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(54) Verfahren zur Herstellung von Sauerstoff
(57) Bei dem Verfahren zur Herstellung von Sauerstoff

wird eine PSA-Stufe  (Druckwechsel-Adsorptions-
stufe) oder eine VPSA- Stufe (Vakuum-Druckwechsel-
Adsorptionsstufe) von einem Membranfilter gefolgt.
Zur Herstellung von Sauerstoff mit mindestens 99%,
vorzugsweise mindestens 99,5% Reinheit ist
vorgesehen, dass zunachst mit der PSA- bzw. VPSA-
Stufe Sauerstoff mit einer Reinheit von mindestens
96%, vorzugsweise mindestens 97% erzeugt und in
nur einem Membranfilter weiter gereinigt wird, wobei
der Druck zum Speisen des Membranfilters von der
PSA- bzw. VPSA-Stufe stammt. Es ist somit keine
zuséatzliche Pumpe zum Betreiben des Membranfilters
notwendig.
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ZUSAMMENFASSUNG

Bei dem Verfahren zur Herstellung von Sauerstoff wird eine
PSA-Stufe (Druckwechsel-Adsorptionsstufe) oder eine VPSA-
Stufe (Vakuum-Druckwechsel-Adsorptionsstufe) von einem
Membranfilter gefolgt. Zur Herstellung von Sauerstoff mit
mindestens 99%, vorzugsweise mindestens 99,5% Reinheit ist
vorgesehen, dass zundchst mit der PSA- bzw. VPSA-Stufe
Sauerstoff mit einer Reinheit von mindestens 96%,
vorzugswelse mindestens 97% erzeugt und in nur einem
Membranfilter weiter gereinigt wird, wobei der Druck zum
Speisen des Membranfilters von der PSA- bzw. VPSA-Stufe
stammt. Es ist somit keine zusatzliche Pumpe zum Betreiben

des Membranfilters notwendig.
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Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung
von Sauerstoff, wobei eine PSA-Stufe (Druckwechsel-
Adsorptionsstufe) oder eine VPSA-Stufe (Vakuum-Druckwechsel-
Adsorptionsstufe) von einem Membranfilter gefolgt wird.

Solch ein Verfahren ist aus der EP 858826 A2 bekannt. Nach der
Druckwechseladsorptionsstufe ist ein Kompressor vorgesehen, der
den Sauerstoff mit einer Reinheit von etwa 92% einem ersten
Membranfilter zufihrt. Nach dem ersten Membranfilter erhdlt man
eine Reinheit von ca. 95%. Das Permeat des ersten Membranfilters
wird vorzugsweise {iber einen weiteren Kompressor einem zweiten
Membranfilter zugefithrt, wodurch die Reinheit auf etwa 98%

erhoht wird.

Nachteilig dabei ist, dass zwei Membranfilter und zumindest ein,
vorzugsweise zweil Kompressoren notwendig sind, und dass dennoch

nur eine Reinheit von 98% erreicht wird.

Es ist Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein Verfahren zu
schaffen, das einfacher durchzufiihren ist und mit dem eine
Reinheit von mindestens 99%, vorzugsweise mindestens 99,5%

erreichbar ist.

Diese Aufgabe wird durch ein Verfahren der eingangs genannten
Art erfindungsgemall dadurch geldst, dass mit der PSA- bzw. VPSA-
Stufe Sauerstoff mit einer Reinheit von mindestens 96%,
vorzugsweise mindestens 97% erzeugt und in nur einem
Membranfilter weiter gereinigt wird, wobei der Druck zum Speisen
des Membranfilters von der PSA- bzw. VPSA-Stufe stammt.

Erfindungsgemall wird also die PSA- bzw. VPSA-Stufe so betrieben,
dass diese bereits eine Reinheit von 96% oder 97% liefert. In
diesem Fall geniigt danach ein Membranfilter, um die gewlinschte
Reinheit von 99% oder 99,5% zu bekommen, und dieses eine
Membranfilter kann man mit dem Druck, der von der PSA- bzw.
VPSA-Stufe stammt, speisen, sodass also kein Kompressor zwischen
der PSA- bzw. VPSA-Stufe notwendig ist.
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Vorzugsweise wird bei der Druckwechsel-Adsorptionsstufe jeder
Festbettreaktor zundchst mit dem Abgas des anderen
Festbettreaktors beschickt, bis Druckausgleich herrscht, wonach
der eine Festbettreaktor weiter mit Luft beschickt wird und das
verbleibende Abgas des anderen Festbettreaktors abgelassen wird.
Auf diese Weise wird nicht nur weniger Druckluft zum Beschicken
des einen Festbettreaktors bendtigt, es befindet sich nach dem
Beschicken auch bereits mehr Sauerstoffanteil im Festbettreaktor
als in normaler Luft. Dies erhoht die Sauerstoffreinheit am

Ausgang.

Bei einer bevorzugten Ausfiihrungsform werden in den
Zeitintervallen, in denen die PSA- bzw. VPSA-Stufe Sauerstoff
liefert, der Permeatausgang und der Retentatausgang des
Membranfilters abwechselnd freigeschaltet. In den Zeiten, wo der
Retentatausgang freigeschaltet wird, wird der Membranfilter mit
frischem Sauerstoff aus der PSA- bzw. VPSA-Stufe gefiillt.
Danach, wenn der Permeatausgang freigeschaltet wird, baut sich
Druck auf und Sauerstoff diffundiert durch Membrane, wodurch der
Sauerstoffgehalt vor der Membrane sinkt. Durch sinkenden
Sauerstoffanteil steigt dann der Anteil der Verunreinigungen im
Permeat, deshalb wird dann wieder der Retentatausgang
freigeschaltet und der Permeatausgang blockiert. Grundsatzlich
ware es denkbar, nur den Retentatausgang freizuschalten bzw. zu
blockieren und am Permeatausgang ein Riuckschlagventil
vorzusehen; dies wirde aber die gewonnene Gasmenge reduzieren,
weil ein Riickschlagventil immer erst nach einer kurzen
Verzdgerung anspricht. Es ist daher giinstiger, beide Ausgange

aktiv zu anzusteuern.

SchlieRlich ist es zweckmaRig, wenn der Sauerstoffgehalt nach
dem Permeatausgang gemessen wird und das Permeat bei Erreichen
oder Uberschreiten eines vorgegebenen Grenzwertes in einen
Sammelbehdlter geleitet wird und bei Unterschreiten des
vorgegebenen Grenzwertes verworfen wird. Insbesondere beim
Hochfahren der Anlage wird der vorgegebene Grenzwert meist nicht
erreicht; damit nun immer nur Sauerstoff der gewlinschten

Reinheit abgegeben wird, sind diese MaBnahmen vorgesehen.
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An Hand der beiliegenden Zeichnungen wird die Erfindung naher
erlautert. Es zeigt: Fig. 1 eine erfindungsgemale Anlage; Fig. 2
eine Zeichenerklarung der Symbole von Fig. 1; und Fig. 3 ein
Zeitdiagramm, gemdl welchem die Anlage von Fig. 1 betrieben

wird.

Zundchst wird durch einen Schraubenkompressor K1 Umgebungsluft
angesaugt und komprimiert. Dieser Schraubenkompressor Kl
beinhaltet einen Kaltetrockner, durch den die Luft entfeuchtet
wird. Durch die folgenden Abscheider Fl1 und F2 wird
Kondenswasser entfernt. Die getrocknete Luft gelangt dann in
einen Zwischenspeicher F3. Vom Zwischenspeicher F3 gelangt die
Luft tber ein Taupunktmessgerat I12 und einem weiteren
Abscheider F4 in den Druckluftspeicher T3. Dieser ist mit einem
Manometer I1l, einem Druckschalter I2 und einem Sicherheitsventil

V19 versehen.

Um die Anlage drucklos machen zu kdnnen, ist der
Schraubenkompressor K1 mit einem pneumatisch gesteuerten Ventil
V1.18 und der Druckluftspeicher T3 mit einem Kugelhahn V16

versehen.

Im Betrieb ist der Kugelhahn V16 geschlossen, die Druckluft wird
Uber ein im Betrieb offenen Kugelhahn V17 in zu den weiteren
Anlagenteilen geleitet. Diese Druckluft wird einerseits zur
Anlagensteuerung verwendet, andererseits dient sie als Rohstoff

flir die Sauerstoffproduktion.

Zwecks Anlagensteuerung gelangt die Druckluft zu den
Wegeventilen V1-V10 und V18 sowie zu den Wegeventilen V11, V12,
V31 und V32. Diese Wegeventile dienen zur Steuerung von
pneumatisch gesteuerten Ventilen. Die pneumatisch gesteuerten
Ventile haben im Wesentlichen das gleiche Bezugszeichen wie die
Wegeventile, durch welche sie angesteuert werden, jedoch ist vor
der Zahl "1." eingefiigt. Das Wegeventil V18 steuert daher das
oben erwdhnte pneumatisch gesteuerte Ventil V1.18 an.

Die Wegeventile koénnen jeweils unabhangig die Druckluft

weiterleiten oder absperren, wodurch das zugehdrige pneumatisch
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gesteuerte Ventil gedffnet oder geschlossen wird. Zu welchen
Zeiten sie weiterleiten bzw. absperren, ist aus Fig. 3

ersichtlich.

Die Druckluft, die als Rohstoff fiir die Sauerstoffproduktion
dient, gelangt lber ein Druckreduzierventil F5 mit
anschlieBendem Filter zu den beiden pneumatisch gesteuerten
Ventilen V1.1 und V1.2. Diese dienen als Eingangsventile fir die

Druckwechseladsorption.

Das Prinzip der Druckwechseladsorption besteht darin, dass
Druckluft (die hauptsadchlich aus Stickstoff und Sauerstoff
besteht) mit einem Adsorbens in Kontakt gebracht wird, welches
Stickstoff wesentlich starker adsorbiert als Sauerstoff. Das
Adsorbens befindet sich in Festbettreaktoren T1 bzw. T2. Leitet
man die Druckluft durch das Adsorbens eines Festbettreaktors, so
wird der Stickstoff gebunden und am Ausgang erhdlt man relativ
reinen Sauerstoff. Dies geht natirlich nur so lange, bis das
Adsorbens erschopft ist. Sobald man sich diesem Zustand ndhert,
bringt man den entsprechenden Festbettreaktor auf
Atmospharendruck, wodurch sich der Stickstoff vom Adsorbens 16st
("Regeneration" des Adsorbens). Um eine relativ konstante
Sauerstoffproduktion zu gewdhrleisten, verwendet man zwei
Festbettreaktoren Tl und T2; wahrend ein Festbettreaktor
Sauerstoff liefert, wird der andere regeneriert.

Die Schaltung sieht im Detail wie folgt aus:

Es sind zwei Festbettreaktoren T1l, T2 vorgesehen, die Jjeweils
mit einem Sicherheitsventil V20, V21 und Manometern I3, I4
versehen sind. Die Druckluft kann iiber die bereits erwdhnten
Ventile V1.1 und V1.2 jeweils einem Festbettreaktor Tl bzw. T2
zugefihrt werden. Zur Druckentlastung sind Ventile V1.3 und V1.4
vorgesehen, durch welche der Festbettreaktor Tl bzw. T2 tber
einen Schalldampfer L1 mit der Umgebungsluft verbunden werden
kann. Weiters sind insgesamt drei Ventile V1.15, V1.5 und V1.6
vorgesehen, mit denen die beiden Festbettreaktoren T1, T2
eingangsseitig und ausgangsseitig verbunden werden konnen. Diese

Ventile werden immer gleichzeitig angesteuert. Ausgangsseitig
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sind zwei Ventile V1.5 und V1.6 parallel geschaltet, weil diese
Ventile in den beiden méglichen Strdmungsrichtungen oft einen
erheblich anderen Stréomungswiederstand haben; durch den
gegensinnigen Einbau der beiden parallel geschalteten Ventile
V1.5 und V1.6 wird dies ausgeglichen.

In den Ausgangsleitungen der Festbettreaktoren T1 und T2 sind
Ventile V1.7 bzw. V1.8 vorgesehen. Hinter diesen Ventilen
befinden sich zweil einstellbare Drosselventile V13 und V14, die
parallel durchstromt werden koénnen. Das Drosselventil V14 fihrt
zur folgenden Reinigungsstufe, das Drosselventil V13 fihrt dber
die Ventile V1.9 bzw. V1.10 zum Ausgang des Festbettreaktors T1
bzw. T2.

Zum Verstandnis der Druckwechseladsorption muss Fig. 1 zusammen
mit Fig. 3 betrachtet werden. Zundchst sind alle Ventile
geschlossen. Als erstes wird V1.1 gedffnet, Druckluft strdomt in
den Festbettreaktor Tl. Sobald sich genug Druck aufgebaut hat
(nach 1 s), o0ffnet V1.7, sodass Sauerstoff aus dem
Festbettreaktor Tl Uber das Drosselventil V14 zur nachsten
Reinigungsstufe strdomt. In der Zwischenzeit hat auch schon V1.4
gedffnet, sodass der Festbettreaktor T2 eingangsseitig mit der
Umgebungsluft verbunden ist (d.h. der Uberdruck wird abgebaut,
der adsorbierte Stickstoff wird freigesetzt und strdémt ab).
Sobald der Uberdruck abgebaut ist (nach 0,9 s) 6ffnet V1.10,
sodass Sauerstoff vom Festbettreaktor Tl iber das Drosselventil
V13 ausgangsseitig in den Festbettreaktor T2 stromt. Da der
Festbettreaktor T2 eingangsseitig mit der Umgebungsluft
verbunden ist, wird er mit Sauerstoff gefiillt, sodass der
Stickstoff verdrangt wird. Dies erhtht die Reinheit des beim
nachsten Zyklus produzierten Sauerstoffs. Durch die beiden
Drosselventile V13 und V14 kann der Anteil des Sauerstoffs, der
in den jeweils anderen Festbettreaktor strdmt, eingestellt
werden. Wenn der andere Festbettreaktor (also hier T2) mit

Sauerstoff gefiillt ist, werden alle Ventile geschlossen.

Kurz darauf (nach 0,5 s) werden die Ventile V1.15, V1.5 und V1.6
gebffnet. Dadurch erfolgt ein Druckausgleich zwischen den beiden
Festbettreaktoren T1 und T2. Der Festbettreaktor T2 gerat
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dadurch bereits unter Uberdruck, sodass im nichsten Zyklus
weniger Druckluft bendétigt wird, um einen vorgegebenen Druck zu
erreichen. AuBerdem ist das Gas bereits sauerstoffreicher als
Luft, was sich positiv auf die Reinheit des Gases am Ausgang

auswirkt.

Nun wiederholt sich diese Abfolge genau spiegelgleich, d.h.
anstelle des Festbettreaktors Tl und seiner Ventile treten der

Festbettreaktor T2 und seine Ventile und umgekehrt:

Nun wird V1.2 gedffnet, Druckluft strdmt in den Festbettreaktor
T2 (der bereits unter leichtem Uberdruck steht). Sobald sich
genug Druck aufgebaut hat (nach 1 s), o6ffnet V1.8, sodass
Sauerstoff aus dem Festbettreaktor T2 ilber das Drosselventil V14
zur nachsten Reinigungsstufe strdémt. In der Zwischenzeit hat
auch schon V1.3 gedffnet, sodass der Festbettreaktor T1
eingangsseitig mit der Umgebungsluft verbunden ist (d.h. der
Uberdruck wird abgebaut, der adsorbierte Stickstoff wird
freigesetzt und strémt ab). Sobald der Uberdruck abgebaut ist
(nach 0,9 s) o0ffnet V1.9, sodass Sauerstoff vom Festbettreaktor
T2 iUber das Drosselventil V13 ausgangsseitig in den
Festbettreaktor Tl stromt. Da der Festbettreaktor T1
eingangsseitig mit der Umgebungsluft verbunden ist, wird er mit
Sauerstoff gefiillt, sodass der Stickstoff verdrangt wird. Dies
erhoht die Reinheit des beim nachsten Zyklus produzierten
Sauerstoffs. Wenn der Festbettreaktor Tl mit Sauerstoff gefiillt
ist, werden alle Ventile geschlossen.

Kurz darauf (nach 0,5 s) werden die Ventile V1.15, V1.5 und V1.6
gedbffnet. Dadurch erfolgt ein Druckausgleich zwischen den beiden
Festbettreaktoren Tl und T2. Der Festbettreaktor Tl gerat
dadurch bereits unter Uberdruck, sodass im nichsten Zyklus
weniger Druckluft bendétigt wird, um einen vorgegebenen Druck zu

erreichen.

Nach der Druckwechseladsorption, also nach dem Drosselventil
V14, folgt ein Membranfilter F6. Dieses Membranfilter F6 hat
eine hohe Permeabilitat flir Sauerstoff und eine geringe
Permeabilitat flir andere Gase. Dieses Membranfilter F6 hat zwei
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Ausgange, einen fir das Permeat (also flir den Sauerstoff) und
einen fir das Retentat (also die anderen Gase). Der Ausgang fur
das Retentat ist iber ein druckgesteuertes Ventil VI1.11 und ein
Drosselventil V29 mit der Umgebungsluft verbunden. Der Ausgang
flir das Permeat ist liber ein druckgesteuertes Ventil V1.12,
einen Durchflussmengenmesser 15, ein Sauerstoffmessgerat I8, ein
druckgesteuertes Ventil V1.13 und ein Riickschlagventil V15 mit
einem Druckbehdlter T4 verbunden. Parallel zum Ventil V1.13 ist
ein Ventil V1.14 geschaltet, das eine Verbindung zur

Umgebungsluft herstellen kann.

Das Membranfilter F6 wird wie folgt verwendet: In den Zeiten, in
denen V.17 oder V.18 gedffnet ist, also die
Druckwechseladsorption Sauerstoff liefert, werden V1.11 und
V1.12 abwechselnd angesteuert, jeweils flir 0,5 s. Zundchst wird
V1.11 gedffnet, damit das Membranfilter F6 mit dem
sauerstoffreichen Gas der Druckwechseladsorption beschickt wird;
dann wird V1.11 geschlossen und V1.12 gedffnet. Nun steigt der
Druck im Membranfilter F6, und Sauerstoff diffundiert durch die
Membrane. Bevor nun der Sauerstoffgehalt vor der Membrane zu
stark sinkt, wird V1.12 wieder geschlossen und V1.11 gedffnet,
sodass das Membranfilter F6 mit dem sauerstoffreichen Gas der
Druckwechseladsorption neuerlich beschickt wird. Dies wiederholt
sich so lange, bis das Ventil V1.17 oder V1.18 schlieBt.

Die Ansteuerung der Ventile V1.13 und V1.14 erfolgt auf Basis
der Messwerte des Sauerstoffmessgerats I8. Wenn die
Sauerstoffreinheit einen vorgegebenen Wert iberschreitet, wird
V1.13 gedffnet und V1.14 geschlossen, das Gas gelangt in den
Druckbehédlter T4; andernfalls wird V1.13 geschlossen und V1.14
gedffnet, das Gas wird verworfen und in die Umgebungsluft
abgeleitet. Dies stellt sicher, dass die Sauerstoffreinheit im
Druckbehdlter T4 immer den vorgegebenen Wert Uberschreitet.

Der Druckbehdlter T4 ist - &hnlich wie der Druckluftspeicher

T3 - mit einem Manometer I6, einem Druckschalter I7 und einem
Sicherheitsventil V22 versehen. Um die Anlage drucklos machen zu
kénnen, ist der Druckbehdlter T4 mit einem Kugelhahn V23

versehen.
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Das Gas, das im Druckbehdlter T4 gesammelt wird, hat relativ
geringen Druck. Je nach Anwendung kann dieses Gas direkt
verwendet werden, oder aber man kann es auch noch komprimieren,
falls dies notwendig sein sollte. Zu diesem Zweck folgt auf den
Druckbehédlter T4 {iber einen Kugelhahn V24 ein O6lfreier
Sauerstoffverdichter K2, der das komprimierte Gas lber ein
Riickschlagventil V25 in einen Druckspeicher T5 einspeist. Auch
dieser ist mit einem Manometer 19, einem Druckschalter I10 und
einem Sicherheitsventil V30 versehen. Um ihn drucklos machen zu
kénnen, ist ein Kugelhahn V26 vorgesehen. Vom Druckspeicher T5
kann der Sauerstoff tiber ein Filter F7, das Magnetventil V28,
den Durchflussmengenmesser I1l und einen Druckregler F8
entnommen werden. Wenn man einen Anlagenstillstand tberbriicken
moéchte, kann man iber ein Magnetventil V27 Sauerstoff aus einer
Backup-Anlage einspeisen.

Wien, am 17.5.2013
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Patentanspriche
1. Verfahren zur Herstellung von Sauerstoff, wobei eine PSA-

Stufe (Druckwechsel-Adsorptionsstufe) oder eine VPSA-Stufe
(Vakuum-Druckwechsel-Adsorptionsstufe) von einem
Membranfilter gefolgt wird, dadurch gekennzeichnet, dass
zur Herstellung von Sauerstoff mit mindestens 99%,
vorzugsweise mindestens 99,5% Reinheit zunédchst mit der
PSA- bzw. VPSA-Stufe Sauerstoff mit einer Reinheit wvon
mindestens 96%, vorzugsweise mindestens 97% erzeugt und in
nur einem Membranfilter weiter gereinigt wird, wobei der
Druck zum Speisen des Membranfilters von der PSA- bzw.
VPSA-Stufe stammt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass bei
der Druckwechsel-Adsorptionsstufe jeder Festbettreaktor
zundchst mit dem Abgas des anderen Festbettreaktors
beschickt wird, bis Druckausgleich herrscht, wonach der
eine Festbettreaktor weiter mit Luft beschickt wird und das

verbleibende Abgas des anderen Festbettreaktors abgelassen

wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet,
dass in den Zeitintervallen, in denen die PSA- bzw. VPSA-
Stufe Sauerstoff liefert, der Permeatausgang und der
Retentatausgang des Membranfilters abwechselnd
freigeschaltet werden.

4, Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch
gekennzeichnet, dass der Sauerstoffgehalt nach dem
Permeatausgang gemessen wird und das Permeat bei Erreichen

oder Uberschreiten eines vorgegebenen Grenzwertes in einen
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Sammelbehdlter geleitet wird und bei Unterschreiten des

vorgegebenen Grenzwertes verworfen wird.”

Wien, am 17.5.201
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Patentanspriche

1. Verfahren zur Herstellung von Sauerstoff, wobei eine PSA-
Stufe (Druckwechsel-Adsorptionsstufe) von einem
Membranfilter gefolgt wird, dadurch gekennzeichnet, dass
zur Herstellung von Sauerstoff mit mindestens 99%,
vorzugsweise mindestens 99,5% Reinheit zundchst mit der
PSA-Stufe Sauerstoff mit einer Reinheit von mindestens 96%,
vorzugsweise mindestens 97% erzeugt und in nur einem
Membranfilter weiter gereinigt wird, wobei der Druck zum

Speisen des Membranfilters von der PSA-Stufe stammt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass bei
der Druckwechsel-Adsorptionsstufe jeder Festbettreaktor
zundchst mit dem Abgas des anderen Festbettreaktors
beschickt wird, bis Druckausgleich herrscht, wonach der
eine Festbettreaktor weiter mit Luft beschickt wird und das
verbleibende Abgas des anderen Festbettreaktors abgelassen

wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet,
dass in den Zeitintervallen, in denen die PSA-Stufe
Sauerstoff liefert, der Permeatausgang und der
Retentatausgang des Membranfilters abwechselnd
freigeschaltet werden.

4, Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch
gekennzeichnet, dass der Sauerstoffgehalt nach dem
Permeatausgang gemessen wird und das Permeat bei Erreichen
oder Uberschreiten eines vorgegebenen Grenzwertes in einen
Sammelbehdlter geleitet wird und bei Unterschreiten des

vorgegebenen Grenzwertes verworfen wird.

Wien, am 30.5.2014
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