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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Tief-
temperaturzerlegung von Luft, bei dem verdichtete und
vorgereinigte Einsatzluft in ein Rektifiziersystem zur
Stickstoff-Sauerstoff-Trennung eingeleitet wird, das ei-
ne Drucksäule aufweist, wobei mindestens ein Teil der
verdichteten und vorgereinigten Einsatzluft der Druck-
säule zugespeist wird und wobei eine sauerstoffange-
reicherte Fraktion der Drucksäule entnommen und ei-
nem weiteren Arbeitsschritt innerhalb des Rektifiziersy-
stems zugeleitet wird.
[0002] Derartige Prozesse sind zum Beispiel aus
Hausen/Linde, Tieftemperaturtechnik, 2. Auflage 1985,
Kapitel 4 (Seiten 281 bis 337) bekannt. Bei dem Rekti-
fiziersystem zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung kann es
sich um ein Einsäulensystem mit einer einzigen Säule,
der Drucksäule im Sinne der Erfindung, um ein Zwei-
säulensystem mit einer Drucksäule und einer Nieder-
drucksäule oder um ein Mehrsäulensystem mit weiteren
Trennsäulen zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung han-
deln. In Hausen/Linde sind mehrere Beispiele für Ein-
säulensysteme gezeigt (Seite 282, Bild 4.1. und 4.2.;
Seite 287, Bild 4.4; Seiten 329/330, Bild 4.30., 4.31. und
4.32.), die Erfindung ist insbesondere auf eine Einzel-
säule mit Kopfkühlung durch eine sauerstoffangerei-
cherte Flüssigkeit aus der Drucksäule anwendbar (Hau-
sen/Linde, Seite 330, Bild 4.31.). Auch Beispiele für
Zweisäulensysteme sind in Hausen/Linde zu finden
(Seite 284, Bild 4.3. und verschiedene Beispiele in den
Abschnitten 4.5.1 und 4.5.2). Zur Erzeugung von auf-
steigendem Dampf für die Niederdrucksäule wird ein
Teil der Sumpfflüssigkeit in einem Kondensator-Ver-
dampfer (meist als Hauptkondensator bezeichnet) ver-
dampft, der beispielsweise mit einer Gasfraktion aus der
Drucksäule oder mit Luft als Heizmittel betrieben wird.
Der Kondensator-Verdampfer kann durch einen oder
mehrere Wärmetauscherblöcke realisiert werden, die
beispielsweise als Umlauf- und/oder Fallfilmverdampfer
betrieben werden.
[0003] Das Rektifiziersystem zur Stickstoff-Sauer-
stoff-Trennung im Sinne der Erfindung umfaßt außer-
dem Wärmetauscher wie etwa Kondensator-Verdamp-
fer, die zum Betrieb der Trennsäule(n) zur Stickstoff-
Sauerstoff-Trennung benötigt werden (insbesondere
den Hauptkondensator einer Doppelsäule oder den
Kopfkondensator einer Einzelsäule). Das erfindungsge-
mäße Verfahren und die entsprechende Vorrichtung
können bei Bedarf außerhalb des Rektifiziersystems zur
Stickstoff-Sauerstoff-Trennung zusätzliche Trennsäu-
len zur Gewinnung von weiteren Luftbestandteilen auf-
weisen, etwa von Edelgasen wie Argon, Helium, Neon,
Krypton oder Xenon (siehe Hausen/Linde, Kapitel
4.5.4).
[0004] Üblicherweise wird die sauerstoffangereicher-
te Fraktion aus dem Sumpfbereich der Drucksäule ent-
nommen, bevor sie einem weiteren Arbeitsschritt inner-
halb des Rektifiziersystems zugeleitet wird. Dieser wei-

tere Arbeitsschritt kann beispielsweise durch die weite-
re Auftrennung in der Niederdrucksäule eines Doppel-
säulensystems oder durch eine Verdampfung, bei-
spielsweise im Kopfkondensator eines Einsäulensy-
stems gebildet werden. Damit werden sämtliche
schwererflüchtigen Verunreinigungen der Einsatzluft,
die in der Vorreinigung stromaufwärts der Einleitung in
das Rektifiziersystem nicht entfernt wurden, mit der sau-
erstoffangereicherten Fraktion in den nachfolgenden
Arbeitsschritt weitertransportiert. (Unter "schwerer-
flüchtigen Verunreinigungen" werden hier Komponen-
ten der Einsatzluft verstanden, deren Siedepunkt höher
als derjenige von Sauerstoff ist.)
[0005] Insbesondere bei nachfolgenden Verdamp-
fungsprozessen können sich solche schwererflüchtigen
Verunreinigungen weiter anreichern. Manche dieser
schwererflüchtigen Stoffe, insbesondere N2O, können
als Feststoffe ausfallen und müssen von Zeit zu Zeit ent-
fernt werden, damit eine Verstopfung von Wärmetau-
scherpassagen in den entsprechenden Verdampfern
(beispielsweise im Hauptkondensator eines Doppel-
säulensystems) vermieden wird. Um die ausgeschiede-
nen Feststoffe zu beseitigen, muß die gesamte Anlage
abgeschaltet werden. Dies kann bei einer großen Luft-
zerlegungsanlage einen Betriebsstillstand von bei-
spielsweise zwei bis fünf Tagen bedeuten. Diese Pro-
blematik wird in Wenning, Lachgas in Luftzerlegungs-
anlagen, Linde-Berichte aus Technik und Wissenschaft,
77/1998, 32-36 geschildert. Hier und in US 5629208
wird als Lösung vorgeschlagen, N2O aus mit Hilfe einer
stärkeren Spülung der im Hauptkondensator anstehen-
den Flüssigkeit auszuschleusen. Es hat sich jedoch her-
ausgestellt. daß diese Maßnahme nicht in allen Fällen
ausreicht, um die betriebstechnisch höchst uner-
wünschte Abschaltung der Luftzerlegungsanlage zu
vermeiden.
[0006] Als Lösung für dieses Problem bieten sich ver-
schiedene für den Fachmann verfügbare Methoden an.
[0007] Zum einen könnte eine Reinigungseinrichtung
eingesetzt werden, die die unerwünschten Stoffe aus
der sauerstoffangereicherten Fraktion entfernt. Dabei
wird beispielsweise die gesamte sauerstoffangereicher-
te Fraktion (bei einer Doppelsäule: die Sumpfflüssigkeit
der Drucksäule) in flüssiger Form über einen Adsorber
zur Entfernung von N2O geführt. (Flüssigadsorber wur-
den früher an derselben Stelle zur Acetylenentfernung
eingesetzt.) Dieses Vorgehen löst die betriebstechni-
schen Probleme in dem Verdampfer, bedeutet aber ei-
nen relativ hohen Investitionsaufwand. Außerdem muß
der Adsorber von Zeit zu Zeit regeneriert werden, was
selbst bei einer umschaltbaren Einrichtung zu weiterem
betriebstechnischen Aufwand führt.
[0008] Zum anderen ist aus US 5471842 bekannt,
schwererflüchtige Komponenten bereits in der Druck-
säule auszuschleusen, indem an deren Sumpf eine
Spülfraktion flüssig abgezogen und die in der Nieder-
drucksäule weiterzuverarbeitende sauerstoffangerei-
cherte Fraktion oberhalb der Luftzuspeisung entnom-
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men wird. Die Spülfraktion wird dabei flüssig auf sehr
hohen Druck gebracht, im Hauptwärmetauscher gegen
hochverdichtete Einsatzluft verdampft, stromaufwärts
der Vorreinigung der Luft der Einsatzluft zugemischt und
mit dieser in die Drucksäule zurückgeleitet. Diese Me-
thode funktioniert zwar, wie in US 5471842 angegeben,
für die Ausschleusung von CO2, das im Molekularsieb
der Vorreinigung wirkungsvoll zurückgehalten wird. Die
N2O-Problematik wird in US 5471842 jedoch nicht er-
wähnt. Das dortige Verfahren ist zur sicheren Aus-
schleusung von N2O nicht geeignet (siehe Artikel von
Wenning, Abschnitt 6), es kann unter Umständen eine
Verstopfung der Passagen des Hauptwärmetauschers
durch ausfallendes N2O vorkommen, was eine Anwär-
mung dieses Apparats notwendig machte.
[0009] In Abänderung des in US 5471842 vorgeschla-
genen Verfahrens zur CO2-Ausschleusung wäre es
möglich, die im Sumpf der Drucksäule abgezogene
Spülfraktion völlig aus dem Verfahren zu entfernen, in
dem man sie - gegebenenfalls nach Rückgewinnung ei-
nes Teils ihrer Kälte - verwirft. Die Spülfraktion kann bei-
spielsweise in flüssigem Zustand unmittelbar verworfen
werden, indem sie nach dem Abführen aus der Druck-
säule zum Beispiel über einen Ejektor in die Atmosphä-
re abgegeben wird. Altemativ dazu kann sie durch indi-
rekten Wärmeaustausch mit einem Heizmittel ver-
dampft und/oder angewärmt und anschließend in gas-
förmigem Zustand verworfen werden. Dadurch wird ein
Teil der Energie zurückgewonnen, die in Form von Kälte
in der Spülfraktion enthalten ist. Die Verdampfung sollte
bei so hoher Temperatur erfolgen, daß ein Ausfallen von
schwererflüchtigen Verunreinigungen vermieden wird,
beispielsweise durch Einleiten der flüssigen Spüifrakti-
on in eine Restgasfraktion bei mittlerer Temperatur. Eine
andere Möglichkeit ist die Rückgewinnung der Kälte in
einem Wärmeaustauscher mit umschaltbaren Passa-
gen (Revex). Alle diese Methoden können in bestimm-
ten Anlagen sinnvoll sein, haben jedoch den Nachteil,
daß die an der Spülfraktion verrichtete Trennarbeit ver-
lorengeht und damit ein hoher betriebstechnischer Auf-
wand in Form von zusätzlichem Energiebedarf besteht.
[0010] Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrun-
de, ein Verfahren der eingangs genannten Art und eine
entsprechende Vorrichtung so auszugestalten, daß der
betriebstechnische Aufwand im gesamten Prozeß be-
sonders niedrig gehalten werden kann.
[0011] Diese Aufgabe wird durch die Merkmale des
Patentanspruchs 1 gelöst. Bei dem erfindungsgemäßen
Prozeß wird die Spülfraktion, die durch mindestens ei-
nen Teil, vorzugsweise die Gesamtheit der Sumpfflüs-
sigkeit der Drucksäule gebildet wird, ohne vorherige
Verdampfung einer Einrichtung zur Entfernung von N2O
zugeführt.
[0012] Dadurch kann die gereinigte Spülfraktion
stromabwärts dieser Einrichtung weiteren Arbeitsschrit-
ten innerhalb oder außerhalb des Rektifiziersystems zur
Stickstoff-Sauerstoff-Trennung zugeführt werden, ohne
daß im Rahmen dieser Arbeitsschritte die Anreicherung

von N2O droht. Der weitere Arbeitsschritt kann bei-
spielsweise eine Säule zur Stickstoff-Sauerstoff-Tren-
nung oder einen Kondensator-Verdampfer zur Erzeu-
gung von Rücklauf für eine derartige Säule aufweisen,
etwa die Niederdrucksäule eines Zweisäulensystems
zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung oder den Kopfkon-
densator der Drucksäule.
[0013] Der Stoffaustauschabschnitt zwischen der
Stelle der Einsatzluftzufuhr (in der Regel am Sumpf der
Drucksäule) und der Entnahme der sauerstoffangerei-
cherten Fraktion ermöglicht ein weitgehend vollständi-
ges Auswaschen der schwererflüchtigen Verunreini-
gungen, insbesondere von N2O, aus der Einsatzluft in
den Sumpf der Drucksäule. Er wird entweder durch min-
destens einen praktischen Boden oder durch einen Pak-
kungsabschnitt mit einer Trennwirkung von mindestens
einem theoretischen Boden gebildet. Vorzugsweise be-
finden sich 1 bis 10, höchst vorzugsweise 3 bis 5 theo-
retische oder praktische Böden zwischen Luftzuspei-
sung beziehungsweise Drucksäulensumpf einerseits
und Entnahmestelle der sauerstoffangereicherten Flüs-
sigkeit andererseits. (Für den Fall, daß in diesem Ab-
schnitt ausschließlich praktische Böden als Stoffaustau-
schelemente verwendet werden, gelten die Angaben in
praktischen Bodenzahlen; falls Packung, Füllkörper
oder Kombinationen verschiedener Typen von Stoffaus-
tauschelementen eingesetzt werden, sind die Angaben
in theoretischen Bodenzahlen anzuwenden.)
[0014] Im Rahmen des erfindungsgemäßen Verfah-
rens kann die Drucksäule als ein einziger Behälter rea-
lisiert sein. Alternativ dazu können unterschiedliche Ab-
schnitte durch getrennte Behälter umschlossen sein.
Beispielsweise kann der Stoffaustauschabschnitt, der
zum Auswaschen von N2O dient, separat vom Rest der
Drucksäule aufgebaut sein (siehe Vorrichtung gemäß
Patentanspruch 11).
[0015] Mit einem derartigen Stoffaustauschabschnitt
zwischen Luftzuspeisung und Entnahme der sauer-
stoffangereicherten Fraktion können die wichtigsten
schwererflüchtigen Verunreinigungen praktisch voll-
ständig aus nachfolgenden Arbeitsschritten zurückge-
halten werden. Die sauerstoffangereicherte Fraktion
enthält beispielsweise weniger als 1 ppb N2O (molare
Konzentration kleiner als 10-9), vorzugsweise liegt die
molare N2O-Konzentration bei 10-12 oder darunter.
[0016] Die schwererflüchtigen Verunreinigungen wie
N2O werden mit der flüssigen Spülfraktion aus dem
Sumpf der Drucksäule abgeführt. Die Entnahme der
Spülfraktion kann kontinuierlich oder diskontinuierlich
erfolgen. Die Menge an abgezogener Spülfraktion wird
von der erwünschten beziehungsweise erlaubten Kon-
zentration schwererflüchtiger Komponenten in der Spül-
fraktion bestimmt. In der Regel wird sie so eingestellt,
daß kein Feststoffausfall im Sumpf der Drucksäule auf-
tritt; unter Umständen ist aber auch eine höhere Anrei-
cherung mit Feststoffausfall möglich. Die Spülfraktions-
menge beträgt beispielsweise mindestens 0.1 mol% der
in die Drucksäule eingespeisten Einsatzluftmenge, vor-
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zugsweise 0.15 mol% bis 10 mol% höchst vorzugswei-
se 0.3 mol% bis 5 mol% der Einsatzluftmenge. (Die An-
gaben über die Spülfraktionsmenge sind - insbesondere
bei diskontinuierlicher Entnahme - als zeitliches Mittel
der Spülfraktionsmenge zu verstehen.)
[0017] Als Nebeneffekt der erfindungsgemäßen
Maßnahmen stellt sich eine Verbesserung der Produkt-
qualität des Sauerstoffprodukts ein, das gegebenenfalls
aus der sauerstoffangereicherten Fraktion erzeugt wird.
[0018] Vorzugsweise wird N2O in der Reinigungsstu-
fe durch physikalische Adsorption aus der flüssigen
Spülfraktion entfernt. Die Reinigungsstufe wird also
durch einen Flüssigadsorber gebildet. Dieser Flüssi-
gadsorber kann wesentlich kompakter ausgeführt wer-
den als die früher zur Acetylenentfemung verwendeten
Flüssigadsorber, über die die gesamte sauerstoffange-
reicherte Fraktion geleitet wurde.
[0019] Alternativ dazu kann das N2O in einem eigens
dafür vorgesehenen Wärmetauscher niedergeschlagen
werden, indem die flüssige Spülfraktion in der Reini-
gungsstufe durch indirekten Wärmeaustausch ver-
dampft wird, wobei bei der Verdampfung N2O als Fest-
stoff und/oder Flüssigkeit ausfällt. Sie können sich in
dem Wärmeaustauscher ablagem, in dem die Verdamp-
fung durchgeführt wird. Die Verdampfung muß in die-
sem Fall diskontinuierlich beziehungsweise in einem
umschaltbaren Paar von rekuperativen oder regenera-
tiven Wärmeaustauschem durchgeführt werden, so daß
die abgelagerten Feststoffe in gewissen Zeitabständen
entfernt werden. Es ist aber auch möglich, anfallende
Flüssigkeit oder Feststoffe und die gereinigte Spülfrak-
tion kontinuierlich abzuziehen.
[0020] Eine weitere Möglichkeit besteht darin, N2O in
der Reinigungsstufe durch Gegenstrom-Stoffaustausch
aus der Spülfraktion zu entfernen. Dabei wird die Spül-
fraktion in flüssigem Zustand in eine zusätzliche Trenn-
säule eingeleitet, beispielsweise an einer Zwischenstel-
le oder am Kopf. Die Sumpffraktion der Trennsäule wird
beispielsweise verworfen, während die Kopffraktion
weiterverarbeitet wird, beispielsweise in der Drucksäu-
le. Dem Sumpf der Trennsäule muß Wärme zugeführt
werden, beispielsweise durch indirekten Wärmeaus-
tausch mit einem Warmstrom (Übertragung fühlbarer
Wärme) oder mit einem kondensierenden Gasstrom ge-
eigneter Zusammensetzung mittels einer elektrisch be-
triebenen Heizung. Für den Fall, daß die Spülfraktion
nicht unmittelbar am Kopf aufgegeben wird, ist außer-
dem eine Kopfkühlung notwendig, beispielsweise durch
indirekten Wärmeaustausch mit einem verdampfenden
Prozeßstrom geeigneter Zusammensetzung und geeig-
neten Drucks.
[0021] In der Regel wird eine der drei Methoden zur
N2O-Entfernung angewandt. Grundsätzlich ist auch ei-
ne Kombination zweier oder dreier Varianten möglich;
in einem Beispielfall weist die Reinigungsstufe sowohl
mindestens ein Adsorptionsbett als auch mindestens
ein umschaltbares Paar von Wärmetauschern auf.
[0022] Alternativ oder ergänzend zu der oben er-

wähnten Einleitung in das Rektifiziersystem zur Stick-
stoff-Sauerstoff-Trennung kann die gereinigte Spülfrak-
tion mindestens teilweise einem Arbeitsschritt außer-
halb dieses Rektifiziersystems zugeführt werden. Be-
vorzugt wird hierbei die Einspeisung in ein System zur
rektifikatorischen Gewinnung eines Edelgases, bei-
spielsweise von Krypton und/oder Xenon. Beispiele für
derartige Systeme finden sich in der älteren deutschen
Patentanmeldung 19823526.7 und in den hierzu korre-
spondierenden Anmeldungen desselben Anmelders,
sowie in EP 96610 A, EP 222026 A, DE 1667639 A, DE
1122088 B oder in Streich et al., Gewinnung von Edel-
gasen in Luft- und Ammoniakanlagen, Linde-Berichte
aus Technik und Wissenschaft, 37/1975, 10-14. Die ge-
reinigte Spülfraktion wird dabei vorzugsweise in flüssi-
gem Zustand mindestens teilweise in eine Austausch-
säule eingeleitet, die dazu dient, Krypton und Xenon in
ein Inertgas (Stickstoff oder Argon) einzubetten. Diese
Austauschsäule kann zusätzlich mit dem üblichen kryp-
ton- und xenonhaltigen Einsatz beaufschlagt werden,
nämlich der flüssigen Sumpffraktion aus der Nieder-
drucksäule eines Zweisäulensystems.
[0023] Vorzugsweise wird bei dem erfindungsgemä-
ßen Verfahren die Gesamtluft, das heißt die gesamte
Einsatzluft, die in dem Rektifiziersystem zerlegt wird, in
die Drucksäule eingeleitet. Die gesamte Einsatzluft wird
vorzugsweise mindestens einen theoretischen oder
praktischen Boden unterhalb der Stelle in die Drucksäu-
le eingespeist, an der die sauerstoffangereicherte Frak-
tion abgezogen wird. Damit wird vermieden, daß über
eine Direkteinspeisung von Luft in weitere Arbeitsschrit-
te innerhalb des Rektifiziersystems (zum Beispiel über
eine Luftturbine, die in die Niederdrucksäule eines Zwei-
säulensystems führt) unerwünschte schwererflüchtige
Verunreinigungen in einen Arbeitsschritt stromabwärts
der Drucksäule gelangen.
[0024] Im Rahmen der Erfindung ist es günstig, wenn
Verfahrenskälte durch arbeitsleistende Entspannung ei-
ner Zwischenfraktion erzeugt wird, die der Drucksäule
oberhalb der Luftzuspeisung entnommen wird. Die Ent-
nahmestelle kann beispielsweise an der Zwischenstelle
liegen, an der die sauerstoffangereicherte Fraktion ent-
nommen wird, am Kopf der Drucksäule, oder an jeder
zwischen diesen beiden Punkten angeordneten Stelle.
Die Zwischenfraktion ist praktisch N2O-frei und kann da-
her nach der arbeitsleistenden Entspannung der Nie-
derdrucksäule zugeführt werden.
[0025] Alternativ oder zusätzlich kann ein Teil der ver-
dichteten und vorgereinigten Luft stromaufwärts der
Drucksäule abgezweigt und arbeitsleistend entspannt
werden; die entspannte Luft darf dann aber nicht der
Drucksäule oberhalb der Luftzuspeisung oder einem Ar-
beitsschritt des Rektifiziersystems stromabwärts der
Drucksäule zugeführt werden, sondern wird beispiels-
weise einem Reststrom zugemischt und aus dem Ver-
fahren entfernt.
[0026] Die Kälteerzeugung kann durch eine Drucker-
höhung in der Zwischenfraktion vergrößert werden. Da-
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zu kann die Zwischenfraktion vor der arbeitsleistenden
Entspannung beispielsweise gasförmig aus der Druck-
säule entnommen, angewärmt und in gasförmigem Zu-
stand verdichtet werden. Es ist günstig, zu dieser Ver-
dichtung mindestens einen Teil der mechanischen En-
ergie einzusetzen, die bei der arbeitsleistenden Ent-
spannung gewonnen wird. Der Druck nach dem Ver-
dichten beträgt beispielsweise 7 bis 15 bar, vorzugswei-
se 8 bis 12 bar. Die Höhe der Druckdifferenz hängt hier
wie im folgenden Absatz vom Kältebedarf einer spezifi-
schen Anlage ab.
[0027] Alternativ dazu wird die Zwischenfraktion
stromaufwärts der arbeitsleistenden Entspannung in
flüssigem Zustand aus der Drucksäule abgezogen, im
flüssigen Zustand einer Druckerhöhung unterworfen,
durch indirekten Wärmeaustausch verdampft und ange-
wärmt. Die flüssige Druckerhöhung führt auf einen
Druck von beispielsweise 7 bis 15 bar, vorzugsweise 8
bis 12 bar.
[0028] Auch für den Fall, daß das erfindungsgemäße
Verfahren im Zusammenhang mit einem Innenverdich-
tungsprozeß betrieben wird, bei dem ein Produktstrom
in flüssigem Zustand auf Druck gebracht (beispielswei-
se 7 bis 50 bar, vorzugsweise 9 bis 30 bar) und anschlie-
ßend gegen ein unter hohem Druck (beispielsweise 7
bis 50 bar, vorzugsweise 9 bis 30 bar) stehendes Heiz-
fluid verdampft wird, ist eine Abweichung von der übli-
chen Vorgehensweise sinnvoll. (Die Drücke richten sich
im Einzelfall nach dem geforderten Produktdruck.) An-
stelle eines Teils der verdichteten und vorgereinigten
Einsatzluft wird gemäß einer weiteren Variante der Er-
findung eine praktisch N2O-freie Gasfraktion aus der
Drucksäule als Heizfluid verwendet. Diese wird minde-
stens einen theoretischen oder praktischen Boden
oberhalb der Stelle entnommen, an der verdichtete und
vorgereinigte Einsatzluft zugespeist wird, vorzugsweise
an der Zwischenstelle, an der die sauerstoffangerei-
cherte Fraktion entnommen wird, am Kopf der Druck-
säule, oder an einer zwischen diesen beiden Punkten
angeordneten Stelle. Das Heizfluid wird angewärmt,
verdichtet und schließlich gegen den flüssig auf Druck
gebrachten Produktstrom kondensiert. Das Kondensat
wird an geeigneter Stelle weiterverarbeitet, beispiels-
weise in der Drucksäule.
[0029] Bei dem erfindungsgemäßen Verfahren kann
ein Teil der Sumpfflüssigkeit der Drucksäule verdampft
und das dabei entstandene Gas in die Drucksäule zu-
rückgeleitet werden. Diese fakultative Sumpfheizung
der Drucksäule wird vorzugsweise durch einen Konden-
sator-Verdampfer bewirkt, der mit einem geeigneten
Prozeßgas als Heizmittel beaufschlagt wird. Auf diese
Weise wird der Umsatz in dem Abschnitt der Drucksäule
erhöht, der unterhalb der Entnahme der sauerstoffan-
gereicherten Fraktion liegt. Damit werden weitere Stof-
fe, insbesondere Krypton und/oder Methan in den
Sumpf der Drucksäule gewaschen. Dieser Effekt wird
weiter verstärkt, wenn die Drucksäule in diesem Fall ei-
nen weiteren Stoffaustauschabschnitt aufweist, der un-

terhalb der Stelle angeordnet ist, an der die verdichtete
und vorgereinigte Einsatzluft in die Drucksäule eingelei-
tet wird und den Umfang einiger theoretischer Böden
aufweist.
[0030] Die Erfindung betrifft außerdem eine Vorrich-
tung zur Tieftemperaturzerlegung von Luft gemäß Pa-
tentanspruch 11 oder 12.
[0031] Insbesondere bei der Nachrüstung von beste-
henden Anlagen mit dem erfindungsgemäßen Verfah-
ren kann es günstig sein, die Säule(n) eines bestehen-
den Rektifiziersystems nicht umzubauen, sondern eine
zusätzliche Vorsäule zu verwenden, die den Stoffaus-
tauschabschnitt zwischen Luftzuspeisung und Entnah-
me der sauerstoffangereicherten Fraktion enthält. Die
Drucksäule im Sinne der Erfindung wird dann durch die
Kombination dieser Vorsäule mit einer Hauptsäule ge-
bildet. Die Einsatzluft wird in diesem Fall in die Vorsäule
geleitet. Vom Sumpf der Vorsäule wird die Spülfraktion
flüssig abgezogen. Am Kopf der Vorsäule wird minde-
stens einen theoretischen oder praktischen Boden
oberhalb der Luftzuspeisung Gas abgezogen und in den
unteren Bereich der Hauptsäule eingeleitet. Die sauer-
stoffangereicherte Fraktion wird dann vom Sumpf der
Hauptsäule abgezogen. Im Falle des Umbaus einer
konventionellen Anlage ist die Hauptsäule Teil des be-
stehenden Rektifiziersystems. Über die frühere Einsatz-
luftleitung wird das Kopfgas der Vorsäule in die Haupt-
säule eingeleitet und die sauerstoffangereicherte Frak-
tion kann über die bereits vorhandene frühere Sumpf-
flüssigkeitsleitung abgezogen werden. Das Nachrüsten
kann also durch Beistellen einer Vorsäule zum Zurück-
halten schwererflüchtiger Verunreinigungen wie N2O
bewerkstelligt werden. Diese Methode kann auch beim
Neubau einer Luftzerlegungsanlage sinnvoll sein, bei-
spielsweise wenn eine besonders niedrige Bauhöhe ge-
wünscht ist.
[0032] Die Erfindung sowie weitere Einzelheiten der
Erfindung werden im folgenden anhand von in den
Zeichnungen schematisch dargestellten Ausführungs-
beispielen näher erläutert. Hierbei zeigen

Figur 1 eine Ausführungsform mit einer Realisierung
der Erfindung bei einem Zweisäulenapparat,

Figur 2 eine Ausführungsform der Erfindung mit der
Gewinnung von Krypton und/oder Xenon,

Figur 3 eine Variante mit abweichender Methode zur
Gewinnung von Verfahrenskälte und

Figur 4 ein Verfahren mit Gewinnung von Drucksau-
erstoff mittels Innenverdichtung.

[0033] Die Zeichnung von Figur 1 zeigt ein Doppel-
säulensystem zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung. Ver-
dichtete Einsatzluft 1 wird einer Vorreinigung 2 zugelei-
tet und dort vorzugsweise einer Adsorption unterworfen.
Dabei werden Wasserdampf und CO2 praktisch voll-
ständig aus der verdichteten Einsatzluft entfernt; N2O
wird dagegen von einem üblichen Molekularsieb zu et-
wa 20 bis 50 % durchgelassen. Die vorgereinigte Ein-
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satzluft 3 wird in einem Hauptwärmetauscher 4 in indi-
rektem Wärmeaustausch gegen Zerlegungsprodukte
abgekühlt und über Leitung 5 vollständig der Drucksäu-
le 6 des Rektifiziersystems zugeführt. Das Rektifiziersy-
stem zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung weist außer-
dem eine Niederdrucksäule 7 auf, die über einen Kon-
densator-Verdampfer, den Hauptkondensator 8, mit der
Drucksäule 6 in Wärmeaustauschbeziehung steht. Am
Kopf der Drucksäule 6 wird Druckstickstoff 9 erzeugt,
der teilweise oder vollständig dem Hauptkondensator 8
zugeführt und dort mindestens teilweise, vorzugsweise
vollständig oder im wesentlichen vollständig konden-
siert wird. Ein Teil 11 des im Hauptkondensator 8 ver-
flüssigten Stickstoffs 10 wird als Rücklauf auf die Druck-
säule 6 aufgegeben. Mindestens ein Teil 12 des restli-
chen Kondensats wird zum oberen Bereich einer Nie-
derdrucksäule 7 geführt. Auf der Verdampfungsseite
des Hauptkondensators 8 verdampft Sumpfflüssigkeit
der Niederdrucksäule. Der erzeugte Dampf steigt in der
Niederdrucksäule im Gegenstrom zur Rücklaufflüssig-
keit auf. (Der Hauptkondensator 8 befindet sich bei dem
Ausführungsbeispiel der Zeichnung unmittelbar im
Sumpf der Niederdrucksäule; altemativ dazu kann er
außerhalb der Doppelsäule angeordnet sein.)
[0034] Der Drucksäule 6 wird eine sauerstoffangerei-
cherte Fraktion 13 in flüssiger Form entnommen und als
weitere Einsatzfraktion der Niederdrucksäule 7 an einer
Zwischenstelle zugeführt (14). Die sauerstoffangerei-
cherte Fraktion 13 wird im Gegensatz zum Stand der
Technik nicht vom Sumpf der Drucksäule abgezogen,
sondern von einer Zwischenstelle, die oberhalb eines
Stoffaustauschabschnitts 15 angeordnet ist, der in dem
Beispiel drei theoretischen Böden entspricht. Sie ist da-
durch frei von schwererflüchtigen Verunreinigungen wie
Xenon, C2H4, N2O und C3H8. Damit kann kein N2O in
die Niederdrucksäule 7 gelangen und zu Betriebsstö-
rungen im Hauptkondensator 8 führen.
[0035] Die schwererflüchtigen Bestandteile werden
mit einer flüssigen Spülfraktion 16 vom Sumpf der
Drucksäule 6 abgezogen und in flüssigem Zustand ei-
ner Reinigungsstufe 17 zugeführt, in der N2O entfernt
wird. Die N2O-Entfernung wird in dem Ausführungsbei-
spiel mittels Adsorption bewirkt. Die gereinigte flüssige
Spülfraktion 18 wird gemeinsam mit der sauerstoffan-
gereicherten Fraktion 13 der Niederdrucksäule 7 zuge-
speist. Alternativ ist auch eine getrennte Einspeisung ei-
nige Böden tiefer möglich. Bei dem Ausführungsbeispiel
wird die gesamte Einsatzluft über die Leitung 5 in die
Drucksäule 6 eingespeist, insbesondere gelangt keine
Einsatzluft ohne Vorzerlegung in die Niederdrucksäule
7 (beispielsweise über eine Turbine).
[0036] Der Stoffaustauschabschnitt 15 unterhalb der
Entnahme der sauerstoffangereicherten Fraktion 13
kann durch jedes bekannte Stoffaustauschelement ge-
bildet werden, beispielsweise durch Packung oder jede
Art von Stoffaustauschböden; vorzugsweise werden
Siebböden oder bei einer sehr kleinen Menge an Spül-
fraktion Glockenund/oder Kaminböden eingesetzt.

[0037] In dem Beispiel wird das Sauerstoffprodukt
über Leitung 21 gasförmig aus der Niederdrucksäule 7
abgezogen, im Hauptwärmetauscher 4 angewärmt und
über Leitung 22 als Produkt abgeführt. Der Abzug ist
einige theoretische beziehungsweise praktische Böden
oberhalb des Sumpfs der Niederdrucksäule angeord-
net, um schwererflüchtige Komponenten wie Krypton
und/oder Xenon aus dem Sauerstoffprodukt femzuhal-
ten. Diese schwererflüchtigen Komponenten werden
mit einem Flüssigprodukt- oder Spülstrom 24 aus der
Sumpfflüssigkeit der Niederdrucksäule abgezogen. Al-
temativ oder zusätzlich zu dieser Methode kann Sauer-
stoff als krypton- und xenonfreies Flüssigprodukt über
Leitung 23 und/oder als gasförmiges Produkt, das noch
Krypton und Xenon enthält, über Leitung 25 entnommen
werden. (Die Anwärmung des über Leitung 25 abzuzie-
henden Produkts und die Unterkühlung der sauer-
stoffangereicherten Fraktion 13 sind in der Zeichnung
nicht dargestellt.)
[0038] Über dem Kopf der Niederdrucksäule 7 wird ei-
ne stickstoffhaltige Fraktion 19 als gasförmiges Stick-
stoffprodukt oder Restgas abgezogen und im Hauptwär-
metauscher 4 angewärmt. Die angewärmte stickstoff-
haltige Fraktion 20 kann zum Teil als Regeneriergas für
die Vorreinigung 2 genutzt werden.
[0039] Verfahrenskälte wird in dem Ausführungsbei-
spiel mittels arbeitsleistender Entspannung einer Zwi-
schenfraktion 30 gewonnen, die in Höhe des Abzugs
der sauerstoffangereicherten Fraktion 13 oder höher in
Gasform aus der Drucksäule 6 entnommen wird. Sie
wird im Gegenstrom zu Einsatzluft 3 im Hauptwärme-
tauscher 4 angewärmt, in einem Verdichter 32 beispiels-
weise von 5 bar auf 7 bar komprimiert und nach Nach-
kühlung 33 wieder dem Hauptwärmetauscher 4 zuge-
führt (Leitung 34). Die verdichtete Luft wird bei einer
Zwischentemperatur dem Hauptwärmetauscher ent-
nommen (Leitung 35 und einer Entspannungsmaschine
36 zugeleitet. Stromabwärts der arbeitsleistenden Ent-
spannung 36 auf 1,2 bar wird sie über Leitung 37 der
Niederdrucksäule 7 an einer Zwischenstelle zugeführt.
In dem konkreten Beispiel liegen sowohl die Entnahme
aus der Drucksäule 6 als auch die Einspeisung in die
Niederdrucksäule 7 an denjenigen Zwischenstellen, an
denen auch die sauerstoffreiche Fraktion 13, 14 abge-
zogen beziehungsweise eingeleitet wird. Mindestens
ein Teil der für die Verdichtung der angewärmten Gas-
fraktion 31 benötigten Energie wird durch die bei der ar-
beitsleistenden Entspannung 36 erzeugte mechanische
Energie gebildet; vorzugsweise werden dazu die Ent-
spannungsmaschine 36 und der Verdichter 32 mecha-
nisch gekoppelt. In bestimmten Fällen kann die Verdich-
tung 32 entfallen; dann reicht es aus, die Gasfraktion 30
nur bis auf eine mittlere Temperatur anzuwärmen und
dann direkt über Leitung 35 der arbeitsleistenden Ent-
spannung 36 zuzuführen.
[0040] In Figur 2 ist eine Variante des Verfahrens
nach Figur 1 dargestellt, bei der außer Sauerstoff und
Stickstoff auch Krypton und Xenon gewonnen werden.
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Dazu sind weitere Verfahrensschritte und Einrichtungen
zur Krypton-/Xenongewinnung vorgesehen. die sich au-
ßerhalb des Rektifiziersystems zur Stickstoff-Sauer-
stoff-Trennung befinden. Diese können sich jeder der
bekannten Methoden zur Krypton-/Xenongewinnung
aus einer an diesen Komponenten angereicherten Sau-
erstofffraktion bedienen, insbesondere der oben er-
wähnten. Als üblicher Einsatz für das System 202 zur
Krypton-/Xenongewinnung dient die Sauerstofffraktion
24, die aus dem Sumpf der Niederdrucksäule abgezo-
gen wird. Zusätzlich wird bei dem erfindungsgemäßen
Verfahren die gereinigte Spülfraktion stromabwärts der
Reinigungsstufe 17 teilweise oder vollständig über Lei-
tung 201 dem System 202 zur Krypton-/Xenongewin-
nung zugeführt, und zwar vorzugsweise im flüssigen
Zustand. Sie kann insbesondere an geeigneter Stelle in
eine Austauschsäule eingespeist werden, die zur Er-
zeugung eines krypton- und xenonhaltigen, aber sauer-
stofffreien Gemischs dient, oder in eine andere Säule
zur Voranreicherung von Krypton und/oder Xenon. Die
Einspeisestelle liegt unterhalb des Kopfs der entspre-
chenden Säule.
[0041] Bei dem Ausführungsbeispiel von Figur 3 wird
eine Zwischenfraktion 340 in Höhe des Abzugs der sau-
erstoffangereicherten Fraktion 13 oder höher in flüssi-
ger Form aus der Drucksäule 6 entnommen. Sie wird
durch eine Pumpe 341 flüssig auf einen erhöhten Druck
von beispielsweise 7 bar gebracht und anschließend
über Leitung 342 dem Hauptwärmetauscher 4 zuge-
führt. Dort wird sie unter dem erhöhten Druck verdampft
und auf eine Zwischentemperatur angewärmt. Die an-
gewärmte Zwischenfraktion wird über Leitung 335 einer
Entspannungsmaschine 336 zugeleitet. Stromabwärts
der arbeitsleistenden Entspannung 336 wird sie über
Leitung 337 der Niederdrucksäule 7 an einer Zwischen-
stelle zugeführt oder als Produkt abgeführt.
[0042] Als Wärmequelle für die Verdampfung der ar-
beitsleistend zu entspannenden Zwischenfraktion 342
dient ein Heizmittel, das über Leitung 330 gasförmig von
einer Zwischenstelle (alternativ: vom Kopf) der Druck-
säule 6 entnommen und im Hauptwärmetauscher 4 an-
gewärmt wird. Das angewärmte Heizmittel 331 wird in
einem Verdichter 332 beispielsweise auf 8 bar kompri-
miert und nach Nachkühlung 333 wieder dem Haupt-
wärmetauscher 4 zugeführt (Leitung 334). Dort wird es
abgekühlt und schließlich mindestens teilweise konden-
siert. Das kondensierte Heizmittel 343 wird wieder in die
Drucksäule entspannt, vorzugsweise an der Stelle sei-
ner Entnahme über Leitung 330 oder etwas höher.
[0043] Mindestens ein Teil der für die Verdichtung des
angewärmten Heizmittels 331 benötigten Energie wird
durch die bei der arbeitsleistenden Entspannung 336 er-
zeugte mechanische Energie gebildet; vorzugsweise
werden dazu die Entspannungsmaschine 336 und der
Verdichter 332 mechanisch gekoppelt.
[0044] In dem in der Zeichnung dargestellten Beispiel
liegen die Entnahmestellen der arbeitsleistend zu ent-
spannenden Zwischenfraktion und des Heizmittels auf

derselben Höhe, und zwar auf derjenigen des Abzugs
der sauerstoffangereicherten Fraktion 13. Sie könnten
ebenso auf verschiedenen Höhen liegen, beispielswei-
se ist es möglich beide an verschiedenen Stellen ober-
halb der Entnahme der sauerstoffangereicherten Frak-
tion 13 anzuordnen. Dadurch verschieben sich auch die
Einspeisestellen in Niederdrucksäule und Drucksäule.
[0045] Das in Figur 4 schematisch dargestellte Ver-
fahren dient zur Gewinnung von gasförmigem Sauer-
stoff unter erhöhtem Druck durch Innenverdichtung. Da-
zu wird flüssiger Sauerstoff 423 aus der Niederdruck-
säule 7 in einer Pumpe 452 auf einen erhöhten Druck
von beispielsweise 9 bar gebracht. Die Flüssigkeit 453
wird unter dem hohen Druck dem Hauptwärmetauscher
4 zugeführt und dort verdampft und angewärmt. Über
Leitung 422 wird das gasförmige Druckprodukt abgezo-
gen.
[0046] Als Heizfluid für die Verdampfung des flüssi-
gen Sauerstoffs 453 dient eine Zwischenfraktion, die
über Leitung 430 gasförmig von einer Zwischenstelle
(alternativ: vom Kopf) der Drucksäule 6 entnommen,
und im Hauptwärmetauscher 4 angewärmt wird. Das
angewärmte Heizfluid 431 wird in einem mittels externer
Energie angetriebenen Verdichter 432 auf beispielswei-
se 20 bar komprimiert und nach Nachkühlung 433 wie-
der dem Hauptwärmetauscher 4 zugeführt (Leitung
454). Dort wird es abgekühlt und mindestens teilweise
kondensiert. Das kondensierte Heizfluid 455 wird wie-
der in die Drucksäule eingedrosselt, vorzugsweise an
der Stelle seiner Entnahme über Leitung 430 oder etwas
höher. Ein Teil 434 der im Verdichter 432 komprimierten
Zwischenfraktion 430/431 aus der Drucksäule kann für
die Kältegewinnung eingesetzt werden, indem er bei ei-
ner Zwischentemperatur aus dem Hauptwärmetau-
scher entnommen (Leitung 35) und einer Entspan-
nungsmaschine 36 zugeführt wird. Die arbeitsleistend
entspannte Fraktion wird über Leitung 37 stromabwärts
der arbeitsleistenden Entspannung 36 der Niederdruck-
säule 7 an einer Zwischenstelle zugeführt. Altemativ da-
zu kann sie über die gestrichelt dargestellte Leitung 451
in die Drucksäule 6 zurückgeleitet werden.
[0047] Die Varianten der Figuren 3 und 4 können mit
der Krypton-/Xenon-Gewinnung nach Figur 2 kombi-
niert werden.

Patentansprüche

1. Verfahren zur Tieftemperaturzerlegung von Luft,
bei dem verdichtete und vorgereinigte Einsatzluft
(3, 5) in ein Rektifiziersystem zur Stickstoff-Sauer-
stoff-Trennung eingeleitet wird, das eine Drucksäu-
le (6) aufweist, wobei mindestens ein Teil der ver-
dichteten und vorgereinigten Einsatzluft der Druck-
säule (6) zugespeist (5) wird, eine sauerstoffange-
reicherte Fraktion (13) der Drucksäule (6) entnom-
men und einem weiteren Arbeitsschritt (7) innerhalb
des Rektifiziersystems zugeleitet (14) wird, die sau-
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erstoffangereicherte Fraktion (13) mindestens ei-
nen theoretischen oder praktischen Boden (15)
oberhalb der Stelle entnommen wird, an der ver-
dichtete und vorgereinigte Einsatzluft (5) der Druck-
säule zugespeist wird, und wobei vom Sumpf der
Drucksäule (6) eine Spülfraktion (16) flüssig abge-
führt, in flüssigem Zustand einer Reinigungsstufe
(17) zugeführt, in der N2O entfernt wird, und als ge-
reinigte Spülfraktion (18) der Reinigungsstufe (17)
entnommen wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem N2O in der
Reinigungsstufe (17) durch physikalische Adsorpti-
on aus der Spülfraktion (16) entfernt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, bei dem die
Spülfraktion in der Reinigungsstufe durch indirek-
ten Wärmeaustausch verdampft wird, wobei bei der
Verdampfung N2O als Feststoff und/oder Flüssig-
keit ausfällt.

4. Verfahren nach einem der Ansprüche 1 bis 3, bei
dem N2O in der Reinigungsstufe durch Gegen-
strom-Stoffaustausch aus der Spülfraktion entfernt
wird.

5. Verfahren nach einem der Ansprüche 1 bis 4, bei
dem die gereinigte Spülfraktion (18) mindestens
teilweise einem System (202) zur Gewinnung von
Krypton und/oder Xenon zugeführt wird.

6. Verfahren nach einem der Ansprüche 1 bis 5, bei
dem die gesamte Einsatzluft (1, 3, 5), die in dem
Rektifiziersystem zerlegt wird. in die Drucksäule (6)
eingeleitet wird.

7. Verfahren nach einem der Ansprüche 1 bis 6, bei
dem der Drucksäule (6) eine Zwischenfraktion (30;
340; 430) mindestens einen theoretischen oder
praktischen Boden oberhalb der Stelle entnommen
wird, an der verdichtete und vorgereinigte Einsatz-
luft zugespeist (5) wird, und diese Zwischenfraktion
(30, 31, 34, 35; 340, 342, 335; 430, 431, 434, 35)
arbeitsleistend entspannt (36; 336) wird.

8. Verfahren nach Anspruch 7, bei dem die Zwischen-
fraktion stromaufwärts der arbeitsleistenden Ent-
spannung (336) in flüssigem Zustand aus der
Drucksäule (6) abgezogen (340), im flüssigen Zu-
stand einer Druckerhöhung (341) unterworfen,
durch indirekten Wärmeaustausch (4) verdampft
und angewärmt wird.

9. Verfahren nach einem der Ansprüche 1 bis 8, bei
dem ein Produktstrom (423) flüssigem Zustand auf
Druck gebracht (452), gegen ein unter hohem
Druck stehendes Heizfluid (454) verdampft und als
Druckprodukt (422) abgeführt wird, wobei als Heiz-

fluid eine Gasfraktion (430, 431, 454) eingesetzt
wird, die der Drucksäule (6) mindestens einen theo-
retischen oder praktischen Boden oberhalb der
Stelle entnommen (430) wird, an der verdichtete
und vorgereinigte Einsatzluft zugespeist (5) wird.

10. Verfahren nach einem der Ansprüche 1 bis 9, bei
dem ein Teil der Sumpfflüssigkeit der Drucksäule
verdampft und das dabei entstandene Gas in die
Drucksäule zurückgeleitet wird.

11. Vorrichtung zur Tieftemperaturzerlegung von Luft
mit einem Rektifiziersystem zur Stickstoff-Sauer-
stoff-Trennung, das mindestens eine Drucksäule
(6) aufweist, mit einer Einsatzleitung (1, 3, 5) zur
Einleitung von verdichteter und vorgereinigter Ein-
satzluft in die Drucksäule (6), mit einer Rohsauer-
stoffleitung (13, 14) für eine sauerstoffangereicher-
te Fraktion, die einerseits mit der Drucksäule (6)
und andererseits mit einer weiteren Vorrichtung (7)
innerhalb des dem Rektifiziersystems zur Stick-
stoff-Sauerstoff-Trennung verbunden ist, mit einer
Spülflüssigkeitsleitung (16), die mit dem Sumpf der
Drucksäule (6) und mit einer Reinigungseinrichtung
(17) zur Entfernung von N2O verbunden ist, und mit
einem Stoffaustauschabschnitt (15) im Umfang
mindestens eines theoretischen oder praktischen
Bodens, der in der Drucksäule (6) zwischen der
Rohsauerstoffleitung (13) und dem Sumpf angeord-
net ist.

12. Vorrichtung nach Anspruch 11, bei der die Druck-
säule durch zwei voneinander getrennte Abschnitte
realisiert ist, der erste Abschnitt (Vorsäule) mit der
Einsatzluftleitung und der Spülflüssigkeitsleitung
verbunden ist und mindestens einen Teil des
Stoffaustauschabschnitts zwischen Rohsauerstoff-
leitung und Sumpf der Drucksäule enthält, wobei ei-
ne Gasleitung den Kopf des ersten Abschnitts mit
dem unteren Bereich des zweiten Abschnitts
(Hauptsäule) verbindet und der zweite Abschnitt mit
der Rohsauerstoffleitung verbunden ist.

Claims

1. Process for the low-temperature fractionation of air
in which compressed and prepurified feed air (3, 5)
is introduced into a rectification system for nitrogen-
oxygen separation, which system has a pressure
column (6), where at least a part of the compressed
and prepurified feed air is fed (5) to the pressure
column (6), an oxygen-enriched fraction (13) is tak-
en off from the pressure column (6) and passed (14)
to a further working step (7) within the rectification
system, the oxygen-enriched fraction (13) is taken
off at least one theoretical or actual plate (15) above
the point at which the compressed and prepurified
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feed air (5) is fed to the pressure column, and where
a purge fraction (16) is removed in the liquid state
from the bottom of the pressure column (6), fed in
the liquid state to a purification stage (17) where
N2O is removed and is taken off as purified purge
fraction (18) from the purification stage (17).

2. Process according to Claim 1, in which N2O is re-
moved from the purge fraction (16) in the purifica-
tion stage (17) by physical adsorption.

3. Process according to Claim 1 or 2, in which the
purge fraction is evaporated by indirect heat ex-
change in the purification stage, N2O precipitating
out as solid and/or liquid in the evaporation.

4. Process according to one of Claims 1 to 3, in which
N2O is removed from the purge fraction in the puri-
fication stage by countercurrent mass transfer.

5. Process according to one of Claims 1 to 4, in which
the purified purge fraction (18) is fed at least in part
to a system (202) for producing krypton and/or xe-
non.

6. Process according to one of Claims 1 to 5, in which
the entire feed air (1, 3, 5) which is fractionated in
the rectification system is introduced into the pres-
sure column (6).

7. Process according to one of Claims 1 to 6, in which
an intermediate fraction (30; 340; 430) is taken off
from the pressure column (6) at least one theoreti-
cal or actual plate above the point at which the com-
pressed and prepurified feed air is fed (5), and this
intermediate fraction (30, 31, 34, 35; 340, 342, 335;
430, 431, 434, 35) is work-expanded (36; 336).

8. Process according to Claim 7, in which the interme-
diate fraction is taken off (340) from the pressure
column (6) in the liquid state upstream of the work
expansion (336), subjected in the liquid state to a
pressure increase (341), vaporized and warmed by
indirect heat exchange (4).

9. Process according to one of Claims 1 to 8, in which
a product stream (423) is brought (452) in the liquid
state to pressure, vaporized against a heating fluid
(454) under high pressure and removed as pressu-
rized product (422), with the heating fluid used be-
ing a gas fraction (430, 431, 454) which is taken off
(430) from the pressure column (6) at least one the-
oretical or actual plate above the point at which the
compressed and prepurified feed air is fed (5).

10. Process according to one of Claims 1 to 9, in which
a part of the bottom liquid of the pressure column is
vaporized and the resultant gas is passed back to

the pressure column.

11. Apparatus for the low-temperature fractionation of
air having a rectification system for nitrogen-oxygen
separation which has at least one pressure column
(6) having a feed line (1, 3, 5) for introducing com-
pressed and prepurified feed air into the pressure
column (6), having a crude oxygen line (13, 14) for
an oxygen-enriched fraction which is connected at
one end to the pressure column (6) and at the other
to a further apparatus (7) within the rectification sys-
tem for nitrogen-oxygen separation, having a purge
liquid line (16) which is connected to the bottom of
the pressure column (6) and to a purification device
(17) for removing N2O, and having a mass transfer
section (15) which is at least one theoretical or ac-
tual plate in scope and is disposed in the pressure
column (6) between the crude oxygen line (13) and
the bottom.

12. Apparatus according to Claim 11, in which the pres-
sure column is implemented by two sections which
are separate from one another, the first section (pre-
column) is connected to the feed air line and the
purge liquid line and comprises at least a part of the
mass-transfer section between crude oxygen line
and bottom of the pressure column, with a gas line
connecting the top of the first section to the lower
region of the second section (main column) and the
second section being connected to the crude oxy-
gen line.

Revendications

1. Procédé de fractionnement d'air à basse tempéra-
ture, lors duquel on introduit, en vue de la sépara-
tion azote-oxygène, l'air de charge comprimé et
pré-purifié (3, 5) dans un système de rectification,
qui présente une colonne sous pression (6), une
partie au moins de l'air de charge comprimé et pré-
purifié étant alimentée (5) à la colonne sous pres-
sion (6), une fraction enrichie d'oxygène (13) étant
prélevée de la colonne sous pression (6) et ache-
minée (14) dans une étape de travail supplémen-
taire (7) au sein du système de rectification, la frac-
tion enrichie d'oxygène (13) étant prélevée au
moins un plateau théorique ou pratique (15) au-
dessus du point où l'air de charge comprimé et pré-
purifié (5) est alimenté à la colonne sous pression,
et une fraction de purge (16) étant évacuée sous
forme liquide du puits de la colonne sous pression
(6), étant acheminée à l'état liquide à une étape de
purification (17), dans laquelle le N2O est éliminé,
et étant prélevée de l'étape de purification (17) en
tant que fraction de purge purifiée (18).

2. Procédé selon la revendication 1, lors duquel le
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N2O est éliminé dans l'étape de purification (17) par
adsorption physique hors de la fraction de purge
(16).

3. Procédé selon la revendication 1 ou 2, lors duquel
la fraction de purge est évaporée dans l'étape de
purification par échange thermique indirect, du N2O
se formant en tant que matière solide et/ou liquide
lors de l'évaporation.

4. Procédé selon l'une quelconque des revendications
1 à 3, lors duquel le N2O est éliminé de la fraction
de purge dans l'étape de purification par échange
de substances à contre-courant.

5. Procédé selon l'une quelconque des revendications
1 à 4, lors duquel la fraction de purge purifiée (18)
est acheminée au moins en partie à un système
(202) en vue de l'obtention de krypton et/ou de xé-
non.

6. Procédé selon l'une quelconque des revendications
1 à 5, lors duquel l'air de charge tout entier (1, 3, 5),
qui est fractionné dans le système de rectification,
est introduit dans la colonne sous pression (6).

7. Procédé selon l'une quelconque des revendications
1 à 6, lors duquel on prélève de la colonne sous
pression (6) une fraction intermédiaire (30 ; 340;
430) à au moins un plateau théorique ou pratique
au-dessus du point où l'air de charge comprimé et
pré-purifié (5) est alimenté (5), et lors duquel cette
fraction intermédiaire (30, 31, 34, 35; 340, 342,
335 ; 430, 431, 434, 35) est détendue (36; 336) en
fournissant du travail.

8. Procédé selon la revendication 7, lors duquel la
fraction intermédiaire est extraite (340) de la colon-
ne sous pression (6) à l'état liquide en amont de la
détente fournissant du travail (336), est soumise, à
l'éta liquide, à une augmentation de pression (341),
est évaporée par échange thermique indirect (4) et
est échauffée.

9. Procédé selon l'une quelconque des revendications
1 à 8, lors duquel un courant de produit (423) à l'état
liquide est mis sous pression (452), est évaporé à
contre-courant d'un fluide de chauffage sous pres-
sion élevée (454) et est évacué en tant que produit
sous pression (422), une fraction de gaz (430, 431,
454) étant utilisée en tant que fluide de chauffage,
laquelle fraction est prélevée (430) de la colonne
sous pression (6) au moins un plateau théorique ou
pratique au-dessus du point, où l'air de charge com-
primé et pré-purifié est alimenté (5).

10. Procédé selon l'une quelconque des revendications
1 à 9, lors duquel une partie du fluide de puits de la

colonne sous pression s'évapore et le gaz ainsi for-
mé est reconduit dans la colonne sous pression.

11. Dispositif de fractionnement d'air à basse tempéra-
ture à l'aide d'un système de rectification en vue de
la séparation azote-oxygène, qui présente au
moins une colonne sous pression (6), avec un con-
duit de charge (1, 3, 5) en vue de l'introduction d'air
de charge comprimé et pré-purifié dans la colonne
sous pression (6), avec un conduit d'oxygène brut
(13, 14) pour une fraction enrichie en oxygène, qui
est raccordé, d'une part, à la colonne sous pression
(6) et, d'autre part, à un dispositif supplémentaire
(7) au sein du système de rectification en vue de la
séparation azote-oxygène, avec un conduit de flui-
de de purge (16), qui est raccordé au puits de la
colonne sous pression (6) et à un équipement de
purification (17) en vue de l'élimination de N2O, et
avec un tronçon d'échange de substances (15)
dans le voisinage d'au moins un plateau théorique
ou pratique, qui est disposé dans la colonne sous
pression (6) entre le conduit d'oxygène brut (13) et
le puits.

12. Dispositif selon la revendication 11, pour lequel la
colonne sous pression est réalisée par deux tron-
çons séparés l'un de l'autre, le premier tronçon (co-
lonne préalable) étant raccordé au conduit d'air de
charge et au conduit de fluide de purge et contenant
au moins une partie du tronçon d'échange de subs-
tances entre le conduit d'oxygène brut et le puits de
la colonne sous pression, un conduit de gaz reliant
la tête du premier tronçon au domaine inférieur du
deuxième tronçon (colonne principale) et le deuxiè-
me tronçon étant raccordé au conduit d'oxygène
brut.
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