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(57) Es wird ein Druckwechseladsorptionsverfahren zum
Zerlegen eines Gasgemisches vorgeschlagen, bei dem ein
mit adsorbierbaren Komponenten beladener Adsorber
zunachst auf einen Zwischendruck entspannt und dann bei
diesem Zwischendruck einer ersten Spllung unterzogen
wird, bevor eine weitere Entspannung auf den niedrigsten
Verfahrensdruck und gegebenenfalls eine weitere Spilung
erfolgt. Fig. 1 :
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Anwendungsgebiet der Erfindung

. Die Erfindung betrifft ein Adsorptionsverfahren nach dem
Druckwechselprinzip zum Zerlegen esines Gasgemisches, das min-
destens zwei unterschiedlich stark adsorbierbare Komponenten
enth&lt, bei dem wahrend einer unter erhohtem Druck betriebe-~
nen Adsorptlonsphase adsorbierbare Komponenten selektiv an
einem Adsorptionsmittel adsorbiert und ein an den adsorbier-
ten Komponenten verarmter Gasstrom gewonnenvwird und im An=~
schluB an eine Adsorptionsphase eine Druckabsenkung auf einen
niedrigeren Druck erfolgt, wonach das Adsorptionsmittel durch
Uberleiten eines Splilgases bei niedrigem Druck regeneriert
und danach wieder auf erhdhten Druck gebracht wird.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Bei der Gaszerlegung durch Druckwechseladsorption wird die
druckabhangige Adsorptionskapazitét eines Adsorptionsmittels
ausgeniitzt, indem bei einem relativ hohen Druck adsorbierbare
Komponenten aus einem einen Adsorber durchstrémenden Gasge~-
misch adsorbiert und wdhrend einer spateren Regenerierphase
bei verringertem Druck wieder desorbiert werden. Zur Erleich-
terung bzw. Vervollstandigung der Regeneration wird daoel im
allgemeinen beim niedrigsten Verfahrensdruck ein Spllgas
durch den Adsorber gefihrt, um dadurch den Partialdruck der
zu desorbierenden Komponenten im Adsorber weiter abzusenken
und desorbierte Anteile aus dem Adsorber auszusplilen, Bei
einer solchen Verfahrensweise f&llt neben dem Produkgas, das
die nicht adsorbierbaren Anteile enthédlt, ein aus desorbier-
ten Komponenten und Splilgas bestehendes Restgas an.
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Es ist auch schon vorgeschlagen worden, neben dem nicht ad-
sorbierten Produktgas auch die adsorbierten Komponenten in
moglichst reiner Form zu gewinnen, Dabei wird gemiB einem

aus der DE-0S 2 604 305 bekannten Verfahren ein mit adsor-
bierbaren Komponenten beladener Adsorber zunéchst mit dieser
Komponente weiter aufgesittigt, um noch im Adsorber verblie-
benes nicht adsorbierbares Gas zu verdringen, und anschlieBend
werden durch Druckabsenkung, vorzugsweise auf unteratmosphéri-
schen Druck, desorbierende Komponenten als Sekundarprodukt
gewonnen, Um dieses Sekunddrprodukt nicht zu verunreinigen,
wird bei diesem Verfahren kein Spiilgas eingesetzt,

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, die vorgenannten Nachteile der be-
kannten Lgsungen zu vermeiden, : .

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren der
eingangs genannten Art so auszugestalten, daR neben einenm
Strom nicht adsorbierbarer Komponenten auch ein mit adsor=-
bierbaren Komponenten'angéreicherter Strom gewonnen wird,
Insbesondere liegt der Erfindung noch die weitergehende Auf-
gabe zugrunde, aus einem mindestens drei Komponenten enthal-
- tenden Gasgemisch neben einem Strom nicht adsorbierbarer Kom-
ponenten auch einen mit einer stark adsorbierbaren Komponente
angereicherten Strom zu gewinnen,

N

Diese Aufgaben werden dadurch gelést, daB bei einem zwischen
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dem Adsorptionsdruck und dem niedrigsten Entspannungsdruck
liegenden Zwischendruck eine Spiilung eines Adsorbers mit
einem Spillgas erfolgt und wahrend dieser Splilung vom Adsorber
ein Gas abgezogen wird, das mit adsorbierbaren Komponenten
angereichert ist, und daB nach AbschluB dieser Spulung der
Druck auf den niedrigsten Entspannungsdruck abgesenkt und

ein Restgas aus dem Adsorber abgezogen wird,

Bei der erfindungsgemé&fen Verfahrensweise wird die {ibliche
Desorption eines beladenen Adsorbers gewissermaBen in zwei
Teilschritte zerlegt, wobei in einem ersten Schritt bei’qinem
Uber dem niedrigsten Verfahrensdruck liegenden Druck eine ‘
Teildesorption unter Gewinnung eines desorbatreichen Stroms
erfolgt, Dieser erste Teilschritt wird vor der vollstindigen
Desorption abgebrochen und anschlieBend die Desorption durch
weitere Druckabsenkung vervollsténdigt., Das erfindungsgem&Be
Verfahren hat nicht nur in vielen F3llen den Vorteil, daB ein
desorbatreicher Strom unter erh6htem Druck abgegeben werden
kann, sondern erlaubt auch eine Gewinnung dieser Komponente
~in hoherer Konzentration als bei der Ublichen Spiilung bei
niedrigstem Verfahrensdruck,

In einer ginstigen Weiterbildung der Erfindung erfolgt die
Splulung im Gegenstrom zur Adsorptionsrichtung, da dann das
desorbierte Gas vom Eintrittsende des Adsorbers abgezogen

werden kann, also von dem Ende, an dem die starkste Beladung
vorliegt,

Die Desorption des Adsorbers kann nach der Spilung beim Zwi-
schendruck durch die weitere Druckabsenkung allein vervoll-
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standigt werden, Es ist jedoch auch moglich, diese Desorption
durch eine weitere Spllung bei niedrigstem Verfahrensdruck zu
erganzen, '

Bei Druckwechseladsorptionsverfahren ist es Ublich, die Be-
ladung eines Adsorbers zu unterbrechen, bevor die Adsorp-
tionsfront das Austrittsende des Adsorbers erreitht hat, Dies
hat den Vorteil, daB die nachfolgende Entspannung des Adsor-
bers teilweise im Gleichstrom erfolgen kann, wobei die Adsorp-
tionsfront weiter zum Austrittsende fortschreitet, jedoch
noch kein-oder ein unbedeutender Durchbruch der Adsorptions-
front erfolgt. Bevor wesentliche Mengen an adsorbierbaren
Komponenten aus dem Austrittsende des Adsorbers austreten,
wird die Entspannung Ublicherweise im Gegenstrom fortgesetzt,
Bei Anwendung der Erfindung auf ein solches Verfahren ist es
glinstig, die erfindungsgeméRe Spﬁiung bei einem Zwischendruck
nach Beendigung der Gleichstromentspannung und vor der Gegen-
stromentspannung durchzufihren, Der Zwischendruck liegt in
typischer Weise wesentlich unter dem Adsorptionsdruck und ni-
her am niedrigstenVerfahrensdruck als am Adsorptionsdruck.
Typische Adsorptionsdriicke liegen im Bereich von 15 bis 30
bar, wihrend der niedrigste Verfahrensdruck tblicherweise
zwischen einem Grobvakyum von beispielsweise 50 Torr und 2
bar, insbesondere bei naherungsweise Atmosphérendruck liegt.
Bei solchen Verfahren ist es glinstig, den Zwischendruck etwa
1 bis 6 bar Uber dem niedrigsten Verfahrensdruck zu legen,

Zur LOsung der weitergehenden Aufgabe wird gmaB der Erfin-
dung von einem mindestens drei unterschiedlich stark adsor-
bierbare Komponenten enthaltenden Gasgemisch ausgegangen, so
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daB nach AbschluB einer Adsorptionsphase mindestens zwei ad-
sorbierbare Komponenten an das Adsorptionsmittel gebunden
sind, Die Beladung des Adsorbers weist in einem solchen Fall
zwel unterschiedliche Zonen auf, namlich eine dem Eintritts-
ende des Adsorbers benachbarte Zone, in der die am starksten
adsorbierbare Komponente angereichert ist und eine daran an-
schlieBende Zone, in der die schwicher adsorbierbare Komponen=-
te angereichert ist. Bei einer derartigen-Konstellation ist

es erfindungsgem&B® vorgesehen, daB wihrend der beim Zwischen-
druck erfolgenden Spilung ein mit der am stirksten adsorbier-
baren Komponente angereichertés Cas abgezogen wird, Die Spi-
lung erfolgt dabei im Gegenstrom und wird zweckméBig beendet,
bevor wesentliche, Anteile der schwacher adsorblerbaren Anteile
aus dem Adsorber austreten.

Die im AnséhluB an die Spililung erfolgende weitere Entspannung
auf den niedrigsten Verfahrensdruck kann bei dieser Variante
ebenfalls im Gegenstrom durchgefihrt werden, in manchen An-
wendungsféllen ist es jedoch auch glinstig, sie im Gleichstrom
vorzunehmen,

. ,
In einer besonderen Ausgestaltung der weiteren Entspannung
erfolgt sie flr den Teil des Adsorbers, der im wesentlichen
mit der am stirksten adsorbierbaren Komponente beladen ist,
im Gleichstrom und fir den Teil des Adsorbers, der im wesent-
lichen mit einer weniger stark adsorbierbaren Komponente bela-
den ist, im Gegenstrom. Dies kann beispielsweise dadurch ge-
wirkt werden, daB im Adsorber ein Mittelabgriff vorgesehen
ist, der ungefédhr in Hdhe der Adsorptionsfront fiir die am
starksten adsorbierbare Komponente nach Beendigung einer Ad-
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sorptionsphase angeordnet ist, Zur Durchflhrung dieser Ver-
fahrensvariante ist es auch mdglich, den Adsorber in zwei
hintereinander geschaltete Teiladsorber zu unterteilen, von
denen der erste nach AbschluB einer Adsorptionsphase im we-
. sentlichen nur mit der starker adsorbierbaren Komponente und
der zweiter im wesentlichen nur mit der schwécher adsorbier-
baren Komponente beladen ist, Bei einer solchen Unterteilung
des Adsorptionsmittels auf zwei Behdlter kann es jedoch auch
giinstig sein, im AnschluB an die Spilung nur den zweiten
Behalter weiter auf den niedrigsten Verfahrensdruck zu ent-
spannen, wdhrend der erste Behalter auf dem Zwischendruck
verbleibt, | ‘

In einer speziellen Ausfihrungsform der Erfindung kann die
Spiilung beim Zwischendruck mit einem Spllgas erfolgen, das
aus der schwacher adsorbierbaren Komponente besteht,

Es versteht sich von selbst, daB unter dem vorstehend haufig
gebrauchten Begriff Komponente nicht immer nur eine einzelne
Gaskomponente verstanden werden kann, sondern das es sich
dabei gegebenenfalls auch um Gruppen einzelner Bestandteile
‘handeln kann, '

Das erfindungsgemdBe Verfahren 1&Rt sich bei einer Vielzahl
von Zerlegungsprozessen einsetzen, Beispielsweise eignet

es sich fir die Gewinnung von Ammoniaksynthesegas aus einem
Gemisch von Wasserstoff, Stickstoff und Kohlendioxid, wobei
neben einem Wasserstoff/Stickstoff-Gemisch im flr die Ammo-
niaksynthese geeigneten stochiometrischen Verhdltnis auch

eine kohlendioxidreiche Fraktion gewonnen werden soll, oder
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flir die Zerlegung von Raffineriegasen, die im weéentlichen
Viasserstoff, leichte Kohlenwasserstoffe und héhere Kohlen-
wééserstoffe enthalten und bei denen neben einer wasserstoff-
reichen Fraktion auch eine heizwertreiche Fraktion hoherer
Kohlenwasserstoffe bei erhdhtem Druck gewonnen werden soll.

Die Erfindung ist nicht auf ein spezielles Adsorptionsverfah-
ren beschrénkt, sondern 1aBt sich bei allen iiblichen Adsorp-
tionsverfahren mit einer beliebigen Anzahl von Adsorbern,
'beispielsweise zwischen 3 und 12 Adsorbern, anwenden,

Ausfihrungsbeispiele

Weitere Einzelheiten der Erfindung werden nachfolgend anhand
eines Beispiels und unter Verwendung der in den Figuren 1

und 2 schematisch angedeuteten Ausfihrungsbeispiele erliu-
tert,

-Ein aus drei Komponenten A, B und C bestehendes Gasgemisch
wird in einer Druckwechseladsorptionsanlage so zerlegt, daR
die am stérksten adsorbierbare-Kompoqente C vollig adsor-
biert und die schwacher adsorbierbare Komponente B teilweise
adsorbiert wird und ein Produktstrom, der die am schwachsten
adsorbierbare Komponente A sowie einen Teil der Komponente

B enth&lt, wdhrend einer Adsorptionsphase vom Austrittsende
eines Adsorbers abgezogen wird. Nach Beendigung einer Adsorp-
tionsphase ist der dem Eintrittsbereich eines Adsorbers be-
nachbarte Bereich mit der Komponente C und der nachfolgende
Bereich wenigstens teilweise mit der Komponente B beladen.
Die Komponente Aist daneben auch noch im Adsorber enthalten,
jedoch im wesentlichen nur in den Hohlrdumen zwischen den

4
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Partikeln des Adsorptionsmittels, Der beladene Adsorber wird
nun zundchst im Gleichstrom von einem Adsorptionsdruck, bei-
spielsweise 25 bar, entspannt, wobei ein die Komponenten A
und B enthaltendes Entspannungsgas abgezogen wird,. Das
Gleichstromentspannungsgas wird wéhrend mshrerer Taktschritte
abgezogen, wobei zundchst ein Druckausgleich mit gegebenen-
falls mehreren, aufzudriickenden Adsorbern erfolgt und schlieB-
lich Entspannungsgas zum Spililen anderer Adsorber eingesetzt
wird., Bei Erreichen des Enddruckes der Gleichstromentspannung,
beispielsweise bei einem Druck von 4 bar, wird aus einem an-
deren, gerade eine Gleichstromentspannungsphase durchlaufen-
den Adsorber ein Spiilgas in das Austrittsende des Adsorbers
eingeleitet und vom Eintrittsende ein mit desorbierten Kompo~
nenten angereicherter Gasstrom abgezogen, Diese Spllung beim
Zwischendruck wird so lange fortgefiihrt, bis der gréBte Teil
der Komponente C aus dem Adsorber ausgespilt ist, wonach eine
Gegenstromentspannung des Adsorbers auf den tiefsten Verfah-
rensdruck, beispielsweise 1,5 bar- erfolgt., Bei diesem Druck
wird dann vorzugsweise eine weitere Splilung mit aus einem an=-
deren Adsorber abgezogenem Entspannungsgas vorgenommen, wobei
die Regenerierung des Adsorbers vervollstidndigt wird, Nach
Beendigung der Spllung erfolgt das Aufdriicken des Adsorbers
in Ublicher Weise durch gegebenenfalls mehrstufigen Druckaus-
gleich mit zu entspannenden Adsorbern sowie einem letzten
Aufdricken auf den Adsorptionsdruck durch Einleiten von Roh-
gas oder Produktgas, ' ‘

Da die Komponenfe B ihrerseits vom Adsorptionsmittel adsor-
biert wird, das durch Gleichstromentspannung anderer Adsorber
gewonnene Splilgas aber einen relativ hohen Anteil an der Kom=
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ponente B hat (der insbesbndere bei abnehmenden Druck des

das Entspannungsgas abgebenden Adsorbers zunimmt), ist es
ginstig, wahrend der zweiten Spllung das mit desorbierten
Komponenten beladene Splilgas aus dem mittleren Bereich des
Adsorbers abzuziehen, Hierdurch wird vermieden, daR der zu-
vor bei der Zwischendruck-Spilung von der Komponente C weit~
gehend befreite Teil des Adsorbers in gréBerem Umfang mit der
Komponente B beladen wird. ‘

Die schematischen Figuren 1 und 2 sind Ausschnitte aus einem
Taktschema flr ein Adsorptionsverfahren mit einer zunichst
beliebigen Anzahl von Adsorbern, wobei lediglich die erfin-
dungswesentlichen Taktschritte dargestellt sind, GemiR Fig.
1 sind drei Adsorber an den erfindungsgemaBen Taktschritten
beteiligt, Der Adsorber 1, der nach Beendigung einer Adsorp=-
tionsphase bereits einige Gleichstromentspannungsphasen
durchlaufen haben kann, wird wdhrend eines Taktes PP1 mit
einem Adsorber 2 verbunden, der gerade eine SpGlphase.Pl
durchlauft, Nach Beendigung dieser Phase wird die Verbindung
zwischen den Adsorbern unterbrochen und der Adsorber 2 im
Gegenstrom zur Adsorptionsrichtung entspannt D, Der Adsor-
ber 1 kann wéhrend dieser Phase entweder eine weitere Gleich-
stromentspannungsphase durchlaufen oder auch in dem Zustand
verharren, der zum AbschluB der Phase PP1 erreicht war, Dies
héngt im Einzelnen von der Wahl des jeweiligen Adsorptions-
verfahrens ab, Nachdem der Adsorber 2 seine Gegenstroment-
spannungsphase D beendet hat, wird e} wieder mit dem Adsor-
ber 1 verbunden, der in einer weiteren Gleichstromentspan~
nungsphase PP2 betrieben wird und Spilgas fiir den in einer
beim tiefsten Verfahrensdruck betriebenen Spulphase P2 lie-
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fert, Wahrend der Adsorber 2 nach AbschluB der Spilphase P2
in Ublicher Weise wieder aufgedrickt wird, hat Adsorber 1
nach AbschluB der Phase PP2 den Zwischendruck erreicht, bei
dem eine erste Spulung mit Gleichstromentspannungsgas aus

- dem Adsorber 3, der gerade eine Phase PP1 durchléuft, er-
folgt, Im AnschluB daran wird der Adsorber 1 im Gegenstrom
auf den niedrigsten Vertahrensdruck entspannt (D) und dann
mit weiterem Splilgas aus dem Adsorber 3, der dann seine Pha-
se PP2 durchlduft, gespult P2,

Wahrend in diesem Beispiel beide Spliltakte durch ein aus dem
gleichen Adsorber anfallendes Gleichstromentspannungsgas
bewirkt werden, ist es selbstverstdndlich auch méglich, das
hierzu Entspannungsgase aus verschiedenen Adsorbern herange=-
zogen werden.,

Bei dem in Figs. 2 dargestellten Ausfiihrungsbeispiel ist auf
die Spllung beim niedrigsten Verfahrensdruck verzichtet wor-
den, da durch die Gegenstromentspannungsphase D bereits eine
ausreichende Desorption erfolgt, Das Taktschema geméfl Fig. 1
vereinfacht sich im wesentlichen dadurch, daR die Taktschrit-
te P2 bzw. PP2 entfallen und nur die Spilphase P und die

Phase PP verbleiben, .
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Adsorptionsverfahren nach dem Druckwechselprinzip

Patentanspriche

1, Adsorptionsverfahren nach dem Druckwechselprinzip zum Zer-

2,

3e

legen eines Gasgemisches, das mindestens zwei unterschied-
lich stark adsorbierbare Komponenten enthdlt, bei dem wah-
rend einer unter erhdhtem Druck betriebenen Adsorptions-
phase adsorbierbare Komponenten selektiv an einem Adsorp-
tionsmittel adsorbiert und ein an den adsorbierten Kompo-
nenten verarmter Gasstrom gewonnen wird und im Anschluf an
eine Adsorptionsphase-eine Druckabsenkung auf einen nied-
rigeren Druck erfolgt, wonach das Adsorptionsmittel durch
Uberleiten eines Splilgases bei niedrigem Druck regeneriert
und danach wieder auf erhohten Druck gebracht wird, da- .
durch gekennzeichnet, daB bei einem zwischen dem Adsorp-
tionsdruck und dem niedrigsten Entspannungsdruck liegen-
den Zwischendruck eine Spilung eines Adsorbers mit einem
Splilgas erfolgt und wihrend dieser Spllung vom Adsorber
ein Gas abgezogen wird, das mit adsorbierbaren Kbmponenten
angereichert ist, und daB nach AbschluB dieser Spilung der
Druck auf den niedrigsten Entspannungsdruck abgesenkt und
eln Restgas aus dem Adsorber abgezogen wird.

Adsorptionsverfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich-
net, daB die Spllung im Gegenstrom zur Adsorptionsrichtung

erfolgta

Adsorptionsverfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge-
kennzeichnet, daR beim niedrigsten Entspannungsdruck eine

11287- 407651
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weitere Spiilung des Adsorbers erfolgt.

4, Adsorptionsverfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, daB der Adsorber im Gleichstronm
auf den Zwischendruck entspannt wird.

5, Adsorptionsverfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, daB der Adsorber nach AbschluB
der Spllung im Gegenstrom entspannt wird,.

6. Adsorptionsverfahren nach einem der Anspriche 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnet, daB das Gasgemisch mindestens
drei unterschiedlich stark adsorbierbare Komponénten ent-
halt und daB wiahrend der beim Zwischendruck erfolgenden
Spﬂiung ein mit der am stédrksten adsorbierbaren Komponen-
te angereichertes Gas abgezogen wird,

7. Adsorptionsverfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeich-
net, daB die Spllung im Gegenstrom erfolgt und beendet
wird, bevor wesentliche Anteile der schwicher adsorbier-
baren Anteile aus dem Adsorber austreten,

8, Adsorptionsverfahren nach Anspruch 7, dadurch gek;nnzeich-
net, daR die nach AbschluR der Splilung erfolgende Ent-
spannung im Gleichstrom durchgefihrt wird,

9, Adsorptionsverfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeich-
net daB die nach Abschluf der Spulung erfolgende Entspan-
nung so durchgefihrt wird, daB sie fir den Teil des Ad-

sorbers, der im wesentlichen mit der am. stdrksten adsorbier-
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11,

12.

~ 13~

baren Komponente beladen ist, im Gleichstrom und fir den
Teil des Adsorbers, der im wesentlichen mit edner weni-
ger stark adsorbierbaren Komponente beladen ist, im Ge-
genstrbm erfolgt.

Adsorptionsverfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeich-
net, daB der Adsorber in zwei voneinander getrennten Be-
haltern so unterteilt ist, daB nach AbschluB einer Adsorp-
tionsphase der erste Beh&dlter im wesentlichen mit der am
stérksten adsorbierbaren Komponente und der zweite Be=
halter im wesentlichen mit der schwécher adsorbierbaren
Kompdnente beladen ist, und daB nach der Spllung nur der
zweite Behalter weiter auf den niedrigsten Verfahrens-
druck entspannt wird. ‘

Adsorptionsverfahren nach einem der Anspriche 6 bis 10,
dadurch gekennzeichnet, daB die schwacher adsorbierbare
Komponente als Splilgas verwendet wird,

Adsorptionsverfahren nach einem dgr Anspriche 1 bis 11,
dadurch gekennzeichnet, daB der Druck der Spiulung um
1 bis 6 bar lber dem niedrigsten Verfahrensdruck liegt.

Hierzu 4 Sale Zeicbmmgen | .
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