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(57) Abstract: Disclosed is a method for the distillative purifica-
tion of aqueous raw dimethylacetamide (raw DMAc) containing
DMACc as well as low-boiling and high-boiling components. Ac-
cording to the inventive method, the low-boiling and high-boiling
components are eliminated in one column or several columns that
are mounted in series so as to obtain pure DMAc. The disclosed
method is characterized in that the pure DMAc is withdrawn from
the single column or the last of several columns as a liquid side
Stream.

(57) Zusammenfassung: Es wird ein Verfahren zur destilla-
tiven Reinigung von wasserhaltigem Roh-Dimethylacetamid
(Roh-DMAc), enthaltend DMAc, Leichtsieder und Schwersieder
vor-geschlagen, wobei die Leichtsieder und die Schwersieder
unter Erhalt von Rein-DMAc in einer Kolonne der in mehreren
hintereinander geschalteten Kolonnen abgetrennt werden, das
dadurch gekennzeichnet ist, dass das Rein-DMAc als fliissiger
Seiten-strom aus der einen Kolonne oder aus der letzten der
mehreren Kolonnen abgezogen wird.
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Verfahren zur Reinigung von Dimethylacetamid (DMAc)
Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur destillativen Reinigung von Roh-
Dimethylacetamid. Fir Dimethylacetamid wird im Folgenden die abgekiirzte Bezeich-
nung DMAc verwendet.

DMACc wird Uberwiegend als Lésungsmittel eingesetzt, beispielsweise als Losungsmit-
tel zum Ld&sungsspinnen von elastischen Polyurethan-Blockcopolymeren, die unter
dem Markennamen Spandex® oder Lycra® bekannt sind, wie auch zur Herstellung von
Hohlfasern.

Um beim Lésungsspinnen qualitativ hochwertige Fasern erhalten zu kénnen, werden
an das hierbei eingesetzte DMAc die nachfolgend aufgeflhrten Spezifikationenanfor-
derungen gestellt: Wassergehalt < 100 ppm, pH-Wernt zwischen 6,5 und 7 und spezifi-
sche elektrische Leitfahigkeit < 0,6 pS/cm,oder auch < als 0,2 uS/cm. Die elekirische
Leitfahigkeit des Rein-DMAc wird im Wesentlichen durch seinen Gehalt an Verunreini-
gungen, wie S&uren, insbesondere Essigsdure und Salzen, insbesondere den Amin-
salzen der Essigsaure, bewirkt. Die angegebenen Spezifikationen des Rein-DMAc be-
zlglich pH-Wert und elektrischer Leitféhigkeit entsprechen einem Gehalt an Essigséu-
re von weniger als 50 Gew.-ppm.

Ein DMAc, das diese Spezifikationsanforderungen erfullt, wird im Folgenden als Rein-
DMAc bezeichnet.

Demgegeniiber wird als Roh-DMAc ein Gemisch, enthaltend DMAc, bezeichnet, das
die oben definierten Spezifikationsanforderungen nicht erfillt. Roh-DMAc enthélt als
Hauptkomponenten neben DMAc Amine, Essigsaure und Wasser. Hierbei ist der Ge-
samigehalt an Sauren, Uberwiegend Essigsdure, daneben auch Spuren an Ameisen-
séure sowie an hdheren Carbonsduren, von erfindungsgeman zu reinigendem Roh-
DMAC nicht groBer als 20 Gew.-%, bezogen auf DMAc.

Als wasserhaltiges Roh-DMAc wird vorliegend ein Roh-DMAc mit einem Wassergehalt
zwischen 1 und 99 Gew.-%, oder auch zwischen 2 und 99 Gew.-%, auch zwischen 80
und 98 Gew.-%, insbesondere zwischen 95 und 98 Gew.-%, oder auch zwischen 1 und
6 Gew.-% verstanden.

Bekannte Anlagen zur destillativen Reinigung von DMAc werden unter Vakuum betrie-
ben, um Zersetzungsreaktionen des DMAc wirksam zu unterdriicken und dadurch die
Einhaltung der Spezifikationsanforderungen zu gewahrleisten.
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Es wurde jedoch gefunden, dass in Destillationsanlagen, die wie bislang Ublich unter
Vakuum betrieben wurden, die Spezifikationsanforderungen héufig nicht erfiillt werden
kdnnen.

Die FR-PS 1,406,279 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von DMAc durch Um-
setzung von Essigsdure mit Dimethylamin und destillative Auftrennung des Reaktions-
gemisches in einer Zweikolonnen-Anordnung, wobei die erste Kolonne bei Atmosphé-
rendruck oder geringflgig erhéhtem Druck, einer Sumpftemperatur zwischen 165 und
170°C, einer Kopftemperatur zwischen 95 und 105°C und einer Temperatur zwischen
100 und 200°C im Bereich des Kolonnen-Feeds, der etwa in der Mitte der Kolonne
angeordnet ist, betrieben wird. Aus der ersten Kolonne wird ein Kopfstrom, enthaltend
Dimethylamin und Wasser abgezogen und ein gasférmiger oder flissiger Sumpfstrom,
enthaltend DMAc, Essigsiure sowie Monomethylacetamid. Dieser Sumpfstrom wird
einer zweiten Kolonne, etwa im mittleren Bereich derselben, zugeflihrt und in einen
Kopfstrom, enthaltend gereinigtes DMAc und einen Sumpfstrom, enthaltend das terna-
re Azeotrop von Essigsaure, DMAc und Monomethylacetamid, aufgetrennt.

Zur Auslegung und zu den Betriebsbedingungen fir die zweite Kolonne wird lediglich
angegeben, dass es sich um einen klassischen Kolonnentyp und klassische Betriebs-
bedingungen handelt. Aus den Beispielen ist zu entnehmen, dass die zweite Kolonne
bei einem Druck von 400 mm Hg und einer Kopftemperatur von 143°C betrieben wird,
sowie dass das gereinigie DMAc noch etwa 225 ppm Essigsdure und ebensoviel Was-
ser enthalt, und somit den hohen Spezifikationsanforderungen, wie sie fiir Rein-DMAc
fur die Zwecke der vorliegenden Erfindung definiert sind, nicht erfillen.

Ein spezielles, in der Praxis haufig auftretendes Problem ist der zu hohe Gehalt an
Aminen im destillativ gewonnenen Rein-DMAc.

Als Amine kommen im vorliegenden Verfahren Uiberwiegend das leichtfliichtige Dime-
thyl-amin vor, das einen Siedepunkt von ca. 7°C bei 1 bar absolut hat, daneben insbe-
sondere Monomethylamin.

Um die vorstehend aufgefihrie Spezifikationsanforderung fir den pH-Wert im Bereich
zwischen 6,5 und 7 einhalten zu kdénnen, darf die Aminkonzentration im Rein-DMAc
einen Wert von etwa 5 Gew.-ppm nicht Ubersteigen. Amine in héherer Konzentration
missten durch Zugabe von S&uren neutralisiert werden. Mit dem Anstieg des Saure-
gehalts wirde jedoch die elekirische Leitfahigkeit unzulassig ansteigen.

Um das Problem unzulassig hoher Aminkonzentrationen im destillativ gewonnenen
Rein-DMAc zu l6sen, wurde daher in der nicht vorverédffentlichten deutschen Patent-
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anmeldung DE 103 15 214.8 eine Betriebsweise bei einem gegenliber Ublichen Verfah-
ren erhShten Druck, und zwar einem Druck im Bereich des Normaldrucks, vorgeschla-
gen.

Diese Betriebsweise ist jedoch fiir die destillative Trennung von Stoffgemischen mit
Uberwiegend Van der Waals-Kréften und ohne Wasserstoffbriickenbildung thermody-
namisch unglinstig, da mit der Erhéhung des Druckes der Verteilungskoeffizient der
leichter siedenden Komponente kleiner und somit der Trennaufwand gréBer wird. Die-
ser Effekt ist bei dem vorliegend aufzutrennenden Stoffgemisch besonders stark aus-

gepragt.

Es war daher Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur destillativen Gewinnung von
Rein-DMAc zur Verfiigung zu stellen, das die Einhaltung der geforderten Spezifikatio-
nen insbesondere fiir das Ldsungsspinnen zur Herstellung von elastischen Polyu-
rethan-Blockcopolymerfasern sowie zur Herstellung von Hohlfasern gewéhrleistet und
das die Nachteile bekannter Verfahren nicht aufweist.

Darlber hinaus sollie das Verfahren die Abtrennung des Wassers aus dem Roh-DMAc
in einem Reinheitsgrad, insbesondere mit einem Restgehalt an DMAc von unter 50
ppm gewéhrleisten, der die Wiederverwendung oder die problemlose Entsorgung des-
selben als Abwasser erlaubt.

Die Losung geht aus von einem Verfahren zur destillativen Reinigung von wasserhalti-
gem Roh-Dimethylacetamid (Roh-DMACc), enthaltend DMAc, Leichtsieder und Schwer-
sieder, wobei die Leichtsieder und die Schwersieder unter Erhalt von Rein-DMAGc in
einer oder mehreren hintereinander geschalteten Kolonnen abgetrennt werden

Die Erfindung ist dadurch gekennzeichnet, dass das Rein-DMAc als fliissiger Seiten-
strom aus der einen Kolonne oder aus der letzten der mehreren hintereinander ge-
schalteten Kolonnen abgezogen wird.

Es wurde (berraschend gefunden, dass es méglich ist, auf destillativem Wege die A-
minkonzentration im Rein-DMAc unterhalb von etwa 5 Gew.-ppm abzureichern und
damit die geforderten Spezifikationen fiir Rein-DMAc einzuhalten. Dieses Ergebnis ist
Uberraschend, da in der praktischen Durchfiihrung von destillativen Trennverfahren im
Allgemeinen die Abreicherung von Komponenten auf Restgehalte unterhalb von 10
ppm schwierig ist, insbesondere da sich schlechter durchmischte Zonen, besonders in
Randbereichen von Packungen, bei der praktischen Durchfliihrung von Destillationen
nicht vollsténdig vermeiden lassen. Dariiber hinaus finden in den Stoffgemischen, die
im vorliegenden Trennverfahren eingesetzt werden, unter den Verfahrensbedingungen
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der Destillation sehr komplexe Reaktionen statt, die unter anderem zur Neubildung von
Aminen fiihren.

Demgegeniiber wurde unerwartet gefunden, dass die gewiinschte niedrige Aminkon-
zentration im Wertprodukt Rein-DMAc erreicht werden kann, wenn dieses als flissiger
Seitenabzug aus der Destillation entnommen wird.

Dabei wird unter Seitenabzug wie Ublich verstanden, dass in der Kolonne oberhalb der
Abzugsstelle mindestens eine weitere theoretische Trennstufe vorhanden ist.

Als Leichtsieder werden vorliegend Substanzen bezeichnet, deren Siedepunkt unter-
halb des Siedepunktes von DMAc (166°C bei Normaldruck) liegt und als Schwersieder
Substanzen, deren Siedepunki oberhalb des Siedepunktes von DMAc liegt.

Leichtsieder sind im vorliegenden Verfahren insbesondere Wasser, daneben Dimethy-
lamin und Diethylamin.

Schwersieder sind insbesondere das Azeotrop von DMAc mit Essigsédure, daneben
Ethanolamine, wie auch sogenannte Heavyends, d.h. hochmolekulare Zersetzungs-
produkte in Form von hochviskosen Fliissigkeiten oder Feststoffen.

Als Kolonne in Abtriebsfahrweise wird eine Kolonne bezeichnet, die nur unterhalb der
Zuflihrung des in der Kolonne aufzutrennenden Gemisches trennwirksame Einbauten
aufweist. Demgegeniber weist eine Kolonne in Verstarkungsfahrweise nur oberhalb
der Zuflihrung des in der Kolonne aufzutrennenden Gemisches trennwirksame Einbau-
ten auf.

Als Trennwandkolonne wird in bekannter Weise eine Kolonne mit in Kolonnenlangs-
richtung angeordneter Trennwand bezeichnet, die in Teilbereichen der Kolonne eine
Vermischung von Flissigkeits- und Briidenstrémen verhindert. Die Trennwand teilt den
Kolonneninnenraum in einen Zuflhrbereich, einen Entnahmebereich, einen oberen
gemeinsamen Kolonnenbereich sowie einen unteren gemeinsamen Kolonnenbereich.

Bei der vorliegenden Trennaufgabe missen aus dem Ausgangsgemisch Roh-DMAc
Leichtsieder und Schwersieder abgetrennt und das Wertprodukt, Rein-DMAc, als Mit-
telsieder abgezogen werden.

Fur diese Trennaufgabe wird der Fachmann die im Einzelfall glinstigste Kolonnenkon-
figuration unter Beriicksichtigung von wirtschaftlichen Uberlegungen, insbesondere der
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Zusammensetzung des Feed-Stroms Roh-DMAc und der geforderten Spezifikation fiir
das Rein-DMACc, aktuellen Energiekosten, usw. wéhlen.

Aus wirtschaftlichen Griinden, insbesondere Investitions- und Energiekosten, ist haufig
die Wahl einer Trennwandkolonne fiir die Durchfiihrung des erfindungsgemaBen Ver-
fahrens besonders vorteilhaft.

Der grundsétzliche Aufbau einer Trennwandkolonne mit vertikal in Kolonnenlangsrich-
tung angeordneter Trennwand, die in Teilbereichen der Kolonne eine Vermischung von
Flissigkeits- und Bridenstrdmen verhindert, wurde vorstehend angegeben.

Die Trennwand kann in dem Fachmann bekannter Weise ausgestaltet sein; besonders
vorteilhaft ist es, dieselbe lose, insbesondere gesteckt, auszubilden.

Die im Einzelfall glinstigsten trennwirksamen Einbauten wird der Fachmann nach tbli-
chen verfahrenstechnischen Uberlegungen bestimmen. Aus konstruktionstechnischen
Grunden sind fir die Trennwandkolonne insbesondere geordnete oder ungeordnete
Packungen vorzuziehen, Béden sind weniger gut geeignet.

Die Bestimmung der im Einzelfall optimalen Trennstufenzahl im Bereich der Trenn-
wand wird der Fachmann nach allgemeinen verfahrenstechnischen Uberlegungen vor-
nehmen und hierbei insbesondere beriicksichtigen, dass, in Abhéngigkeit von der vor-
gegebenen Spezifikation fir das Wertprodukt die Leichtsiederkonzentration am unteren
Ende der Trennwand einen vorgegebenen Wert nicht Gibersteigt und entsprechend die
Schwersiederkonzentration am oberen Ende der Trennwand einen vorgegebenen Wert
nicht Ubersteigt.

Weiterhin kénnen fur die vorliegende Trennaufgabe Kolonnenkonfigurationen aus meh-
reren hintereinander geschalteten Kolonnen eingesetzt werden, insbesondere eine
Kolonnenkonfiguration aus einer Hauptkolonne und einer Seitenabzugskolonne, wobei
das Rein-DMAc aus der Seitenabzugskolonne abgetrennt wird. Diese Kolonnenkonfi-
guration ist besonders vorteilhaft fir die destillative Reinigung von Roh-DMAc mit rela-
tiv hohem Wassergehalt.

In Abhéngigkeit von der Zusammensetzung des Roh-DMAc-Stromes, der Reinheitsan-
forderungen an das Rein-DMAc sowie von wirtschaftlichen Uberlegungen kann es in
der Kolonnenkonfiguration mit Hauptkolonne und Seitenabzugskolonne vorteilhaft sein,
aus der Hauptkolonne den Seitenstrom fllissig abzuziehen und die Seitenabzugsko-
lonne in Abtriebsfahrweise zu betreiben.
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In der Kolonnenkonfiguration mit Hauptkolonne und Seitenabzugskolonne wird der
Fachmann die im Einzelfall am besten geeigneten trennwirksamen Einbauten nach
Ublichen verfahrenstechnischen Uberlegungen bestimmen und insbesondere Béden,
Fullkorper oder Packungen einsetzen.

Als Einbauten eigenen sich Ubliche Einbauten wie handelsiibliche Boden, Fllkérper
oder Packungen, beispielsweise Glockenbdden, Tunnelbdéden, Ventilbdden, Siebbd-
den, Dualflowbdden und Gitterbdden, Pall-Ringe®, Berl®-Sattelkdrper, Netzdrahtringe,
Raschig-Ringe®, Intalox®-Fullkérper und Intos®, aber auch geordnete Packungen,
wie beispielsweise Sulzer-Mellapak®, Sulzer-Optiflow®, Kuihni-Rombopak® und
Montz-Pak® sowie Gewebepackungen. Bevorzugt sind Hochleistungspackungen.

Die oben beschriebenen Packungen kénnen gleichermaBen in der Kolonnenkonfigura-
tion mit Trennwandkolonne eingesetzt werden.

Der Durchmesser der Kolonnen beziiglich Hé6he und Positionierung von Zu- und Abléau-
fen kann nach dem bekannten Konzept der theoretischen Trennstufen in Verbindung
mit den gewéhlien Einbauten ermittelt werden.

Als eine theoretische Trennstufe wird in bekannter Weise diejenige Kolonneneinheit
verstanden, welche ein Anreichern der leichter flichtigen Komponente entsprechend
dem thermodynamischen Gleichgewicht bewirkt, vorausgesetzt, dass ideale Durchmi-
schung vorliegt, flussige und gasférmige Phase im Gleichgewicht stehen und kein Mit-
reiBen von Flissigkeitstropfen erfolgt (vgl. Vauck, Miller: Grundoperationen chemi-
scher Verfahrenstechnik, VCH-Verlagsgesellschaft mbH, Weinheim, 1988).

Die Zahl der theoretischen Trennstufen flir den Bereich oberhalb der Zuflihrung des zu
reinigenden Roh-DMAc-Stromes, d. h. fir den oberen Bereich der Hauptkolonne oder
fir den Bereich oberhalb des Trennblechs in der Trennwandkolonne wird nach Ubli-
chen verfahrenstechnischen Uberlegungen in Abhangigkeit von Leichtsiederanteil am
Roh-DMAc und dem zuléssigen Verlust an DMAc uber den Kopf der ersten Kolonne
festgelegt.

Die Zahl der theoretischen Trennstufen im Abtriebsteil der Hauptkolonne oder der
Trennwandkolonne unterhalb des Trennblechs wird vorzugsweise im Bereich von 5 bis
30, insbesondere im Bereich von 10 bis 25, besonders bevorzugt im Bereich von 12 bis
18 festgelegt.

Bevorzugt sind die Hauptkolonne beziehungsweise die Trennwandkolonne jeweils mit
einem Sumpfverdampfer und einem Kondensator am Kolonnenkopf ausgestattet.
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Vorteilhaft wird die Temperatur am Kopf der Hauptkolonne oder der Trennwandkolonne
in einem Bereich von 40 bis 130°C, bevorzugt in einem Bereich von 50 bis 80°C, be-
sonders bevorzugt in einem Bereich von 50 bis 70°C, und die Temperatur im Sumpf
der Hauptkolonne oder der Trennwandkolonne jeweils in einem Bereich von 90 bis
200°C, bevorzugt in einem Bereich von 110 bis 170°C, besonders bevorzugt in einem
Bereich von 120 bis 140°C geregelt.

Unabhangig von der im Einzelfall gewahlten Kolonnenkonfiguration kann es vorteilhaft
sein, die Kolonne, aus der das Rein-DMAc abgezogen wird, das heiB3t insbesondere
die Trennwandkolonne und die der Hauptkolonne nachgeschaltete Seitenabzugsko-
lonne bei einem Kopfdruck < als 1 bar absolut zu betreiben, bevorzugt bei einem Kopf-
druck im Bereich von 0,1 bis 0,7 bar absolut, besonders bevorzugt bei einem Kopf-
druck im Bereich von 0,2 bis 0,4 bar absolut. Die Betriebsweise bei Atmosphéarendruck
oder unterhalb Atmosphérendruck flhrt insbesondere zu einer vorteilhaft kieineren
Kolonnendimensionierung.

Der Schwersiederaustrag enthalt neben Essigsdure auch das Wertprodukti DMAc, da
Essigsédure und DMAc ein Schwersiederazeotrop bilden. Die volistdndige thermische
Auftrennung von Essigsaure und DMAc ist deshalb destillativ nicht méglich. Ublicher-
weise wird deshalb Essigsédure zunéchst mit Lauge neutralisiert und das verbleibende
Gemisch eingedampft. Dabei werden die Briiden, im Wesentlichen das DMAc, in die
Destillation zurlickgeflhrt und der verbleibende Riickstand entsorgt. Die Neutralisation
und das anschlieBende Eindampfen kann sowohl kontinuierlich als auch diskontinuier-
lich erfolgen.

Vorteilhaft wird die destillative Reinigung kontinuierlich betrieben.
Durch das erfindungsgeméaBe Verfahren wird somit in Uberraschend einfacher Weise
ein Rein-DMAc gewonnen, das die geforderten Spezifikationen bezliglich Wasserge-

halt, elektrischer Leitfahigkeit und insbesondere pH-Wert erflllt.

Die Erfindung wird im Folgenden anhand einer Zeichnung und eines Ausflihrungsbei-
spiels néher erlautert.

Es zeigen im Einzelnen:
Figur 1 ein Verfahrensschema mit Trennwandkolonne und

Figur 2 ein Verfahrensschema mit Hauptkolonne und Seitenabzugskolonne.
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Figur 1 zeigt eine Trennwandkolonne TWK mit in Kolonnenléngsrichtung angeordneter
Trennwand TW, die den Kolonneninnenraum in einen Zuflihrbereich A, einen Entnah-
mebereich B, einen oberen gemeinsamen Kolonnenbereich C sowie einen unteren
gemeinsamen Kolonnenbereich D auftrennt.

Der Feed-Strom 1, Roh-DMAc, wird dem Zuflhrbereich A der Trennwandkolonne TWK
zugefuhrt. Aus dem unteren gemeinsamen Kolonnenbereich D wird ein Sumpfstrom 2
abgezogen, aus dem oberen gemeinsamen Kolonnenbereich C ein Kopfstrom 3 und
dem Entnahmebereich B ein Seitenstrom 4, enthaltend Rein-DMAc.

Figur 2 zeigt ein Verfahrensschema fir eine Kolonnenkonfiguration mit Hauptkolon-
ne HK und einer Seitenabzugskolonne SK. Die Stréme sind in gleicher Weise wie in
Figur 1 bezeichnet, das hei3t der Feed-Strom, enthaltend Roh-DMAc als Strom 1, der
Sumpfstrom, in der vorliegenden Ausfihrungsform aus der Hauptkolonne HK, als
Strom 2, der Kopfstrom, in der vorliegenden Ausflhrungsform aus der Hauptkolon-
ne HK, als Strom 3 und der Rein-DMAc enthaltende Strom der in der vorliegenden
Ausfihrungsform als Kopfstrom aus der Seitenabzugskolonne SK entnommen wird, als
Strom 4.

Ausfiihrungsbeispiel

Einer Trennwandkolonne TWK, wie in Figur 1 schematisch dargestellt, mit 57 theoreti-
schen Trennstufen, mit einer Trennwand TW, die sich zwischen der 18. und der 38.
theoretischen Trennstufe, bei Zahlung der Trennstufen von unten nach oben in der
Kolonne, erstreckie, wurde ein Roh-DMAc-Strom 1 mit der folgenden Zusammenset-
zung zugefihrt:

DMAc 99,1 Gew.-%, Dimethylamin 30 ppm, Dimethylformamid 0,2 Gew.-%, Wasser
0,3 Gew.-%, Essigséure 1000 ppm, Ameisenséure 350 ppm, Phosphorsdure 50 ppm
und Heavyends 0,2 Gew.-%.

Der Kopfdruck in der Trennwandkolonne TWK betrug ca. 250 mbar.

Auf gleicher H6he mit dem Roh-DMAc-Strom 1, das heit ebenfalls von der 30. theore-
tischen Trennstufe, wurde aus dem Entnahmebereich B der Trennwandkolonne TWK
bei einer Temperatur von 125,5°C ein flissiger Seitenstrom mit folgender Zusammen-
setzung abgezogen:

DMAc 99,9 Gew.-%, Dimethylformamid 720 ppm, Essigsaure 30 ppm, Wasser 80 ppm
und Dimethylamin < 5 ppm. Die Zusammensetzung entsprach den Spezifikationsan-
forderungen fur den Einsatz in der Faserherstellung.
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Patentanspriiche

Verfahren zur destillativen Reinigung von wasserhaltigem Roh-Dimethylacetamid
(Roh-DMAc), enthaltend DMAc, Leichtsieder und Schwersieder, wobei die
Leichtsieder und die Schwersieder unter Erhalt von Rein-DMAc in einer Kolonne
oder in mehreren hintereinander geschalteten Kolonnen abgetrennt werden, da-
durch gekennzeichnet, dass das Rein-DMACc als fliissiger Seitenstrom (4) aus der
einen Kolonne oder aus der letzten der mehreren Kolonnen abgezogen wird. "

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die eine Kolonne
eine Trennwandkolonne (TWK) ist, mit in Kolonnenléngsrichtung angeordneter
Trennwand (TW) die den Kolonneninnenraum in einen Zufihrbereich (A), einen
Entnahmebereich (B), einen oberen gemeinsamen Kolonnenbereich (C) und ei-
nen unteren gemeinsamen Kolonnenbereich (D) aufteilt, und dass das Rein-
DMAc aus dem Entnahmebereich (B) der Trennwandkolonne (TWK) abgezogen
wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die mehreren Kolon-
nen eine Hauptkolonne (HK) und eine Seitenabzugskolonne (SK) sind und dass
das Rein-DMAc aus der Seitenabzugskolonne (SK) abgetrennt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die
Kolonne, aus der das Rein-DMAc abgezogen wird, bei einem Kopfdruck kleiner
als 1 bar absolut, bevorzugt bei einem Kopfdruck im Bereich von 0,1 bis 0,7 bar
absolut, besonders bei einem Kopfdruck im Bereich von 0,2 bis 0,4 bar absolut,
betrieben wird.

Verfahren nach Anspruch 2 oder 4, dadurch gekennzeichnet, dass die Zufiihr-
stelle fiir das Roh-DMAc und die Entnahmestelle fiir das Rein-DMAc auf gleicher
Héhe in der Trennwandkolonne positioniert sind.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass es
kontinuierlich betrieben wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass der
Abtriebsteil der Hauptkolonne (HK) oder der Trennwandkolonne (TWK) 5 bis 30,
bevorzugt 10 bis 25, besonders bevorzugt 12 bis 18 theoretische Trennstufen
aufweist.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass die
Trennwandkolonne (TWK) oder die Hauptkolonne (HK) jeweils einen Sumpfver-
dampfer und einen Kondensator am Kolonnenkopf aufweisen.

Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die
Temperatur am Kopf der Trennwandkolonne (TWK) oder der Hauptkolonne (HK)
in einem Bereich von 40 bis 130°C, bevorzugt in einem Bereich von 50 bis 80°C,
besonders bevorzugt in einem Bereich von 50 bis 70°C, und die Temperatur im
Sumpf der Trennwandkolonne (TWK) oder der Hauptkolonne (HK) jeweils in ei-
nem Bereich von 90 bis 200°C, bevorzugt in einem Bereich von 110 bis 170°C,
besonders bevorzugt in einem Bereich von 120 bis 140°C, eingestellt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass die
Hauptkolonne (HK) einen gasformigen Seitenabzug aufweist und die Seitenab-
zugskolonne (SK) in Verstérkungsfahrweise betrieben wird.
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