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Luftzerlegung

(57) Das Verfahren und die Vorrichtung dienen zur
Gewinnung von flissigem Stickstoff durch Tieftempera-
tur-Luftzerlegung in einem Destilliersdulen-System zur
Stickstoff-Sauerstoff-Trennung, das eine Hochdruck-
sdule (28), eine Niederdrucksaule (30) und einen Hoch-
drucksaulen-Kopfkondensator (29) aufweist, der als
Kondensator-Verdampfer ausgebildet ist und einen Ver-
flissigungsraum und einen Verdampfungsraum auf-
weist. Einsatzluft (1) wird in einem Hauptluftverdichter
(3) auf einen ersten Druck verdichtet und anschlieRend
gereinigt (5). Ein Drosselstrom (21), der durch einen Teil
der gereinigten Einsatzluft (6) gebildet wird, wird unter
einem zweiten Druck, der hdher als der erste Druck ist,
in einem Hauptwarmetauscher (19) verflissigt oder
pseudo-verflissigt. Der verflissigte oder pseudo-ver-
fliissigte Drosselstrom (21) wird entspannt (32) und an-
schlielend in das Destilliersdulen-System zur Stickstoff-
Sauerstoff-Trennung eingeleitet. Mindestens ein Teil
(35) des Kopfgases (34) der Hochdrucksaule (28) wird
in den Verflissigungsraum des Hochdrucksaulen-Kopf-

Verfahren und Vorrichtung zur Gewinnung von fliissigem Stickstoff durch Tieftemperatur-

kondensators (2) eingeleitet und dort mindestens teilwei-
se verflussigt. In der Niederdrucksdule (30) wird ein
Stickstoffprodukt (46) erzeugt und mindestens zum Teil
als Flussigprodukt (51) abgefiihrt. Mindestens ein Tell
des entspannten Drosselstroms wird als Kaltemittel-
strom (33,233,270) in den Verdampfungsraum des
Hochdruckséaulen-Kopfkondensators (29) eingeleitet.
Das Destilliersaulen-System zur Stickstoff-Sauerstoff-
Trennung weist auBerdem einen Niederdrucksaulen-
Kopfkondensator (31) auf, der als Kondensator-Ver-
dampfer ausgebildet ist und einen Verflissigungsraum
und einen Verdampfungsraum aufweist. Mindestens ein
Teil des Kopfstickstoffs (46) der Niederdrucksaule (30)
wird in den Verflissigungsraum des Niederdrucksaulen-
Kopfkondensators (31) eingeleitet und dort mindestens
teilweise verflussigt. Eine sauerstoffangereicherte Flus-
sigkeit (80) aus dem unteren Bereich der Niederdruck-
saule (30) wird in den Verdampfungsraum des Nieder-
drucksaulen-Kopfkondensators (31) eingeleitet und dort
mindestens teilweise verdampft.

Fig. 1
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Beschreibung

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

[0002] Der "erste Druck", bei dem die Einsatzluft ge-
reinigt wird, betragt beispielsweise 5 bis 12 bar, vorzugs-
weise 5,5 bis 7,0 bar. Er ist etwa gleich dem Betriebs-
druck der Hochdrucksaule oder liegt etwas darlber.
[0003] Der "zweite Druck" liegt deutlich Gber dem er-
sten Druck. Er betragt beispielsweise mindestens 50 bar,
insbesondere 50 bis 80 bar, vorzugsweise 55 bis 70 bar.
[0004] Der "Hauptwarmetauscher" kann aus einem
oder mehreren parallel und/oder seriell verbundenen
Warmetauscherabschnitten gebildet sein, zum Beispiel
aus einem oder mehreren Plattenwarmetauscher-BIok-
ken.

[0005] Das "Destilliersdulen-System zur Stickstoff-
Sauerstoff-Trennung" weist genau zwei Destilliersaulen
auf, ndmlich eine Hochdrucksaule und eine Niederdruck-
saule (30). Weitere Destilliersdulen zur Stickstoff-Sauer-
stoff-Trennung existieren in dem System nicht. Weitere
Destilliersaulen fir andere Trennaufgaben, beispielswei-
se zur Edelgasgewinnung kénnen grundsétzlich vorge-
sehen sein. Vorzugsweise betrifft die Erfindung jedoch
Verfahren und Vorrichtungen, die auRer der Hochdruck-
saule und der Niederdrucksaule Uberhaupt keine weite-
ren Trennsaulen aufweisen.

[0006] AuRerdem umfasst das "Destilliersaulen-Sy-
stem zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung" auch einen
einzigen Hochdrucksaulen-Kopfkondensator zur Ver-
flissigung von Kopfgas der Hochdrucksaule, der als
Kondensator-Verdampfer ausgebildet ist und einen Ver-
flissigungsraum und einen einzigen Verdampfungs-
raum aufweist, Bei dem Verfahren und der Vorrichtung
werden also keine weiteren Kondensatoren zur Verflis-
sigung von Kopfgas der Hochdruckséaule eingesetzt. Der
Hochdrucksaulen-Kopfkondensator weist nur einen ein-
zigen Verdampfungsraum auf, das heif3t alle Teile des
Verdampfungsraums stehen miteinander in Kommuni-
kation. Der Hochdrucksaulen-Kopfkondensator wird ins-
besondere nicht mit mehreren Kiihimedien verschiede-
ner Zusammensetzung betrieben, sondern vorzugswei-
se nur mit einem einzigen Kihimedium. Im Regelfall
weist der Hochdrucks&ulen-Kopfkondensator auch nur
einen einzigen Verflissigungsraum auf, in dem minde-
stens ein Teil des Kopfgases der Hochdruckséaule ver-
flissig wird.

[0007] Der "Drosselstrom" wird in dem Hauptwarme-
tauscher durch indirekten Warmeaustausch abgekuihlt
und verflssigt oder - bei Uberkritischem Druck - pseudo-
verflissigt. Die Entspannung des Drosselstroms vor sei-
ner Einleitung in das Destittiersduten-System zur Stick-
stoff-Sauerstoff-Trennung wird Ublicherweise in einem
Drosselventil durchgefiihrt; alternativ kann eine arbeits-
leistende Entspannung in einer Flussigturbine vorge-
nommen werden. Bei der Entspannung des Drossel-
stroms entsteht ein Zwei-Phasen-Gemisch, das liberwie-
gend aus Flissigkeit besteht.
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[0008] Derartige Flussigstickstoffverfahren, bei denen
Kalte in einem Hauptwarmetauscher auf einen unter sehr
hohem Druck stehenden Luftstrom (den "Drosselstrom")
Ubertragen wird, sind aus EP 316768 A2 (Figur 1), US
5660059 oder DE 102004046344 bekannt. Alle diese
Verfahren weisen ein konventionelles Zwei-Saulen-Sy-
stem auf, bei denen der Hochdrucksaulen-Képfkonden-
sator (Hauptkondensator) durch die Sumpfflissigkeit der
Niederdrucksaule gekihlt wird.

[0009] Nachteil dieser bekannten Verfahren ist die ho-
he Vorverflissigung der in das Destilliersdulen-System
eingeleiteten Luft. Dies fluhrt zu einer verminderten
Trennleistung und damit zu einem relativ hohen Ener-
gieverbrauch des Systems.

[0010] Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrun-
de, ein Verfahren der eingangs genannten Art und eine
entsprechende Vorrichtung anzugeben, die einen be-
sonders geringen Energieverbrauch aufweisen. Dabei
soll der apparative Aufwand in Grenzen gehalten wer-
den.

[0011] Diese Aufgabe wird durch die Merkmale des
kennzeichnenden Teils des Patentanspruchs 1 geldst,
also durch ein Verfahren, bei dem die klassische Dop-
pelsaule durch zwei Saulen ersetzt wird, die beide einen
Kopfkondensator aufweisen. Dabei wird der entspannte
Drosselstrom mindestens teilweise in den Hochdruck-
saulen-Kopfkondensator eingeleitet und bewirkt dort die
Erzeugung von flissigem Stickstoff, der als Ricklauf auf
die Hochdrucksaule und/oder die Niederdrucksaule auf-
gegeben und/oder direkt als Druckflissigprodukt gewon-
nen werden kann. Auf diese Weise wird die in dem Dros-
selstrom enthaltene Kalte besonders effizient eingesetzt
und es ergibt sich ein besonders niedriger Energiever-
brauch.

[0012] Derartige Saulensysteme sind zwar an sich be-
kannt,zum Beispiel aus US 6499312. Bei diesen bekann-
ten Verfahren wird der Hochdrucksaulen-Kopfkondensa-
tor aber nicht mit einem Drosselluftstrom gekiihlt, son-
dern mit Sumpfflissigkeit aus der Hochdrucksaule. Dem-
gegeniber weist die Erfindung den Vorteil auf, dass eine
Fraktion mit konstanter Zusammensetzung (und damit
konstanter Siedetemperatur) auf der Verdampfungsseite
des Hochdrucksaulen-Kopfkondensators eingesetzt
wird. Insbesondere bei wechselnder Last (Unterlast/
Uberlast) ergibt sich damit ein besonders stabiler Betrieb
der Kolonnen. Auch wenn sich bei einer Lastadnderung
die Zusammensetzung der Fraktionen in den Saulen an-
dert, bleibt die Kopftemperatur der Hochdrucksaule kon-
stant und die Betriebsdriicke der Sdulen missen nicht
nachreguliert werden. AuRerdem siedet die Flissigluft
aus dem Drosselstrom (ca. 21 mol-% Sauerstoffgehalt)
bei niedrigerer Temperatur als die Sumpffliissigkeit der
Hochdrucksaule (minimal 32 mol-%, in der Regel 36 bis
40 mol-% Sauerstoffgehalt; damit kann der Betriebs-
druck der Hochdruckséule bei der Erfindung relativ nied-
rig gehalten werden und das Verfahren arbeitet energe-
tisch besonders giinstig.

[0013] Derentspannte Drosselstrom kann dabei direkt
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oder indirekt in den Verdampfungsraum des Hochdruck-
saulen-Kopfkondensators eingespeist werden.

[0014] Im ersten Fall wird der Kéaltemittelstrom unmit-
telbar stromabwarts der Entspannung des Drossel-
stroms direkt in den Verdampfungsraum des Hochdruck-
saulen-Kopfkondensators eingeleitet wird. Der Kéaltemit-
telstrom kann dabei durch den gesamten Drosselstrom
gebildet werden oder durch einen Teil, der unmittelbar
nach der Entspannung abgezweigt wird.

[0015] Alternativ oder zusétzlich wird mindestens ein
Teil des entspannten Drosselstroms einer Phasentren-
nung unterworfen, und der Kaltemittelstrom wird durch
mindestens einen Teil der Flissigphase aus der Phasen-
trennung gebildet. Vorzugsweise wird die Phasentren-
nung an einer Zwischenstelle der Hochdruckséaule vor-
genommen wird. Hierbei wird der Drosselstrom (oder ein
Teil davon) an einer Zwischenstelle in die Hochdruck-
saule eingeleitet und der Kaltemittelstrom aus einer an
dieser Zwischenstelle angeordneten Auffangeinrichtung
flr FlUssigkeit (zum Beispiel Tasse) wieder entnommen.
Die Zwischenstelle befindet sich beispielsweise unmit-
telbar oberhalb des sechsten bis zwdlften, vorzugsweise
des achten bis elften theoretischen Bodens von unten
bei einem Gesamtumfang von beispielsweise 40 bis 90,
vorzugsweise 40 bis 60 theoretischen Bdden in der
Hochdrucksaule (je nach gewlinschter Produktreinheit).
[0016] Vorzugsweise wird die fiir die Produktverfliissi-
gung benétigte Kalte in einem Zwei-Turbinen-Luftkreis-
lauf erzeugt, wie er in Patentanspruch 4 beschrieben ist.
Die beiden Entspannungsmaschinen werden im Regel-
fall durch Expansionsturbinen gebildet. Sie weisen vor-
zugsweise denselben Eintrittsdruck (auf dem Niveau des
Zwischendrucks oder dariiber) und/oder denselben Aus-
trittsdruck (auf dem Niveau des ersten Drucks) auf.
[0017] Es ist glinstig, wenn die in den Entspannungs-
maschinen erzeugte mechanische Energie durch me-
chanische Kopplung an zwei serielle Nachverdichter
Ubertragen wird, in denen ein Teil der Luft von dem Zwi-
schendruck auf den Hochdruck weiterverdichtet wird, wie
es Gegenstand des Patentanspruchs 5 ist. Der Hoch-
druckstrom kann dann als Drosselstrom genutzt werden;
alternativ oder zuséatzlich werden die beiden Turbinen-
strome durch den Hochdruckstrom gebildet; in diesem
Fall kann die Kalteerzeugung und damit die Flissigkeits-
produktion weiter erhéht werden, ohne dass Energie von
aulien zugeflihrt werden muss.

[0018] In einer bevorzugten Ausfihrungsform wird
dass die gesamte im Hochdrucksaulen-Kopfkondensa-
tor eingesetzte Kalte durch den Kaltemittelstrom zur Ver-
fugung gestellt. Der aus dem Drosselstrom gebildete Kal-
temittelstrom stellt also den einigen Einsatzstrom fir den
Verdampfungsraum des Hochdrucks&ulen-Kopfkonden-
sators dar.

[0019] AuRerdem kann der im Verdampfungsraum
des Hochdrucksaulen-Kopfkondensators  erzeugte
Dampf in die Niederdrucksaule eingeleitet werden, ins-
besondere an deren Sumpf. Er dient dort als aufsteigen-
der Dampf, vorzugsweise bildet er den gesamten in der
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Niederdrucksaule aufsteigenden Dampf.

[0020] In einer besonderen Ausfiihrungsform des er-
findungsgemafRen Verfahrens weisen weder die Hoch-
drucksaule noch die Niederdrucksaule einen Aufkocher
zur Erzeugung von aufsteigendem Dampf aus Flissig-
keit der entsprechenden Saule auf.

[0021] Ferner ist es glinstig, wenn im Verdampfungs-
raum des Hochdrucks&ulen-Kopfkondensators nur eine
teilweise Verdampfung durchgefiihrt wird und die fliissig
verbliebene Fraktion in den Verdampfungsraum des Nie-
derdrucksaulen-Kopfkondensators eingeleitet wird. Von
letzterem kann eine kleine Spiilmenge fliissig abgezo-
gen werden.

[0022] Mindestens ein Teil derim Verflissigungsraum
des Hochdrucksaulen-Kopfkondensators gewonnenen
Flussigkeit kann in die Niederdrucksaule eingeleitet und
dort weiter getrennt werden.

[0023] Ein flissiger Rohsauerstoffstrom vom Sumpf
der Hochdrucksaule wird vorzugsweise in die Nieder-
drucksaule eingeleitet.

[0024] Zusatzlich zum Drosselstrom wird ein Zerle-
gungsluftstrom, der durch einen anderen Teil der gerei-
nigten Einsatzluft gebildet wird, in gasférmigem Zustand
in die Hochdrucksaule eingeleitet, insbesondere an de-
ren Sumpf. Der Zerlegungsluftstrom kann durch einen
Teil der beiden Turbinenstrdme stromabwarts der ar-
beitsleistenden Entspannung gebildet werden.

[0025] Bei dem erfindungsgemaflen Verfahren wer-
den vorzugsweise mindestens 50 mol-%, insbesondere
50 bis 60 mol-% der Gesamtmenge der in das Destillier-
saulen-System zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung ein-
gefiihrten Einsatzluft in flissigem Zustand in das Destil-
liersdulen-System zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung
eingeleitet.

[0026] Die Erfindung betrifft auRerdem eine zur Ge-
winnung von flissigem Stickstoff durch Tieftemperatur-
Luftzerlegung geman Patentanspruch 14.

[0027] 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 Ausflhrungsbeispiel eines
erfindungsgeméafien Verfahrens,

Figur 2 ein zweites Ausflihrungsbeispiel, bei
dem nur das das Destilliersaulen- Sy-
stem dargestellt ist,

Figur 3 das Kaltesystem des ersten Ausfiih-

rungsbeispiels im Detail und
Figuren 4 bis6  weitere Varianten des Kaltesystems.
[0028] Figur 1 ist durch drei gestrichelte Rechtecke in
die Verfahrensteile Vorbehandlung der Luft, Kéltesystem
und Destilliersdulen-System zur Stickstoff-Sauerstoff-
Trennung unterteilt (von links nach rechts).
[0029] Die eintretende Luft 1 wird Uber ein Filter 2 ei-
nem Hauptluftverdichter 3 zugefuhrt und dort auf einen
ersten Druck von 5,5 bis 7,0 bar verdichtet und in einer
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Vorkuhlungseinrichtung 4 wieder auf etwa Umgebungs-
temperatur abgekihlt, zum Beispiel durch indirektem
Warmeaustausch in einem Warmetauscher oder durch
direkten Warmeaustausch in einem Direktkontaktkihler.
[0030] Die vorgekiihlte Luft wird unter dem ersten
Druck in einer Reinigungseinrichtung 5 gereinigt, die Mo-
lekularsieb-Adsorber enthalt. Die gereinigte Luft 6 (AIR)
wird dem Kaltesystem zugefihrt, das zur Abkiihlung der
Einsatzluft und zur Erzeugung von Verflissigungskalte
dient. Dort wird die gereinigte Einsatzluft 6 zunachst min-
destens teilweise mit einem Rickfihrstrom 7 zu einem
Kreislaufstrom 8 vermischt. Der Kreislaufstrom 8 wird in
einem Kreislaufverdichter 9 mit Nachkuhler 10 weiter auf
einen Zwischendruck von 30 bis 40 bar verdichtet. Die
gesamte Zwischendruckluft 11 wird in zwei seriell ver-
bundenen Nachverdichtern 12, 14 weiter auf einen Hoch-
druck von mindestens 50 bar, insbesondere zwischen
50 und 80 bar, vorzugsweise auf 55 bis 70 bar verdichtet.
Den Nachverdichtern 12, 14 folgt jeweils ein Nachkihler
13, 15.

[0031] Die Hochdruckluft 16 wird in zwei Teilstrome
17, 18 aufgeteilt. Der erste Teilstrom 17 umfasst einen
Drosselstrom und einen ersten Turbinenstrom, die ge-
meinsam in das warme Ende eines Hauptwarmetau-
schers 19 eintreten und auf eine erste Zwischentempe-
ratur abgekuihlt werden, die zwischen Umgebungstem-
peratur und Taupunkt der Luft liegt. Bei dieser Zwischen-
temperatur wird der erste Turbinenstrom 20 aus dem er-
sten Teilstrom abgezweigt. Der Rest wird weiter bis zum
kalten Ende im Hauptwarmetauscher abgekihlt und
pseudo-verflissigt und bildet den Drosselstrom 21, der
etwas mehr als die Halfte der Gesamtluftmenge 1 um-
fasst. Der erste Turbinenstrom 20 wird in einer ersten
(kalten) Turbine 22 arbeitsleistend auf etwa den ersten
Druck und auf eine Temperatur entspannt, die wenige
Grad Uber der Tautemperatur liegt. Der entspannte erste
Turbinenstrom 23 ist vollstandig oder im Wesentlichen
vollstandig gasformig und bildet zu einem ersten Teil ei-
nen gasformigen Zerlegungsluftstrom 24. Der Rest 25
wird dem kalten Ende des Hauptwarmetauschers 19 zu-
gefiihrt und wieder auf etwa Umgebungstemperatur an-
gewarmt.

[0032] Der zweite Teilstrom der Hochdruckluft 16 bil-
det einen zweiten Turbinenstrom 18. Dieser wird von et-
wa Umgebungstemperatur und dem Hochdruck aus in
einer zweiten (warmen) Turbine 26 arbeitsleistend ent-
spannt, ebenfalls etwa auf den ersten Druck. Der ent-
spannte zweite Turbinenstrom 27 tritt mit einer zweiten
Zwischentemperatur wieder in den Hauptwarmetau-
scher 19 ein und wird dort mit dem Teil 25 des entspann-
ten ersten Teilstroms 23 vereinigt, um den Rickflhr-
strom 7 zu bilden und erneut dem Kreislaufverdichter 9
zugefihrt zu werden.

[0033] Der gasférmige Zerlegungsluftstrom 24 (AIR)
und der Drosselstrom 21 (JT-AIR) treten in das Destil-
liersdulen-System zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung
ein, das eine Hochdrucksaule 28, einen Hochdrucksau-
len-Kopfkondensator 29, eine Niederdrucksaule 30 und
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einen Niederdrucksaulen-Kopfkondensator 31 aufweist.
Der Betriebsdruck der Hochdruckséaule 28 liegt zwischen
5,5 und 7,0 bar. Der Zerlegungsluftstrom 24 wird gasfor-
mig unmittelbar am Sumpf der Hochdruckséule 28 ein-
gespeist. Der Drosselstrom 21 wird in einem Drosselven-
til 32 auf einen Druck von unterhalb von 4 bar entspannt
und vollstandig als Kaltemittelstrom 33 in den Verdamp-
fungsraum des Hochdrucksaulen-Kopfkondensators
eingeleitet.

[0034] Das Kopfgas 34 der Hochdrucksaule 28 be-
steht aus praktisch reinem Stickstoff und wird zu einem
ersten Teil 35 (in einer molaren Menge, die etwas weni-
ger als die Halfte der eintretenden Luftmenge 1 betragt)
in den Verflissigungsraum des Hochdrucksaulen-Kopf-
kondensators 29 gefiihrt und dort im Wesentlichen voll-
standig verflissigt. In dem Hochdrucksaulen-Kopfkon-
densator erzeugte Flissigkeit 36 wird zu einem ersten
Teil 37 als Rucklauf auf die Hochdrucksaule 28 aufge-
geben. Der Rest 38 wird nach Abkihlung in einem Un-
terkiihlungs-Gegenstromer 39 abgekihlt und Uber ein
Drosselventil 40 als Riicklauf auf die Niederdrucksaule
30 aufgegeben, die bei einem Druck unterhalb von 4 bar
betrieben wird. Die im Sumpf der Hochdrucksaule 28 an-
fallende Flussigkeit wird als flissiger Rohsauer-
stoffstrom 41 Gber den Unterkiihlungs-Gegenstrémer 39
und ein Drosselventil 42 in den Verdampfungsraum des
Niederdrucksaulen-Kopfkondensators 31 eingespeist.
[0035] Der Kaltemittelstrom 33 wird im Hochdrucksau-
len-Kopfkondensator fast vollstédndig verdampft, nur eine
relativ kleine Menge, erforderlich zum Spulen und Re-
geln, wird flissig enthommen. Der im Verdampfungs-
raum des Hochdrucksaulen-Kopfkondensators 29 er-
zeugte Dampf 43 wird direkt in den Sumpfbereich der
Niederdrucksaule 30 eingeleitet. Die fliissig verbliebene
Fraktion 44 aus dem Verdampfungsraum des Hoch-
drucksaulen-Kopfkondensators 29 wird ber ein Dros-
selventil 45 in den Verdampfungsraum des Niederdruck-
saulen-Kopfkondensators 31 gefihrt.

[0036] Die sauerstoffangereicherte Flissigkeit 80, die
im Sumpf der Niederdrucksaule 30 anfallt, wird nach Un-
terkihlung im Unterkiihlungs-Gegenstromer 39 und
Drosselung ebenfalls in den Verdampfungsraum des
Niederdrucksaulen-Kopfkondensators 31 eingeleitet.
[0037] Der Kopfstickstoff 46 der Niederdrucksaule 30
wird in den Verflissigungsraum des Niederdrucksaulen-
Kopfkondensators 31 geflihrt und dort im Wesentlichen
vollstandig verflissigt. Die im Sumpfder Hochdrucksaule
28 anfallende Flussigkeit wird als flissiger Rohsauer-
stoffstrom 41 Gber den Unterkiihlungs-Gegenstromer 39
und ein Drosselventil 42 in den Verdampfungsraum des
Niederdrucksaulen-Kopfkondensators 31 eingespeist,
der unter einem Druck von 1,4 bis 1,6 bar steht.

[0038] Das kalte Gas aus dem Niederdrucksaulen-
Kopfkondensator 31 wird zuerst durch den Unterkiih-
lungs-Gegenstromer 39 geleitet und kihlt dabei die Flis-
sigkeiten. Danach strémt es Uber die Leitungen 56 und
57 zum Hauptwarmetauscher und kiihlt dort die warmen
Luftstrdme. Uber Leitung 62 wird auch der Niederdruck-
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saulen-Kopfkondensator 31 gesplilt, indem eine kleine
Flissigmenge (Purge) entnommen wird. Das Restgas
57/58 (Waste/Reg Gas) wird im Warmen direkt (60) oder
indirekt (61) nach Verwendung als Regeneriergas 59 in
der Reinigungseinrichtung 5 in die Umgebung (amb) ab-
gegeben.

[0039] Die Flussigkeit 47 aus dem Verflissigungs-
raum des Niederdrucksaulen-Kopfkondensators 31 wird
zu einem ersten Teil 48 als Riicklauf auf die Niederdruck-
saule 30 aufgegeben. Der Rest 49, 51 steht bei einem
Druck von uber 3 bar als flissiges Stickstoffprodukt (LIN
to storage) zur Verfiigung und wird in einem nicht dar-
gestellten Flissigtank gespeichert. Durch Abdrosseln 53
einer kleinen Teilmenge 52 kann man den Flissigstick-
stoff 49, 51 in einem Stickstoffunterkihler 50 unterkuh-
len. Der dabei verdampfte Stickstoff 54 wird mit dem
Restgas 56 aus dem Niederdrucksaulen-Kopfkondensa-
tor 31 vermischt (Waste).

[0040] Einekleine Menge des Kopfgases 35 der Hoch-
drucksaule 28 kann als Druckstickstoffprodukt 63, 64
gasformig gewonnen werden. Diese Fraktion (PGAN)
aus der Hochdrucksaule 28 wird ebenfalls durch den
Hauptwéarmetauscher 19 gefuhrt und tragt dazu bei, die
warmen Luftstréme abzukuhlen.

[0041] In Figur 2 wir der Drosselstrom 21 in dem Dros-
selventil 232 zun&chst nur bis auf den Betriebsdruck der
Hochdrucksaule 28 entspannt und dieser an einer Zwi-
schenstelle zugeleitet. In der Hochdrucksaule findet eine
Phasentrennung statt. Mindestens ein Teil des fllissigen
Anteils des entspannten Drosselstroms wird dann als
Kaltemittelstrom 270, 233 nach entsprechender weiterer
Drosselung 271 in den Verdampfungsraum des Hoch-
drucksaulen-Kopfkondensators eingeleitet. Der gasfor-
mige Anteil des Drosselstroms 21 steht damit als aufstei-
gender Dampf in der Hochdrucksaule 28 zur Verfligung.
[0042] IndenFiguren 3 bis 7 sind verschiedene Schal-
tungen des Kaltesystems dargestellt, die jeweils mit je-
dem der in den Figuren 1 und 2 beschriebenen Destil-
liersdulen-Systeme kombiniert werden kénnen.

[0043] Figur 3 stellt lediglich eine Ausschnittsvergro-
Rerung der Figur 1 dar. Diese Variante hat den Vortell,
dass die warme Turbine 26 von einem besonders hohen
Druck (dem Hochdruck, unter dem auch der Drossel-
strom 21 steht) und entsprechend héherer Temperatur
entspannt. Eine Vorkihlung des zweiten Turbinenstroms
18 im Hauptwarmetauscher 19 ist in diesem Fall nicht
erforderlich. Man braucht keine Leitung vom Hauptwar-
metauscher 19 zur warmen Turbine 26, der Warmetau-
scher ist einfach und kostengiinstig herzustellen.
[0044] InFigur4 wird abweichend auch derzweite Tur-
binenstroms 18 im Hauptwarmetauscher 419 vorgekiihlt.
[0045] In dem Ausfiihrungsbeispiel der Figur 5 ist der
Eintrittsdruck der zweiten (warmen) Turbine 26 niedriger
und liegt auf dem Niveau des Zwischendrucks. Dazu wird
der zweite Turbinenstrom 518 bereits stromaufwarts der
beiden Nachverdichter 12, 14 aus dem auf den Zwi-
schendruck verdichteten Kreislaufstrom 11 abgezweigt,
im Hauptwarmetauscher 19 vorgekuhlt und schlieRlich
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der Turbine 26 zugefihrt.

[0046] In Figur 6 wird der Hauptwarmetauscher 19 zu-
satzlich mit einer Kéltemaschine 666 gekuhlt. Eine sol-
che Kaltemaschine kann auch in der Variante der Figur
4 erganzt werden.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Gewinnung von fliissigem Stickstoff
durch Tieftemperatur-Luftzerlegung in einem Destil-
liersdulen-System zur Stickstoff-Sauerstoff-Tren-
nung, das genau zwei Destilliersaulen aufweist,
namlich eine Hochdrucksaule (28), eine Nieder-
drucksaule (30), sowie einen einzigen Hochdruck-
saulen-Kopfkondensator (29) zur Verfliissigung von
Kopfgas (34) der Hochdrucksaule (28), der als Kon-
densator-Verdampfer ausgebildet ist und einen Ver-
flissigungsraum und einen einzigen Verdampfungs-
raum aufweist, wobei bei dem Verfahren

- Einsatzluft (1) in einem Hauptluftverdichfer (3)
auf einen ersten Druck verdichtet und anschlie-
Rend gereinigt (5) wird,

- ein Drosselstrom (21), der durch einen Teil der
gereinigten Einsatzluft (6) gebildet wird, unter
einem zweiten Druck, der hoher als der erste
Druck ist, in einem Hauptwarmetauscher (19)
verflissigt oder pseudo-verflissigt wird,

- der verflissigte oder pseudo-verfllissigte Dros-
selstrom (21) entspannt (33) und anschlielend
in das Destilliersdulen-System zur Stickstoff-
Sauerstoff-Trennung eingeleitet wird,

- mindestens ein Teil (35) des Kopfgases (34)
der Hochdrucksaule (28) in den Verfliissigungs-
raum des Hochdrucksaulen-Kopfkondensators
(2) eingeleitet und dort mindestens teilweise
verflissigt wird, und

- in der Niederdrucksaule (30) ein Stickstoffpro-
dukt (46) erzeugt und mindestens zum Teil als
Flissigprodukt (51) abgefiihrt wird,

dadurch gekennzeichnet, dass

- mindestens ein Teil des entspannten Drossel-
stroms als Kaltemittelstrom (33, 233, 270) inden
Verdampfungsraum des Hochdrucksaulen-
Kopfkondensators (29) eingeleitet wird,

- das Destilliersaulen-System zur Stickstoff-
Sauerstoff-Trennung aulRerdem einen Nieder-
drucksaulen-Kopfkondensator (31) aufweist,
der als Kondensator-Verdampfer ausgebildet ist
und einen Verfliissigungsraum und einen Ver-
dampfungsraum aufweist,

- mindestens ein Teil des Kopfstickstoffs (46)
der Niederdrucksdule (30) in den Verflissi-
gungsraum des Niederdrucksaulen-Kopfkon-
densators (31) eingeleitet und dort mindestens
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teilweise verflissigt wird und

- eine sauerstoffangereicherte Flissigkeit (80)
aus dem unteren Bereich der Niederdrucksaule
(30) in den Verdampfungsraum des Nieder-
drucksaulen-Kopfkondensators (31) eingeleitet
und dort mindestens teilweise verdampft wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Kaltemittelstrom (33) unmittel-
bar stromabwarts der Entspannung (32) des Dros-
setstroms (21) direkt in den Verdampfungsraum des
Hochdrucksaulen-Kopfkondensators (29) eingelei-
tet wird.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 5, dadurch ge-
kennzeichnet, dass mindestens ein Teil des ent-
spannten (232) Drosselstroms einer Phasentren-
nung unterworfen wird und der Kaltemittelstrom
(233, 270) durch mindestens einen Teil der Flissig-
phase aus der Phasentrennung gebildet wird, wobei
die Phasentrennung insbesondere an einer Zwi-
schenstelle der Hochdrucksaule (28) vorgenommen
wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, da-
durch gekennzeichnet, dass

- die gereinigte Einsatzluft (6) mindestens teil-
weise mit einem Ruckfuhrstrom (7) zu einem
Kreislaufstrom (8) vermischt wird,

- der Kreislaufstrom (8) in einem Kreislaufver-
dichter (9) auf einen Zwischendruck verdichtet
wird, der hoher als der erste Druck ist,

- ein erster Turbinenstrom (20), der durch einen
ersten Teil des Kreislaufstroms (11) stromab-
warts des Kreislaufverdichters (9) gebildet wird,
in einer ersten Entspannungsmaschine (22) ar-
beitsleistend entspannt wird,

- ein zweiter Turbinenstrom (18), der durch ei-
nen zweiten Teil des Kreislaufstroms (11) strom-
abwarts des Kreislaufverdichters (9) gebildet
wird, in einer zweiten Entspannungsmaschine
(26) arbeitsleistend entspannt wird, und

- mindestens ein Teil (25) des arbeitsleistend
entspannten ersten Turbinenstroms (23) und/
oder mindestens ein Teil des arbeitsleistend
entspannten zweiten Turbinenstroms (27) als
Ruckfuhrstrom (7) in den Kreislaufstrom (8) zu-
rickgefiihrt wird.

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn-

zeichnet, dass

- mindestens ein Teil des auf den Zwischen-
druck verdichteten Kreislaufstroms (11) in zwei
seriell verbundenen Nachverdichtern (12, 14)
auf einen Hochdruck verdichtet wird, der hdher
als der Zwischendruck und insbesondere etwa
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10.

11.

12.

gleich dem zweiten Druck ist, wobei

- die erste Entspannungsmaschine (22) mecha-
nisch mit einem (12) der beiden Nachverdichter
gekoppelt ist und

- die zweite Entspannungsmaschine (26) me-
chanisch mit dem anderen (14) der beiden
Nachverdichter gekoppelt ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, da-
durch gekennzeichnet, dass die gesamte im
Hochdrucksaulen-Kopfkondensator (29) eingesetz-
te Kalte durch den Kaltemittelstrom (33, 233, 270)
zur Verfligung gestellt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, da-
durch gekennzeichnet, dass der im Verdamp-
fungsraum des Hochdrucksaulen-Kopfkondensa-
tors (29) erzeugte Dampf (43) in die Niederdruck-
saule (30) eingeleitet wird, insbesondere an deren
Sumpf.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, da-
durch gekennzeichnet, dass weder die Hoch-
drucksaule (28) noch die Niederdrucksaule (30) ei-
nen Aufkocher zur Erzeugung von aufsteigendem
Dampf aus-einer Flissigkeit der entsprechenden
Saule aufweisen.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, da-
durch gekennzeichnet, dass eine fliissig verblie-
bene Fraktion (44) aus dem Verdampfungsraum des
Hochdrucksaulen-Kopfkondensators (28) in den
Verdampfungsraum des Niederdrucksaulen-Kopf-
kondensators (31) eingeleitet wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, da-
durch gekennzeichnet, dass mindestens ein Teil
(38) der im Verflissigungsraum des Hochdrucks&u-
len-Kopfkondensators (28) gewonnenen Flissigkeit
(36) in die Niederdrucksaule (31) eingeleitet wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, da-
durch gekennzeichnet, dass ein flissiger Rohs-
auerstoffstrom (41) vom Sumpf der Hochdrucksaule
(28) in die Niederdrucksaule (30) eingeleitet wird,

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11, da-
durch gekennzeichnet, dass ein Zerlegungsluft-
strom (24), der durch einen anderen Teil der gerei-
nigten Einsatzluft (6) gebildet wird als der Drossel-
strom (21), in gasférmigem Zustand in die Hoch-
drucksaule (28) eingeleitet wird, insbesondere an
deren Sumpf; wobei der Zerlegungsluftstrom (24)
insbesondere mindestens einen Teil des arbeitslei-
stend entspannten ersten Turbinenstroms (23) und/
oder mindestens ein Teil des arbeitsleistend ent-
spannten zweiten Turbinenstroms (27) umfasst.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 12, da-
durch gekennzeichnet, dass mindestens 40 mol-
%, insbesondere mindestens 50 mol-% der Gesamt-
menge der in das Destilliersdulen-System zur Stick-
stoff-Sauerstoff-Trennung eingefiihrten Einsatzluft
(1) in flissigem Zustand in das Destilliersaulen-Sy-
stem zur Stickstoff-Sauerstoff-Trennung eingeleitet
(33, 232) werden.

Vorrichtung zur Gewinnung von flissigem Stickstoff
durch Tieftemperatur-Luftzerlegung mit

- einem Destilliersaulen-System zur Stickstoff-
Sauerstoff-Trennung das genau zwei Destillier-
saulen aufweist, namlich eine Hochdrucksaule
(28), eine Niederdrucksaule (30) sowie einen
einzigen Hochdrucks&ulen-Kopfkondensator
(29) zur Verflissigung von Kopfgas (34) der
Hochdruckséule (28), der als Kondensator-Ver-
dampfer ausgebildet ist und einen Verflissi-
gungsraum und einen einzigen Verdampfungs-
raum aufweist,

- einem Hauptluftverdichter (3) zum Verdichten
von Einsatzluft (1) auf einen ersten Druck ver-
dichtet,

- einer Reinigungseinrichtung zum Reinigen (5)
der auf den ersten Druck verdichteten Einsatz-
luft,

- Mitteln zur Bildung eines Drosselstroms (21)
durch einen Teil der gereinigten Einsatzluft (6),
einem Hauptwarmetauscher (19) zum Verflis-
sigen oder Pseudo-Verflissigen des Drossel-
stroms unter einem zweiten Druck, der héher
als der erste Druck ist,

- Mitteln zum Entspannen (32) des verflissigten
oder pseudo-verflissigten Drosselstroms (21),
- Mitteln zum Einleiten des entspannten Dros-
selstroms in das Destilliersduien-System zur
Stickstoff-Sauerstoff-Trennung,

- Mitteln zum Einleiten mindestens eines Teils
(35) des Kopfgases (34) der Hochdrucksaule
(28) inden Verflissigungsraum des Hochdruck-
saulen-Kopfkondensators (2) und mit

- Mitteln zum Abfiihren eines in der Niederdruck-
saule (30) erzeugten Stickstoffprodukts (46) als
Flussigprodukt (51),

gekennzeichnet durch

- Mittel zum Einleiten mindestens ein Teil des
entspannten Drosselstroms als Kaltemittel-
strom (33, 233, 270) in den Verdampfungsraum
des Hochdruckséulen-Kopfkondensators (29),

- einem Niederdrucks&ulen-Kopfkondensator
(31), der als Kondensator-Verdampfer ausge-
bildet ist und einen Verflissigungsraum und ei-
nen Verdampfungsraum aufweist,

- Mitteln zum Einleiten mindestens eines Teils
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des Kopfstickstoffs (46) der Niederdrucksaule
(30) in den Verflissigungsraum des Nieder-
drucksaulen-Kopfkondensators (31) und durch
- Mittel zum Einleiten einer sauerstoffangerei-
cherte Flissigkeit (80) aus dem unteren Bereich
der Niederdrucksaule (30) in den Verdamp-
fungsraum des Niederdrucksaulen-Kopfkon-
densators (31).



EP 2 312 247 A1

| B4

¥~
y
g 19
A
65
9
x_<|._ \
: [ eeptey | - /
f ’ NvOd
9 8G 09




EP 2 312 247 A1

271-
35« / " Purge
270- ><

631 0

232 >< % | ’f

PGAN ™
1 JT-AR / L%::J ___} ‘1\39 53

2428 T 1 |

AR = S 30
w20 || g0 T

as ¢ - ) 8 _\54

o /




EP 2 312 247 A1

PGAN

~ Reg.Gas

. N A
PGAN f PGAN
\

Reg.Gas

10



EP 2 312 247 A1

D)

Européisches
Patentamt
European
Patent Office

Office européen
des brevets

(e

EPO FORM 1503 03.82 (P04C03)

EUROPAISCHER RECHERCHENBERICHT

Nummer der Anmeldung

EP 10 01 3337

EINSCHLAGIGE DOKUMENTE

Kategorie

Kennzeichnung des Dokuments mit Angabe, soweit erforderlich,
der maBgeblichen Teile

Betrifft KLASSIFIKATION DER
Anspruch ANMELDUNG (IPC)

Y

A,D

US 5 906 113 A (LYNCH NANCY JEAN [US] ET
AL) 25. Mai 1999 (1999-05-25)

* Spalte 3, Zeilen 29-39; Abbildung *

US 5 144 808 A (HA BAO V [US])

8. September 1992 (1992-09-08)

* Abbildung 1 *

US 4 448 595 A (CHEUNG HARRY [US])

15. Mai 1984 (1984-05-15)

* Spalte 6, Zeilen 32-36; Abbildung 2 *
* Spalte 8, Zeilen 38-47 *

DE 11 45 649 B (LINDE EISMASCH AG;
ZWEIGNIEDERLASSUNG HOELLRIEGEL)

21. Marz 1963 (1963-03-21)

* Spalte 5, Zeilen 42-44; Abbildung 2 *
* Spalte 6, Zeilen 6-10 *

EP 0 316 768 A2 (LINDE AG [DE])

24. Mai 1989 (1989-05-24)

* Abbildung 1 *

US 4 715 873 A (AUVIL STEVEN R [US] ET AL)
29. Dezember 1987 (1987-12-29)

* Spalte 7, Zeilen 47-66; Abbildungen 3,6
*

WO 20097095188 A2 (LINDE AG [DE]; ALEKSEEV
ALEXANDER [DE])

6. August 2009 (2009-08-06)

* Seite 6, Zeilen 16-20; Abbildungen 1,2 *
* Seite 6, Zeilen 30-33 *

* Seite 9, Zeilen 17-22 *

Der vorliegende Recherchenbericht wurde fiir alle Patentansprtiche erstellt

1-14

1-14

1-14

1-14

4,5

2,3,10,

11

13

INV.
F25J3/04

RECHERCHIERTE
SACHGEBIETE (IPC)

F254

Recherchenort AbschluBdatum der Recherche

Miinchen 16. Februar 2011

Prafer

Goritz, Dirk

KATEGORIE DER GENANNTEN DOKUMENTE

X : von besonderer Bedeutung allein betrachtet

Y : von besonderer Bedeutung in Verbindung mit einer
anderen Veroéffentlichung derselben Kategorie

A : technologischer Hintergrund

O : nichtschriftliche Offenbarung

P : Zwischenliteratur Dokument

T : der Effindung zugrunde liegende Theorien oder Grundsatze
E : alteres Patentdokument, das jedoch erst am oder
nach dem Anmeldedatum veréffentlicht worden ist
D : in der Anmeldung angefiihrtes Dokument
L : aus anderen Griinden angefiihrtes Dokument

& : Mitglied der gleichen Patentfamilie, ibereinstimmendes

11



EPO FORM P0461

EP 2 312 247 A1

ANHANG ZUM EUROPAISCHEN RECHERCHENBERICHT
UBER DIE EUROPAISCHE PATENTANMELDUNG NR.

EP 10 01 3337

In diesem Anhang sind die Mitglieder der Patentfamilien der im obengenannten europaischen Recherchenbericht angefiihrten

Patentdokumente angegeben.

Die Angaben tber die Familienmitglieder entsprechen dem Stand der Datei des Europaischen Patentamts am

Diese Angaben dienen nur zur Unterrichtung und erfolgen ohne Gewahr.

16-02-2011
Im Recherchenbericht Datum der Mitglied(er) der Datum der
angeftihrtes Patentdokument Veroffentlichung Patentfamilie Veréffentlichung
US 5906113 A 25-05-1999 CA 2268312 Al 08-10-1999
CN 1232167 A 20-10-1999
DE 69909161 D1 07-08-2003
DE 69909161 T2 03-06-2004
EP 0949472 Al 13-10-1999
ES 2197539 T3 01-01-2004
JP 11325719 A 26-11-1999
US 5144808 A 08-09-1992  KEINE
US 4448595 A 15-05-1984 CA 1212037 Al 30-09-1986
ZA 8308960 A 25-07-1984
DE 1145649 B 21-03-1963  KEINE
EP 0316768 A2 24-05-1989 DE 3738559 Al 24-05-1989
JP 1239376 A 25-09-1989
us 4883518 A 28-11-1989
US 4715873 A 29-12-1987 CA 1289455 C 24-09-1991
WO 2009095188 A2 06-08-2009 CN 101925790 A 22-12-2010
EP 2235460 A2 06-10-2010
KR 20100107042 A 04-10-2010
US 2011023540 Al 03-02-2011

Fur néhere Einzelheiten zu diesem Anhang : siehe Amtsblatt des Européischen Patentamts, Nr.12/82

12




EP 2 312 247 A1
IN DER BESCHREIBUNG AUFGEFUHRTE DOKUMENTE
Diese Liste der vom Anmelder aufgefiihrten Dokumente wurde ausschliel3lich zur Information des Lesers aufgenommen
und ist nicht Bestandteil des europdischen Patentdokumentes. Sie wurde mit gréf3ter Sorgfalt zusammengestellt; das
EPA libernimmt jedoch keinerlei Haftung fiir etwaige Fehler oder Auslassungen.

In der Beschreibung aufgefiihrte Patentdokumente

e EP 316768 A2 [0008]  DE 102004046344 [0008]
* US 5660059 A [0008] * US 6499312 B [0012]

13



	Bibliographie
	Beschreibung
	Ansprüche
	Zeichnungen
	Recherchenbericht

