondensator 24 nicht kondensierten Anteil
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des Kopfgases von Rohargonsaule und Reinargonsaule
gebildet. Er wird am oberen Ende der Ricklaufpassagen
Uber einen seitlichen Header entnommen und kann wie
der Restgasstrom 78 der Figur 1 behandelt werden.
[0041] Figur 3 zeigt nur die Rohargonséaule 25 und die
Reinargonsaule 20. Ansonsten ist das Verfahren iden-
tisch mit denjenigen der Figuren 1 und 2. Ahnlich wie bei
Figur 2 wird hier ein erster Rohargonstrom 276a flissig
in die Reinargonsdule 20 eingeleitet. Abweichend von
Figur 2 erfolgt diese Einleitung jedoch nicht am Kopf,
sondern wie bei Figur 1 an einer Zwischenstelle der Rein-
argonsaule 20. An dieser Stelle wird auch ein Teil 277
des in der Reinargonséule aufsteigenden Gases ent-
nommen und zum Kopf der Rohargonséaule 25 zuruck-
gefihrt.

[0042] Der Dampf276b vom Kopf der Ricklaufpassa-
gen des Kopfkondensators 24 bildet einen zweiten
Rohargonstrom. Dieser wird in einem Zusatzkondensa-
tor 227, der als Kondensator-Verdampfer ausgebildetist,
mindestens teilweise kondensiert. Das Kondensat 282
wird als Riicklauf auf den Kopf der Reinargonsaule auf-
gegeben. Die Verdampfungsseite des Zusatzkondensa-
tors 227 ist wie diejenige des Kopfkondensators 24 als
Flissigkeitsbadverdampfer ausgebildet, wobei beide
vorzugsweise im selben FlUssigkeitsbad angeordnet
sind, das durch flissigen Rohsauerstoff 23 gespeist wird.
[0043] In Figur 4 ist zum einen der Temperaturverlauf
Uber der H6he des Kondensatorblocks aufgetragen (lin-
ke Achse). Zwischen der in den Ricklaufpassagen kon-
densierenden Flussigkeit, deren Temperatur etwa gleich
der Temperatur in den Verdampfungspassagenist, (obe-
re Kurve "Kondensation") und dem im Gegenstrom dazu
aufsteigenden verdampfenden Gas (untere Kurve "Ver-
dampfung") herrscht eine Temperaturdifferenz (MTD),
die Uber die H6he des Ricklaufkondensators fast kon-
stant ist.

[0044] Zum anderen ist auch der Stickstoffgehalt des
im Block aufsteigenden Gases dargestellt. Der Ricklauf-
kondensator hat in dem Beispiel eine Trennwirkung von
funf theoretischen Béden angenommen. Ein theoreti-
scher Boden bewirkt im Kopfkondensator einer Rohar-
gonséule eine Stickstoffanreichung in etwa um den Fak-
tor 3 (K-Wert von Stickstoff in Argon).

[0045] Alle beschriebenen Kondensatoren sind vor-
zugsweise als gelttete Aluminiumplattenwarmetauscher
ausgefuhrt, deren Kanale gewellte Bleche, so genannte
Fins, enthalten. Innerhalb der Riicklaufpassagen kénnen
grundséatzlich gleiche Fintypen eingesetzt werden. Aller-
dings kann es bei Ricklaufkondensatoren giinstig sein,
unterschiedliche Fintypen einzusetzen. Ein Ausflih-
rungsbeispiel ist in Figur 5 gezeigt. Die hier gezeigten
Rucklaufpassagen sind in vier Abschnitte A bis D unter-
teilt, in denen unterschiedliche Fintypen eingesetzt wer-
den. Im unten befindlichen Einlaufbereich des Rucklauf-
kondensators ist die Gasbelastung und damit die Flut-
neigung am groften. Nach oben hin wird die Gasbela-
stung immer geringer. Deshalb wird im unteren Bereich
A vorzugsweise ein Fin mit einem kleinen spezifischen
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Druckverlust und einem relativ schlechten Warmeuber-
gang gewahlt. Nach oben hin werden in den Bereichen
B, C und D Fins mit jeweils groRerem Druckverlust und
besserem Warmelbergang eingesetzt. Beispielsweise
steigt die Wellenlange der Fins (Findichte) nach oben an.
[0046] Figur 6 zeigt eine weitere Methode, den Betrieb
der Ricklaufpassagen des Riicklaufkondensators 24 so
zu gestalten, dass die grundséatzlich nach oben abneh-
mende Gasbelastung kompensiert wird. Dabei wird Giber
Leitung 383 ein Teil des zu kondensierenden Gases
oben auf die Ricklaufpassagen aufgegeben. Dies ver-
ringert die Gasbelastungin der unteren Zone. Da die zum
Kopf strémende Gasmenge nur eine Teilmenge der zu
kondensieren Gasmenge ist, nimmt die nétige Verroh-
rung weniger Platz ein und es wird Bauvolumen einge-
spart.

[0047] In einer weiteren Ausgestaltung ist der Riick-
laufkondensator auf der Verdampfungsseite als Fallfilm-
verdampfer ausgestaltet, das heil3t das zu verdampfen-
de Kihlfluid wird oben aufgegeben und flieft in einer
Filmstromung durch die Verdampfungspassagen nach
unten. Auch hierbei ergibt sich ein besonders glinstiger
Verlauf der Verdampfungs- und Verflissigungstempera-
turen Uber die H6he des Rucklaufkondensators.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Gewinnung von Argon durch Tieftem-
peraturzerlegung von Luft, bei dem

- Einsatzluft (1) verdichtet (3) und in ein Destil-
liersdulen-System zur Stickstoff-Sauerstoff-
Trennung (13,14) eingeleitet wird,

- dem Destilliersaulen-System zur Stickstoff-
Sauerstoff-Trennung ein argonhaltiger Strom
(72) enthnommen wird,

- der argonhaltige Strom (72) einer Rohargon-
saule (25) zugeleitet wird,

- die Rohargonsaule (25) einen Kopfkondensa-
tor (24) aufweist, der durch mindestens einen
Plattenwarmetauscherblock gebildet wird, der
Verflissigungspassagen und Verdampfungs-
passagen aufweist,

- ein Kopfgas aus der Rohargonséule (25) in die
Verflissigungspassagen des Kopfkondensa-
tors eingeleitet und dort mindestens teilweise
kondensiert wird,

- mindestens ein Teil des dabei gewonnenen
Kondensats als Ricklaufflissigkeit auf die
Rohargonsaule (25) aufgegeben wird,

- der Kopfkondensator die einzige Quelle fir
Rucklauf der Rohargonsaule darstellt,

- ein flissiges Kuhlfluid den Verdampfungspas-
sagen an einem ersten Ende zugeleitet und dort
teilweise verdampft wird

- ein Gemisch aus verdampftem Kihlfluid und
flissig verbliebenem Kuhlfluid von einem zwei-
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ten Ende der Verdampfungspassagen abgezo-
gen wird,

- der Rohargonsdule (25) oder dem Kopfkon-
densator (24) ein Rohargonstrom (76, 176,
276a, 276b) entnommen wird,

- der Rohargonstrom (76, 176, 276a, 276b) einer
Reinargonsaule (20) zugeleitet wird und

- der Reinargonsaule (20) ein Reinargonpro-
duktstrom (81) entnommen wird,

dadurch gekennzeichnet, dass der Kopfkonden-
sator (24) der Rohargonsaule (25) als Riicklaufkon-
densator ausgebildet ist und Kopfgas der Rohargon-
saule in die Rucklaufpassagen des Ricklaufkonden-
sators eingeleitet wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das flissige Kuhlfluid den Verdamp-
fungspassagen an ihrem unteren Ende zugeleitet
und das Gemisch aus verdampftem Kihlfluid und
flissig verbliebenem Kihlfluid vom unteren Ende
der Verdampfungspassagen abgezogen wird.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge-
kennzeichnet, dass der Kopfkondensator durch
genau einen Plattenwarmetauscherblock gebildet
wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, da-
durch gekennzeichnet, dass der Rohargonstrom
(76, 276b) aus dem oberen Bereich der Ricklauf-
passagen abgezogen wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, da-
durch gekennzeichnet, dass aus dem oberen Be-
reich der Rohargonsaule (25) und aus den Riicklauf-
passagen kein Restgasstrom abgezogen wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, da-
durch gekennzeichnet, dass der Rohargonstrom
(276b) der Rohargonséaule oder dem Kopfkonden-
sator (24) in Gasform entnommen und stromauf-
warts seiner Einleitung (282) in die Reinargonsaule
(20) in einem Zusatzkondensator (227) mindestens
teilweise kondensiert wird.

Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Kopfkondensator (24) und der
Zusatzkondensator (227) als Kondensator-Ver-
dampfer ausgebildet sind, wobei beider Verdamp-
fungspassagen mit demselben Kihlfluid (23) ge-
speist werden.

Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Kopfkondensator (24) und der
Zusatzkondensator (227) als Flissigkeitsbadver-
dampfer ausgebildet und in demselben Fliissigkeits-
bad angeordnet sind.
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9.

10.

11.

12.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, da-
durch gekennzeichnet, dass der Rohargonstrom
(176, 282) in flissigem Zustand auf den Kopf der
Reinargonsaule (20) aufgegeben wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, da-
durch gekennzeichnet, dass vom Kopf der Rein-
argonsaule (20) oder aus dem oberen Bereich der
Ricklaufpassagen ein Restgasstrom (78, 178, 278)
abgezogen und der Einsatzluft, insbesondere vor
deren Verdichtung (3), zugemischt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, da-
durch gekennzeichnet, dass der Riicklaufkonden-
sator mindestens einen Warmetauscherblock auf-
weist, der als Plattenwarmetauscher ausgebildet ist.

Vorrichtung zur Gewinnung von Argon durch Tief-
temperaturzerlegung von Luft mit

- einem Luftverdichter (3) zur Verdichtung von
Einsatzluft (1),

- Mitteln zur Einfihrung der verdichteten Ein-
satzluft (8, 10, 12) in ein Destilliersaulen-System
zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung (13,14),

- Mitteln zur Entnahme eines argonhaltigen
Stroms (72) aus dem Destilliersdulen-System
zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung,

- Mitteln zur EinfGhrung des argonhaltigen
Stroms (72) in eine Rohargonsaule (25),

- wobei die Rohargonsaule (25) einen Kopfkon-
densator (24) aufweist, der durch mindestens
einen Plattenwarmetauscherblock gebildet
wird, der Verflissigungspassagen und Ver-
dampfungspassagen aufweist,

- Mitteln zur Einleitung eines Kopfgases aus der
Rohargonséule (25) in die Verflissigungspas-
sagen des Kopfkondensators,

- Mitteln zum Aufgeben mindestens eines Teils
des im Kopfkondensator (24) gewonnenen Kon-
densats als Ricklaufflissigkeit auf die Rohar-
gonsaule (25),

- wobei der Kopfkondensator die einzige Quelle
fur Rucklauf der Rohargonséule darstellt,

- Mitteln zur Einleitung eines flissiges Kuhlfluids
in die Verdampfungspassagen an einem ersten
Ende des Kopfkondensators,

- Mitteln zur Entnahme eines Gemischs aus ver-
dampftem Kiihlfluid und flissig verbliebenem
Kuihlfluid aus den Verdampfungspassagen von
einem zweiten Ende des Kopfkondensators,

- Mitteln zum Entnehmen eines Rohargon-
stroms (76, 176, 276a, 276b) aus der Rohargon-
saule (25) oder dem Kopfkondensator (24),

- Mitteln zum Einleiten des Rohargonstrom (76,
176, 276a, 276b) in eine Reinargonsaule (20),
- Mitteln zum Entnehmen eines Reinargonpro-
duktstrom (81) aus der Reinargonsaule (20),
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14.
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dadurch gekennzeichnet, dass der Kopfkonden-
sator (24) der Rohargonsaule (25) als Ricklaufkon-
densator ausgebildetist und Mittel zum Einleiten von
Kopfgas der Rohargonsaule in die Ricklaufpassa-
gen des Rucklaufkondensators aufweist.

Vorrichtung nach Anspruch 12, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Mittel zur Einleitung eines flis-
siges Kuhlfluid in die Verdampfungspassagen am
unteren Ende des Kopfkondensators und die Mittel
zur Entnahme eines Gemischs aus verdampftem
Kihlfluid und flissig verbliebenem Kiihlfluid aus den
Verdampfungspassagen am unteren Ende des
Kopfkondensators angeordnet sind.

Vorrichtung nach Anspruch 12 oder 13, dadurch ge-
kennzeichnet, dass der Kopfkondensator durch
genau einen Plattenwarmetauscherblock gebildet
wird.

Vorrichtung nach einem der Anspriiche 12 bis 14,
dadurch gekennzeichnet, dass der Riicklaufkon-
densator mindestens einen Warmetauscherblock
aufweist, der als Plattenwarmetauscher ausgebildet
ist.
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In diesem Anhang sind die Mitglieder der Patentfamilien der im obengenannten europaischen Recherchenbericht angefihrten

Patentdokumente angegeben.
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Diese Angaben dienen nur zur Unterrichtung und erfolgen ohne Gewahr.
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US 6574988 Bl 10-06-2003 AU 3660800 A 16-10-2000
DE 60018176 D1 24-03-2005
DE 60018176 T2 23-03-2006
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DE 69202307 D1 08-06-1995
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EP 0520382 Al 30-12-1992
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JP 5187768 A 27-07-1993
MX 9203161 Al 01-07-1993
RU 2069825 C1 27-11-1996
JP 59180272 A 13-10-1984 JP 1645683 C 13-03-1992
JP 3009389 B 08-02-1991
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CN 1264026 A 23-08-2000
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