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(57) Abstract: The invention relates to a method for cleaving Michael adducts that are contained in a fluid F at a weight proporti-
on of > 10 wt % and that were formed in the production of acrylic acid or esters thereof, in a cleaving device, which comprises a
pump P and a separation column K having installations that effect separation and a recirculation heat exchanger UW, wherein for
the purpose of feeding the cleaving energy, the pump P draws sump fluid from the sump chamber of the separation column K and
continuously feeds said sump fluid back into the sump chamber above the level of the sump fluid through the recirculation heat
exchanger UW, and wherein the pump P is a radial centrifugal pump having an open impeller.

(57) Zusammenfassung: Fin Verfahren zur Riickspaltung von in einer Fliissigkeit F mit einem Gewichtsanteil von > 10 Gew.-%
enthaltenen Michael-Addukten, die bei der Herstellung von Acrylsdure oder deren Ester gebildet wurde, in einer Riickspaltvor-
richtung, die eine Pumpe P, eine Trennkolonne K mit trennwirksamen Einbauten und einem Umlaufwérmeaustauscher UW um-
fasst, wobei zum Zweck der Zufuhr der Spaltenergie die Pumpe P aus dem Sumpfraum der Trennkolonne K Sumpffliissigkeit an-
saugt und iiber dem Umlaufwarmeaustauscher UW laufend oberhalb des Stands der Sumpffliissigkeit in den Sumpfraum zuriick-
getiihrt, und wobei die Pumpe P eine Radialkreiselpumpe mit offenem Laufrad ist.
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Verfahren zur Rickspaltung von in einer FlUssigkeit F enthaltenen Michael-Addukten,
die bei der Herstellung von Acrylsaure oder deren Ester gebildet wurden

Beschreibung

Vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Rlckspaltung von in einer Fllssigkeit F
mit einem Gewichtsanteil, bezogen auf das Gewicht der FlUssigkeit F, von > 10 Gew.-
% enthaltenen Michael-Addukten, die bei der Herstellung von Acrylsdure oder deren
Ester gebildet wurden, in einer Rlckspaltvorrichtung, die wenigstens eine Pumpe P,
eine Trennkolonne K, die von unten nach oben aus einem Sumpfraum, einem sich an
den Sumpfraum anschlielienden, trennwirksame Einbauten enthaltenden, Trennraum
(trennwirksamen Raum) und einem sich an diesen anschlielenden Kopfraum besteht
und in der der Druck in der Gasphase von unten nach oben abnimmt, sowie einen indi-
rekten Umlaufwarmeaustauscher UW, der wenigstens einen Sekundarraum und we-
nigstens einen, von dem wenigstens einen Sekundarraum durch eine materielle Trenn-
wand D getrennten, Primarraum aufweist, umfasst, bei dem man kontinuierlich die
FlUssigkeit F mit der Zufihrtemperatur T4 an einer Zuflhrstelle |, die sich oberhalb der
untersten trennwirksamen Einbauten in der Trennkolonne K befindet, in die Trennko-
lonne K hineinfuhrt, und an der tiefstgelegenen Stelle des Sumpfraums der Trennko-

lonne K mit der Pumpe P kontinuierlich einen Mengenstrom M der durch die trenn-
wirksamen Einbauten in den Sumpfraum ablaufenden Michael-Addukte enthaltenden
Flussigkeit mit einer Temperatur TSY entnimmt, so dass sich im Sumpfraum als Sumpf-
flissigkeit ein Stand S der in diesen ablaufenden Fllssigkeit einstellt, der weniger als
der halbe Abstand A, gemessen vom tiefstgelegenen Punkt der Trennkolonne K bis zur
Unterseite der untersten trennwirksamen Einbaute in der Trennkolonne K, betragt,
wahrend im Uber diesem Fllssigkeitsstand liegenden restlichen Raum des Sumpf-
raums ein Gasdruck GD besteht, sowie wenigstens einen Teilstrom | des Mengen-

stroms M durch den wenigstens einen Sekundarraum des indirekten Umlaufwarme-
austauschers UW hindurchfliihrt und dabei durch indirekten Warmeaustausch mit ei-
nem gleichzeitig durch den wenigstens einen Primarraum des Umlaufwarmeaustau-
schers UW hindurchgeflhrten fluiden Warmetrager auf eine oberhalb der Temperatur
TSV liegende Rickspalttemperatur TRS erwarmt, und von dem aus dem wenigstens
einen Sekundarraum des Umlaufwarmeaustauschers UW mit der Temperatur TRS her-

ausgefuhrten Stoffstrom M * an einer Zuflhrstelle I, die sich unterhalb der untersten
trennwirksamen Einbaute der Trennkolonne K und oberhalb des Stands S Sumpfflis-
sigkeit befindet, wenigstens einen Teilstrom Il in den Sumpfraum der Trennkolonne K
so zurlckflhrt, dass der wenigstens eine Teilstrom Il im Sumpfraum der Trennkolonne
K nicht auf die Sumpffllssigkeit gerichtet ist und wenigstens von einem der beiden

Strome M , M * einen Teilstrom als Reststrom ausschleust, mit der Malgabe, dass
die Ruckspalttemperatur TRS so bemessen ist, dass einerseits beim Durchstrémen des
wenigstens einen Sekundarraums des Umlaufwarmeaustauschers UW wenigstens

Figuren 1 bis 9
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eine Teilmenge der wenigstens einen im Teilstrom | enthaltenen Michael-Addukte unter
Ausbildung der zugehdrigen Ruckspaltprodukte rickgespalten wird, sowie andererseits
der in die Trennkolonne K zurlckgefuhrte wenigstens eine Teilstrom |l beim an der
Zuflhrstelle Il im Sumpfraum vorherrschenden Gasdruck GD siedet und die sich beim
Sieden ausbildende, wenigstens eine Teilmenge der Rlckspaltprodukte umfassende,
Gasphase dem zum Kopfraum der Trennkolonne K hin in der Trennkolonne K abneh-
menden Gasdruck folgend als Rickspaltprodukt enthaltender Gasstrom G in den Kopf-
raum der Trennkolonne K strémt, und der Gasstrom noch im Kopfraum der Trennko-
lonne K und/oder aus dem Kopfraum der Trennkolonne K herausgefuhrt durch direkte
und/oder indirekte Kiihlung teilweise kondensiert, das dabei gebildete Kondensat we-
nigstens teilweise als Rucklaufflissigkeit in die Trennkolonne K rlckgefuhrt und der bei
der partiellen Kondensation verbleibende Gasstrom ausgelassen wird.

Acrylsaure ist ein bedeutendes Zwischenprodukt, das beispielsweise im Rahmen der
Herstellung von Polymerisatdispersionen (dies auch in Form ihrer Ester mit Alkoholen)
sowie Wasser superabsorbierenden Polymerisaten Verwendung findet.

Acrylsdure ist unter anderem durch heterogen katalysierte Gasphasen-Partialoxidation
von Cs-Vorlauferverbindungen der Acrylsdure (unter diesem Begriff sollen insbesonde-
re solche chemischen Verbindungen zusammengefasst werden, die formal durch Re-
duktion von Acrylsaure erhaltlich sind; bekannte Cs-Vorlaufer von Acrylsaure sind z. B.
Propan, Propen, Acrolein, Propionaldehyd und Propionsaure; der Begriff soll aber auch
Vorlauferverbindungen der vorgenannten Verbindungen umfassen, wie z. B. Glycerin
(von Glycerin ausgehend kann Acrylsaure beispielsweise durch heterogen katalysierte
oxidative Dehydratisierung in der Gasphase erzeugt werden; vig. z. B. EP-A 1 710 227,
WO 06/114506 und WO 06/092272)) mit molekularem Sauerstoff an im festen Aggre-
gatzustand befindlichen Katalysatoren bei erhdhter Temperatur erhaltlich (z. B. die
Deutsche Anmeldung mit dem Aktenzeichen 102007055086.5 und die DE-A 10 2006
062 258).

Aufgrund zahlreicher im Verlauf der katalytischen Gasphasen-Partialoxidation erfol-
gender Parallel- und Folgereaktionen sowie aufgrund der im Rahmen der Partialoxida-
tion mit zu verwendenden inerten Verdlinnungsgase wird bei der katalytischen Gas-
phasen-Partialoxidation keine reine Acrylsaure, sondern ein Reaktionsgasgemisch (ein
Produktgasgemisch) erhalten, das im wesentlichen Acrylséure, die inerten Verdiin-
nungsgase und Nebenprodukte enthalt, aus welchem die Acrylsaure abgetrennt wer-
den muss.

Ublicherweise erfolgt die Abtrennung der Acrylsiure aus dem Reaktionsgasgemisch
unter anderem dadurch, dass die Acrylsaure durch Anwendung absorptiver und/oder
kondensativer Malnahmen zunachst aus der Gasphase in die kondensierte (flissige)
Phase Uberfuhrt wird. Die weitere Abtrennung der Acrylsaure aus der so erzeugten
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Flissigphase wird nachfolgend Ublicherweise Uber extraktive, destillative, desorptive,
kristallisative und/oder sonstige thermische Trennverfahren vorgenommen.

Alternativ kann Acrylsdure auch durch homogen katalysierte Verfahren ausgehend von
z. B. Acetylen (z. B. Reppe Prozess) oder Ethylen (Oxycarbonylierung) hergestellt
werden. Fir die Abtrennung der Acrylsdure aus den dabei resultierenden Reaktions-
gemischen gilt das Vorgenannte in entsprechender Weise.

Nachteilig an Acrylsdure und den vorgenannten Trennverfahren ist, dass Acrylsaure in
flissiger Phase befindlich zur Bildung von unerwinschten Nebenprodukten neigt.

Eine solche unerwlnschte Nebenreaktion ist die radikalische Polymerisation mit sich
selbst unter Ausbildung von Acrylsaurepolymerisat bzw. —oligomerisat. Nachteilig an
dieser Nebenreaktion ist, dass sie im Wesentlichen irreversibel ist, weshalb in radikali-
sches Acrylsaurepolymerisat gewandelte monomere Acrylsaure flr den Acrylsadureher-
stellprozess verloren ist und die Acrylsdureausbeute des Herstellverfahrens mindert.
Vorteilhaft an der unerwlnschten radikalischen Polymerisation von Acrylsaure ist je-
doch, dass sie durch Zusatz von Polymerisationsinhibitoren wenigstens gemindert
werden kann.

Letzteres trifft auf die zweite unerwiinschte Nebenreaktion von Acrylsaure in flissiger
Phase nicht zu. Bei dieser Nebenreaktion handelt es sich um die sogenannte Michael-
Addition eines Acrylsauremolekils an ein anderes Acrylsauremolekl, unter Ausbildung
eines dimeren Michael-Addukts (Michael-Diacrylséure), die sich durch weiterflhrende
Michael-Addition von Acrylsduremolekllen (,monomerer Acrylsaure®) an bereits gebil-
dete Michael-Addukte unter Ausbildung von Michael-Acrylsdureoligomeren fortsetzen
kann.

Solche Michael-Addukte lassen sich durch die allgemeine Formel |,

19 i
CHe=— C—C—0—{X—C—0—}—H (),

charakterisieren, in der n eine ganze Zahl > 1 ist, und —X- fir -CH>-CH>- oder flr

3 steht, wobei im Fall n > 2 alle X identisch oder auch verschieden sein kén-
nen. n ist grundsatzlich nicht beschrankt, bewegt sich jedoch in erster Linie im Bereich
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von 1 bis 15, bzw. von 1 bis 10. Im Beisein von protischen Sauren wie z. B. Wasser
sowie bei erhdhter Temperatur erfolgt die Michael-Addition beschleunigt.

Die Herstellung von Estern der Acrylsaure erfolgt grofdtechnisch Uberwiegend durch
direkte Umsetzung von Acrylsaure mit den entsprechenden Alkoholen in flissiger Pha-
se.

Allerdings fallen auch in diesem Fall zunachst, in der Regel flissige, Produktgemische
an, aus denen die Acrylsdureester abgetrennt werden muissen. Diese Produktgemi-
sche enthalten in der Regel radikalische Polymerisate der Ausgangsacrylsaure
und/oder der Produktester als unerwlnschte Nebenprodukte. Sie enthalten aber auch
Michael-Addukte der allgemeinen Formel (1), die sich aus der Ausgangsacrylsaure in
der flissigen Reaktionsphase in unvermeidbarer Weise bilden.

Aufgrund des Beiseins von freiem Alkohol im flussigen Veresterungsreaktionsgemisch
konnen die Michael-Addukte der allgemeinen Formel (1) durch Umsetzung (Substitution
oder Veresterung) mit solchem freiem Alkohol R-OH (R = organischer Rest) im Pro-
duktgemisch einer Acrylsdureveresterung zusatzlich wenigsten in einer gemaf der
beiden nachfolgenden allgemeinen Formeln (1) und (Ill) derivatisierten Form vorliegen,

i i
CHFC—C—O—EX—C—O%\TR (1), und

0
R—O—EX—Q—O#R any,

In denen X die gleiche Bedeutung wie in der allgemeinen Formel (1) besitzt und v und
w wiederum jeweils fUr eine ganze Zahl > 1 stehen (in erster Linie liegen v bzw. w im
Bereich von 1 bis 15, oder von 1 bis 10).

Verbindungen der allgemeinen Formeln (1), (II) und (1) sollen daher in dieser Schrift
unter der Bezeichnung ,Michael-Addukte” (die bei der Herstellung von Acrylsdure oder
deren Ester gebildet wurden) subsumieren. Fehlt in dieser Schrift das Prafix ,Michael”,
s0 meinen die Bezeichnungen ,Oligomerisat® und ,Polymerisat” die durch radikalische
Reaktion erwachsenden Verbindungen.

Im Unterschied zur radikalischen Polymerisation der Acrylsaure und/oder ihrer Ester
sind die Bildungsreaktionen der Michael-Addukte in typischer Weise reversible Bil-
dungsreaktionen. So ist es bekannt, aus Michael-Addukten (1), (I) und (Ill) z. B. durch
Einwirkung von Warme die in selbigen chemisch gebundenen Edukte Acrylsaure, Ve-
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resterungsalkohol und Ester der Acrylsdure mit dem Veresterungsalkohol wenigstens
teilweise ruckzubilden (vgl. z. B. DE-A 197 01 737, DE-A 23 39 519, EP-A 1 357 105,
EP-A 780 360). Da die Siedepunkte dieser Edukte in der Regel unterhalb jener der
zugehdrigen Michael-Addukte (aus denen sie rickgebildet wurden) liegen, kénnen die
riickgebildeten Edukte durch Uberlagerung eines entsprechenden Druckgefilles konti-
nuierlich aus dem Reaktionsgleichgewicht entfernt und die Rlckreaktion so sukzessive
vervollstandigt werden.

Eine so bewirkte Rlckgewinnung der in den Michael-Addukten chemisch gebunden
enthaltenen Edukte ist insofern erstrebenswert, als sich dadurch die Zielproduktaus-
beute bei der Herstellung von Acrylsdure oder ihren Estern erhdéhen lasst.

Aufgrund ihrer vergleichweise erhdhten Siedepunkte fallen die Michael-Addukte bei der
thermischen Auftrennung von flissigen Reaktionsproduktgemischen im Rahmen einer
Herstellung von Acrylsdure oder deren Ester in der Regel als Bestandteil von Sumpf-
flissigkeiten an. In typischer Weise enthalten solche Sumpffllissigkeiten, bezogen auf
ihr Gewicht, > 10 Gew.-% an Michael-Addukten.

Daruber hinaus enthalten solche Michael-Addukte enthaltende Fllssigkeiten neben
Acrylsdure und/oder deren Ester Ublicherweise noch andere Bestandteile, deren Sie-
depunkte von jenen der Michael-Addukte verschieden sind.

Diese Siedepunkte kdbnnen sowohl oberhalb als auch unterhalb jener der Michael-
Addukte liegen. Unterwirft man daher Michael-Addukte, die bei der Herstellung von
Acrylsdure oder deren Ester gebildet wurden, enthaltende FlUssigkeiten einem Verfah-
ren zur Rickspaltung der in ihnen enthaltenden Michael-Addukte durch Zufuhr thermi-
scher Energie (sowie gegebenenfalls im Beisein geeigneter Rickspaltkatalysatoren,
wird das dabei resultierende, wenigstens eine Teilmenge der Rickspaltprodukte ent-
haltende Spaltgas, vorzugsweise einer Gegenstrom-Rektifikation unterworfen, um die
im Spaltgas enthaltenen Rlckspaltprodukte mit erhohter Reinheit rickzugewinnen (vgl.
z. B. WO 2004/035514, EP-A 780 360 und DE-A 10 2007 004 960).

Ublicherweise wird daher ein Verfahren zur Riickspaltung von in einer Flissigkeit mit
einem Gewichtsanteil, bezogen auf das Gewicht der FlUssigkeit, von > 10 Gew.-% ent-
haltenen Michael-Addukten, die bei der Herstellung von Acrylsdure oder deren Ester
gebildet wurden, in einer Ruckspaltvorrichtung durchgefuhrt, wie sie in der Praambel
dieser Schrift beschrieben ist.

Als Pumpe P wird dabei normalerweise eine Radial-Kreiselpumpe mit geschlossenem
Laufrad eingesetzt (vgl. DE-A 102 28 859). Das Prinzip einer Kreiselpumpe erlautert
das nachfolgende Beispiel.
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RUhrt man mit einem Lo&ffel in einem mit Wasser geflllten Glas, so sinkt der Druck im
Zentrum und die FlUssigkeit steigt am Rand des Glases durch den dort herrschenden
héheren Druck nach oben.

Je schneller man ruhrt, desto hoher steigt die FlUssigkeit. Hatte das Glas eine seitliche
Bohrung oder einen Uberlauf oberhalb des urspriinglichen Pegels, dann wiirde dort
Wasser ausflielen. Bei einer Kreiselpumpe Ubernimmt die Funktion des Loéffels ein mit
Forderschaufeln ausgestattetes rotierendes Laufrad. Die zu fordernde FlUssigkeit, die
in die Pumpe eintritt, wird von den Forderschaufeln des rotierenden Laufrads mitgeris-
sen und dadurch zunachst auf eine Kreisbahn gezwungen. Auf dieser Bahn stréomt das
dabei durch Impulsiibertragung beschleunigte Fluid radial nach aufien, wo es durch
den Ablauf abfliet. Durch Erweiterung des Stromungsquerschnitts kann die erhéhte
Geschwindigkeit proportional in Druck umgewandelt werden. Wird die zu férdernde
Flussigkeit durch das Laufrad im Wesentlichen parallel zur Achse der Laufradantriebs-
welle befdrdert, spricht man von einer Kreiselpumpe mit axialem Laufrad, oder auch
von einer Axialkreiselpumpe.

Wird die zu férdernde Fllssigkeit durch das Laufrad im Wesentlichen quer zur Achse
der Laufradantriebswelle gefordert (radiale Strémung), spricht man von einer Kreisel-
pumpe mit radialem Laufrad, oder auch von einer Radialkreiselpumpe.

Da bei der Radialkreiselpumpe die zu fordernde FlUssigkeit radial, also senkrecht zur
Antriebswelle aus dem Laufrad austritt, erfordert das Wirkungsprinzip der Radialkrei-
selpumpe im Gegensatz zur Axialkreiselpumpe eine Umlenkung des Férderstroms.
Durch diese Stromungsumlenkung werden im Laufrad héhere Zentrifugenkrafte reali-
siert, die zu héheren Forderdrucken fUhren. Werden bei einem radialen Laufrad die
Laufradschaufeln auf beiden Seiten (oben und unten) mit je einer Scheibe verbunden
(Deckscheibe und Tragscheibe), so spricht man von einem geschlossenen radialen
Laufrad. Das VerschlieRen des radialen Laufrads erhdht den hydraulischen Wirkungs-
grad der Radialkreiselpumpe und stabilisiert das Laufrad im Betrieb. Aufgrund dieser
Vorteile ist die Radialkreiselpumpe mit geschlossenem radialen Laufrad die zur Férde-
rung von Flussigkeiten meist eingesetzte Pumpe.

Als nachteilig an der Verwendung einer Radialkreiselpumpe in einem Verfahren geman
der Praambel dieser Schrift hat sich jedoch erwiesen, dass sie keine stabile Langzeit-
forderleistung gewahrleistete. Vielmehr brach die Férderleistung von Zeit zu Zeit in
unsystematischer Weise ein.

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung bestand daher darin, ein verbessertes Ruck-
spaltverfahren zur Verflgung zu stellen.
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Demgemal wird ein Verfahren zur Ruckspaltung von in einer Flussigkeit F mit einem
Gewichtsanteil, bezogen auf das Gewicht der FlUssigkeit F, von > 10 Gew.-% (von we-
nigstens 10 Gew.-%) enthaltenen Michael-Addukten, die bei der Herstellung von Acryl-
saure oder deren Ester gebildet wurden, in einer Ruckspaltvorrichtung, die wenigstens
eine Pumpe P, eine Trennkolonne K, die von unten nach oben aus einem Sumpfraum,
einem sich an den Sumpfraum anschlieRenden, trennwirksame Einbauten enthalten-
den Trennraum und einen sich an diesen anschlieenden Kopfraum besteht und in der
der Druck in der Gasphase von unten nach oben abnimmt, sowie einen indirekten Um-
laufwdrmeaustauscher UW (,Spaltreaktor®), der wenigstens einen Sekundarraum und
wenigstens einen, von dem wenigstens einen Sekundarraum durch eine materielle
Trennwand D getrennten, Primarraum aufweist, umfasst, bei dem man kontinuierlich
die Flussigkeit F mit der ZufUhrtemperatur TZ an einer Zuflihrstelle |, die sich oberhalb
der untersten trennwirksamen Einbaute in der Trennkolonne K befindet, in die Trennko-
lonne K hineinfuhrt, und an der tiefstgelegenen Stelle des Sumpfraums der Trennko-

lonne K mit der Pumpe P kontinuierlich einen Mengenstrom M der durch die trenn-
wirksamen Einbauten in den Sumpfraum ablaufenden, Michael-Addukte enthaltenden
Flussigkeit mit einer Temperatur TSY entnimmt, so dass sich im Sumpfraum als Sumpf-
flissigkeit ein Stand S der in diesen ablaufenden Fllssigkeit einstellt, der weniger als
der halbe Abstand A, gemessen vom tiefstgelegenen Punkt der Trennkolonne K bis zur
Unterseite der untersten trennwirksamen Einbaute in der Trennkolonne K, betragt,
wahrend im Uber diesem FlUssigkeitsstand liegenden restlichen Raum des Sumpf-
raums ein Gasdruck GD besteht, sowie wenigstens einen Teilstrom | des Mengen-

stroms M durch den wenigstens einen Sekundarraum des indirekten Umlaufwarme-
austauschers UW hindurchflihrt und dabei durch indirekten Warmeaustausch mit ei-
nem gleichzeitig durch den wenigstens einen Primarraum des Umlaufwarmeaustau-
schers UW hindurchgeflhrten fluiden Warmetrager auf eine oberhalb der Temperatur
TSV liegende Rickspalttemperatur TRS erwarmt, und von dem aus dem wenigstens
einen Sekundarraum des Umlaufwarmeaustauschers UW mit der Temperatur TRS

rickgeflhrten Stoffstrom A * an einer Zufiihrstelle |l, die sich unterhalb der untersten
trennwirksamen Einbaute der Trennkolonne K und oberhalb des Stands S (des Flis-
sigkeitspegels (des FlUssigkeitsspiegels)) der Sumpfflissigkeit (der in den Sumpfraum
der Trennkolonne K ablaufenden Fllussigkeit) befindet, wenigstens einen Teilstrom Il in
den Sumpfraum der Trennkolonne K so zurlckfuhrt, dass der wenigstens eine Teil-
strom Il im Sumpfraum der Trennkolonne K nicht auf die Sumpffllssigkeit gerichtet ist,

und wenigstens von einem der beiden Strome M , M * einen Teilstrom als Reststrom
ausschleust, mit der Maligabe, dass die Rickspalttemperatur TRS so bemessen ist,
dass einerseits beim Durchstrémen des wenigstens einen Sekundarraums des Um-
laufwarmeaustauschers UW wenigstens eine Teilmenge der im wenigstens einen Teil-
strom | enthaltenen Michael-Addukte rlickgespalten wird, sowie andererseits der in die
Trennkolonne K zurtickgeflihrte wenigstens eine Teilstrom Il beim an der ZuflUhrstelle Il
im Sumpfraum vorherrschenden Gasdruck GD siedet und die sich beim Sieden ausbil-
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dende, wenigstens eine Teilmenge der Ruckspaltprodukte umfassende, Gasphase
dem zum Kopf der Trennkolonne K hin in der Trennkolonne K abnehmenden Gasdruck
folgend als Rickspaltprodukt enthaltender Gasstrom G in den (zum) Kopfraum der
Trennkolonne K strémt, und der Gasstrom G noch im Kopfraum der Trennkolonne K
und/oder aus dem Kopfraum der Trennkolonne K herausgeftihrt durch direkte und/oder
indirekte Klhlung teilweise kondensiert, das dabei gebildete Kondensat wenigstens
teilweise als Rucklaufflissigkeit in die Trennkolonne K rlckgefuhrt und der bei der par-
tiellen Kondensation verbleibende Gasstrom ausgelassen wird, zur Verfigung gestellt,
das dadurch gekennzeichnet ist, dass die Pumpe P eine Radialkreiselpumpe mit einem
halboffenen radialen Laufrad ist.

Unter einem halboffenen radialen Laufrad wird ein radiales Laufrad verstanden, das
nur eine Tragscheibe und keine Deckscheibe aufweist. Das heildt, bei einem halboffe-
nen Laufrad sind die Laufradschaufeln nur auf einer Seite mit einer Scheibe verbun-
den.

Radialkreiselpumpen mit geschlossenem oder mit halboffenem (radialem) Laufrad sind
z. B. beschrieben in Strdbmungsmaschinen, 5. Auflage, Teubner Verlag (2006) und in
Pumpen in der Feuerwehr, Teil |, EinfUhrung in die Hydromechanik, Wirkungsweise der
Kreiselpumpen, 4. Auflage 1998, Verlag W. Kohlhammer, Berlin.

Wie bereits beschrieben, wird bei einer Radialkreiselpumpe mit halboffenem radialem
Laufrad durch das sich drehende Laufrad (des mit der Antriebswelle verbundene For-
derelement) Arbeit in Form von Bewegungsenergie vom Laufrad auf die zu férdernde
Flissigkeit Ubertragen. Die Bewegungsenergie wird nach dem Laufrad z. B. in einem
Leitrad und/oder im Spiralgehduse der Pumpe zum Uberwiegenden Teil wieder in stati-
schen Druck (Druckenergie, Gesetz von der Erhaltung der Energien) umgewandelt.
Vom Prinzip her ist ein halboffenes radiales Laufrad eine einfach Scheibe (die Trag-
scheibe) auf der Schaufeln angebracht sind, wie es die Figur 1 beispielhaft zeigt. Durch
die Schaufeln entstehen Schaufelkanale, deren Querschnitt sich normalerweise von
innen nach aulen auf Grund des groler werdenden Umfangs sehr stark vergroflert
(siehe gestrichelte Linie in Figur 1). Durch diese Schaufelkanale lasst sich soviel zu
férdernde Fllssigkeit wegschleudern, wie in der Mitte des Laufrads zuflieRen kann. Im
Unterschied zum halb offenen Laufrad, das in Figur 1 beispielhaft gezeigt ist, werden
beim geschlossenen radialen Laufrad die Schaufelkanale in einfacher Weise durch
eine zweite Scheibe (die Deckscheibe) abgedeckt, die in der Mitte eine Offnung auf-
weist (siehe z. B. Figur 2). Die Draufsicht eines halboffenen radialen Schaufellaufrads
(Laufrads) zeigt beispielhaft die Figur 3. Die Schaufelkrimmung verlauft in der Regel
so, wie die naturliche Bahn eines Wassertropfens auf einer rotierenden runden, glatten
Tragscheibe aus der Sicht eines mitrotierenden Beobachters, wenn man den Wasser-
tropfen auf die Scheibenmitte fallen Iasst. Diese Schaufelform wird als ,rickwartsge-
krimmte* Schaufel bezeichnet.
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Es kdnnen prinzipiell aber auch bis leicht vorwartsgekrimmte Schaufeln (z. B. wie in
Figur 4) und auch schraubenférmige, d. h., in sich verdrehte, rickwartsgekrimmte
Schaufeln, die mit ihren Schneiden bis in den Laufradeintritt hineinragen und die zu
fordernde FlUssigkeit wie eine Schiffsschraube erfassen, verwendet werden (vgl. z. B.
Figur 5).

Die Funktionsweise einer Radialkreiselpumpe mit halboffenem radialem Laufrad ver-
deutlichen die Figuren 6a, 6b beispielhaft.

Die gezeigte Radialkreiselpumpe besteht aus dem Pumpengehause (a) und dem in
selbigem rotierenden halboffenen Laufrad (b), das mit Schaufeln (c) versehen ist. Die
zu férdernde Fllssigkeit tritt axial durch den Saugstutzen (d) ein. Sie wird durch die
Fliehkraft radial nach auRen gelenkt und vom Laufrad auf diesem Weg auf hohe Ge-
schwindigkeit beschleunigt. Das Pumpengehause hat die Aufgabe, die zu fordernde
Flussigkeit von allen Schaufelkanalen aufzufangen, damit diese durch die Druckaus-
gange (f) weitergeleitet werden kann. Das Pumpengehause hat aber gleichzeitig die
Aufgabe, Bewegungsenergie der FlUssigkeit in Druck umzuwandeln. Dazu wird in der
Regel ausgenutzt, dass eine Querschnittsvergréfierung die Geschwindigkeit der Flis-
sigkeit herabsetzt und dadurch einen Druckanstieg bewirkt. Zur Querschnittsvergrofie-
rung sind zwei konstruktive Ausfihrungen des Pumpengehauses Ublich. Als eine Aus-
fihrungsform kommen haufig Spiralgehause zur Anwendung.

Ein solches umschlie3t das Laufrad in Spiralform (e). Der Querschnitt erweitert sich in
Richtung auf den Druckausgang (siehe zunehmende Kreisradien in Figur 6b).

Die durchflieRende Flissigkeit wird dadurch verlangsamt, was eine gleichzeitige
Druckzunahme bedeutet. Anstelle der Spirale verwendet man, besonders bei mehrstu-
figen Pumpen, auch feststehende Leitrader (g). Das Leitrad ist im Pumpengehause
eingebaut und als Ringraum ausgebildet. Es umschlie3t das Laufrad. Im Leitrad sind
Leitschaufeln (h) angeordnet, die zueinander sich nach auRen hin stetig erweiternde
Kanale bilden (vgl. auch Figur 7 in der Draufsicht). Bei dieser Ausfihrung wird die
Flissigkeit nicht direkt in das Pumpengehause geschleudert, sondern sie durchflief3t
zunachst die Schaufelkanale des Leitrads. Durch die Erweiterung in Fliel3richtung be-
wirken diese wiederum eine Verlangsamung der FlieRgeschwindigkeit und den da-
durch bedingten Druckaufbau. Die Richtung der Leitradkanale ist der Richtung der
Laufradkanale normalerweise entgegengesetzt und entspricht am inneren Umfang des
Leitrads der Richtung der Austrittsgeschwindigkeit der ForderflUssigkeit aus dem Lauf-
rad. Selbstverstandlich kann auch eine Kombination von Laufrad und Spiralgehause
angewendet werden. Das heildt, die zu férdernde Fllssigkeit wird erst im Leitrad ge-
sammelt, bevor sie ins Spiralgehause gelangen kann.
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Wahrend bisher im Wesentlichen nur der Pumpraum beschrieben wurde, soll nachfol-
gend noch auf den Antriebsraum eingegangen werden. Schnelllaufende Kraftmaschi-
nen wie z. B. Elektromotoren, Verbrennungsmotoren oder Dampfturbinen treiben das
Laufrad in direkter Kupplung an. Die Kupplung wird durch eine Antriebswelle bewerk-
stelligt. Deren Lagerung kann ausschlie3lich im Antriebsraum untergebracht sein, wie
dies die Figur 3 der EP-A 1 092 874 zeigt. Erfindungsgemaf bevorzugt sind der Pump-
raum und der Antriebsraum durch einen Trennraum voneinander getrennt.

Mit Vorteil ist der Trennraum mit einem Sperrmedium geflllt, das aus einem Sperrgas
und/oder aus einer Sperrflussigkeit besteht und von der zu férdernden Fllssigkeit stoff-
lich verschieden oder mit dieser stofflich identisch sein kann. Mit weiterem Vorteil er-
folgt keine Lagerung der Antriebswelle innerhalb des Pumpraums. Der Druck des
Sperrmediums ist normalerweise gréfier als der Druck im Pumpraum und als der Druck
im Antriebsraum. Ferner ist es anwendungstechnisch zweckmafig, wenn der durch
den Trennraum flhrende Abschnitt der Antriebswelle sowohl zum Pumpraum als auch
zum Antriebsraum hin jeweils mit der Antriebswelle fest und undurchlassig verbundene
Gleitelemente tragt, die auf den durch die Antriebswelle durchstoRenen Innenwanden
des Trennraums abdichtend gleiten (Prinzip der doppelt (auf beiden Seiten) wirkenden
Gleitelement (z. B. Ring)dichtung).

In der Regel ist der Druck im Trennraum wenigstens 1 bar gréRer, als der Druck an der
dem Gleitelement gegentberliegende Stelle im Pumpraum. Haufig betragt dieser
Druckunterschied > 2 bar, oder > 3 bar. Ublicherweise wird dieser Druckunterschied <
10 bar betragen. Wird als Sperrmedium beim erfindungsgemafen Verfahren ein Gas
verwendet, so handelt es sich bevorzugt um ein Sauerstoff enthaltendes Gas, da mo-
lekularer Sauerstoff auf Acrylsdure und ihre Ester polymerisationsinhibierend wirkt.

Diese polymerisationsinhibierende Wirkung entfaltet sich insbesondere im Zusammen-
hang mit den in der Fllssigkeit F Ublicherweise enthaltenen Polymerisationsinhibitoren
wie z. B. Phenothiazin oder Methoxyphenol. Selbstverstandlich kann die Flussigkeit F
beim erfindungsgemafien Verfahren aber auch jeden anderen bekannten Polymerisati-
onsinhibitor enthalten.

Bevorzugt betragt der Sauerstoffgehalt eines solchen Sperrgases 3 bis 21 Vol.-% (Bei-
spielsweise kann auch Kreisgas als Sperrgas verwendet werden).

Bei erfindungsgemaf zu fordernden Flussigkeiten, deren Flammpunkt (bestimmt nach
DIN EN 57) < 50 °C betragt, ist ein Sauerstoffgehalt eines Sperrgases von 4 bis 10
Vol.-% ganz besonders bevorzugt. Wird beim erfindungsgemafen Verfahren eine
Sperrflissigkeit verwendet (z. B. 2-Ethylhexanol), so wird diese vorzugsweise so ge-
wahlt, dass sie mit der zu férdernden FlUssigkeit vertraglich ist.
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Fir das erfindungsgemafie Verfahren bevorzugte Sperrflissigkeiten sind Mischungen
aus Ethylenglykol und Wasser oder die beiden FlUssigkeiten fir sich.

Besonders bevorzugt sind dabei solche Mischungen, deren Gehalt an Ethylenglycol 30
bis 40 Gew.-% betragt. Die angesprochenen Ethylenglycol-/Wasser-Mischungen zei-
gen ein ausgezeichnetes Viskositatsverhalten und zeigen sich darUber hinaus unter
Ublichen Aullenbedingungen vergleichsweise gefrierresistent. Im Rahmen des erfin-
dungsgemafen Verfahrens sind Sperrflissigkeiten gegenlber Sperrgasen bevorzugt.
Als abdichtend wirkende Gleitelemente enthalten sie in der Regel Gleitringdichtungen.
Diese bestehen aus einem mit der Antriebswelle fest verbundenen und mit Antriebs-
welle umlaufenden Gleitring und einem in der Trennrauminnenwand feststehenden
Gleitring.

Eine Feder drickt den Gleitring normalerweise mit einer Vorspannung von 1 bis 2 bar
gegen den Gegenring. Sie wird im Betrieb um den erhdhten Druck des zwischen den
Gleitringdichtungen befindlichen Sperrmediums erganzt. Durch den erhdhten Druck
des Sperrmediums im Vergleich zum auf der Druckseite der Pumpe herrschenden
Druck wird ein Austreten der zu fordernden FlUssigkeit aus dem Pumpraum verhindert.

Infolge des erhdhten Drucks im Sperrmedium tritt normalerweise stetig etwas Sperr-
medium in die geforderte Fllssigkeit. Im Fall einer Sperrfllissigkeit kann diese Leckrate
0,2 bis 5 ml/h betragen, bei 1 m3/h bis 4000 m3/h an Férderstrom. Flr Sperrgase be-
tragt die Leckrate bezogen auf den gleichen Forderstrom 12 bis 150 Nml/h Sperrgas.
Aus Vorratsbehaltern wird die Leckrate erfindungsgemal zweckmafig kontinuierlich
erganzt.

Das Sperrmedium, z. B. die Sperrfllssigkeit, kann so auch zur Schmierung der Gleit-
flachen beitragen. Nahere Angaben zur Berechnung und Konstruktion von axialen
Gleitringdichtungen finden sich in E. Mayer: Berechnung und Konstruktion von axialen
Gleitringdichtungen, Konstruktion 20, 213 — 219 (1968). Es sei an dieser Stelle noch
festgehalten, dass in dieser Schrift unter einem Lager ganz allgemein ein Maschinen-
element zum Tragen oder Fuhren von relativ zueinander beweglichen Maschinenteilen
verstanden werden soll, wobei es die auftretenden Krafte aufnimmt und auf das Ge-
hause, Bauteil oder Fundament ableitet.

Eine fur das erfindungsgemafie Verfahren in besonders vorteilhafter Weise geeignete
Radialkreiselpumpe ist die Radialkreiselpumpe KSB CPKN-C1.V 200 - 400, der KSB
Aktiengesellschaft in D-67227 Frankenthal (Pfalz), mit doppelt wirkender Gleitringdich-
tung und einem Ethylenglycol/Wasser-Gemisch als Sperrfllssigkeit.

Allerdings wird vorgenannte Radialkreiselpumpe in ihrer StandardausfUhrung nur mit
geschlossenem radialem Laufrad geliefert. FUr einen erfindungsgemafien Einsatz die-
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ser Pumpe muss daher zuvor die Deckscheibe von den Laufradschaufeln entfernt wer-
den (CPK = Chemienormpumpe; N = verstarkter Lagerstuhl zur verbesserten Lagerung
der Antriebswelle; C1 = DIN Werkstoff 1.4408, V = VDMA Werkstoff-Schliissel, 200 =
Nennweite Druckseite in mm, 400 = Laufraddurchmesser in mm).

Das erfindungsgemalie Verfahren eignet sich unter anderem im Fall von Fllssigkeiten
F, die Michael-Addukte enthalten, die bei der Herstellung von Estern der Acrylsdure mit
ein- oder zweiwertigen (eine oder zwei Hydroxylgruppen aufweisenden) Alkoholen (z.
B. Ci- bis C10-, bzw. bis Cs-Alkoholen), insbesondere Alkanolen, gebildet werden
(durch direkte Umsetzung der Acrylsaure mit dem jeweiligen Alkohol). Dies trifft insbe-
sondere dann zu, wenn es sich beim jeweiligen Alkohol um ein Ci- bis Cio-Alkanol (z.
B. um ein Cs- bis C1o-, oder um Cs- bis Cs-Alkanol) handelt. Zu diesen Estern der Ac-
rylsaure gehoren z. B. Hydroxyethylacrylat, 4-Hydroxybutylacrylat, Hydroxypropylacry-
lat, Methylacrylat, n-Butylacrylat, iso-Butylacrylat, tert.-Butylacrylat, Ethylacrylat, 2-
Propylheptylacrylat sowie 2-Ethylhexylacrylat.

Das erfindungsgemalle Verfahren ist aber auch anwendbar im Fall von Flissigkeiten
F, die Michael-Addukte enthalten, die bei der Herstellung von Estern der Acrylsdure mit
Aminoalkoholen wie z. B. Aminoethanol, N-Methylaminoethanol und N,N-Dimetyl-
aminoethanol gebildet werden (durch direkte Umsetzung der Acrylsaure mit dem jewei-
ligen Alkohol).

Derartige Michael-Addukte enthaltende Fllssigkeiten F sind z. B. in den Schriften EP-A
780 360, DE-A 197 01 737, DE-A 2339519, DE-AS 1279015 und EP-A 1 357 105 (ein-
schlief3lich ihrer Entstehung) offenbart.

In einfacher Weise fallen sie z. B. an, wenn man bei einer in der Regel sdurekatalysier-
ten Veresterung von Acrylsaure mit Alkoholen (z. B. einwertigen Alkanolen) vom dabei
resultierenden Produktgemisch die nicht umgesetzten Ausgangsstoffe und den gebil-
deten Acrylester, die im Vergleich zu den relevanten Michael-Addukten normalerweise
leichter fliichtig sind, rektifikativ abtrennt, so dass sich die Michael-Addukte im Rektifi-
kationssumpf anreichern und diese Sumpffllssigkeit eine typische, nach ihrer Entnah-
me aus der Rektifikationskolonne erfindungsgeman zu behandelnde Flussigkeit F bil-
det. Dabei kann die Veresterung sowohl in einem Losungsmittel als auch ohne L6-
sungsmittelzusatz durchgefUhrt worden sein.

In der Regel enthalten erfindungsgemal zu behandelnde Flussigkeiten F, auch dieje-
nigen, deren in ihnen enthaltene Michael-Addukte bei der Herstellung von Acrylsaure
gebildet wurden, wenigstens (>) 20 Gew.-%, oder wenigstens 30 Gew.%, oder wenigs-
tens 40 Gew.-% (jeweils ihres Gewichts) an Michael-Addukten. In der Regel liegt der
vorstehende Gehalt an Michael-Addukten in erfindungsgemaf zu behandelnden (ei-
nem erfindungsgemafien Verfahren zu unterwerfenden) Flissigkeiten F jedoch bei <
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90 Gew.-%, meist < 80 Gew.-% und oft < 70 Gew.-% oder sogar < 60 Gew.-% (die
Analyse von erfindungsgemaf zu behandelnden FlUussigkeiten F erfolgt in der Regel
mittels GC und HPLC).

In typischer Weise kann eine einem erfindungsgemafien Verfahren zu unterwerfende
Flussigkeit F, deren in ihr enthaltene Michael-Addukte bei der Herstellung eines Esters
der Acrylsaure gebildet wurden (z. B. eines Ci- bis C10- bzw. bis Cs-Alkanols bzw.
-Alkohols oder eines Cs- bis Cs-Alkanols bzw. -Alkohols, oder eines C4 bis C4-Alkanols
bzw. -Alkohols) z. B. die folgenden Gehalte aufweisen:

1 bis 30 Gew.-%  Acrylsaureester,

40 bis 80 Gew.-% Michael-Addukte, und als Restmenge im wesentli-
chen Polymerisationsinhibitor (typisch 0,1 bis 2
Gew.-%) und radikalisches Polymerisat (in der Re-
gel wenigstens 15 Gew.-%) der Acrylsaure und des
Acrylsdureesters.

In der Regel bestehen die Michael-Addukte dabei zu wenigstens 50 Gew.-% ihres Ge-
samtgewichtes aus Michael-Addukten der allgemeinen Formel IIl.

Haufig wird einer einem erfindungsgemafien Verfahren zu unterwerfenden Fllssigkeit
F vorab der Rickspaltung noch Spaltkatalysator zugesetzt, um diejenige Temperatur
zu erniedrigen, bei der bereits in nennenswertem Umfang eine Rickspaltung erfolgt.
Als solche Rlckspaltkatalysatoren kommen z. B. Mineralsduren wie z. B. Schwefelsdu-
re und Phosphorsaure, von Acrylsdure verschiedene organische Sauren wie z. B. Al-
kyl- oder Arylsulfonsauren wie Methansulfonsaure oder p-Toluolsulfonsaure in Be-
tracht. Auch kbnnen Amine zugesetzt werden, wie es z. B. die DE-A 10 2006 062 258
beschreibt. Grundsatzlich kdnnen beim erfindungsgemafiien Verfahren alle in der Lite-
ratur bekannten (vgl. z. B. WO 2004/035514, EP-A 780 360, EP-A 1 357 105, DE-A
2339519, DE-AS 1 279 015, WO 2004/035514, JP-A 178949, DE-A 197 01 737) Spalt-
katalysatoren mitverwendet werden.

Bezogen auf ihr an Spaltkatalysatoren freies Gewicht kann die FlUssigkeit z. B. 0,01 -
20 Gew.-% an Spaltkatalysatoren zugesetzt enthalten, bevor sie einem erfindungsge-
mafen Verfahren unterworfen wird.

Flissigkeiten F, die Michael-Addukte enthalten, die bei der Herstellung von Acrylsaure
gebildet wurden, fallen z. B. bei Verfahren zur Herstellung von Acrylsaure an, bei de-
nen man ein durch katalytische Gasphasen-Partialoxidation einer Cs-Vorlauferver-
bindung der Acrylsaure erhaltenes, Acrylsaure enthaltendes, Produktgasgemisch, ge-
gebenenfalls nach zuvor erfolgter Kiihlung, in sich selbst aufsteigend unter Seitenab-
zug einer rohen Acrylsaure in einer mit trennwirksamen Einbauten versehenen Trenn-
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kolonne fraktionierend kondensiert, und die dabei gebildete, Michael-Addukte der Ac-
rylsdure enthaltende FlUssigkeit aus dem Sumpf der Kondensationskolonne kontinuier-
lich herausfuhrt und als FlUssigkeit F der Ruckspaltung der darin enthaltenen Michael-
Addukte der Acrylsaure zufthrt (vgl. z. B. DE-A 10 2007 004 960, WO 2004/035514,
DE-A 10 2006 062 258 und die Deutsche Anmeldung mit dem Aktenzeichen

10 2008 001 435.4).

In typischer Weise kann eine solche erfindungsgeman zu behandelnde Flissigkeit F,
einschlielllich gegebenenfalls vorab einer Durchfihrung des erfindungsgemafien Ver-
fahrens zugesetzter (Rlck)Spaltkatalysatoren enthalten:

10 bis 50 Gew.-%

wenigstens 40 Gew.-%

bis zu 25 Gew.-%
bis zu 2 Gew.-%
bis zu 15 Gew.-%

Acrylsdure-Michael-Oligomere (Michael-
Addukte),

radikalisches Acrylsdurepolymerisat,
monomere Acrylsaure,
Polymerisationsinhibitor, und

sonstige Verbindungen.

Haufig enthalten solche Fllussigkeiten F auch:

Sie kdnnen aber auch enthalten:

oder:

10 bis 50 Gew.-%

40 bis 80 Gew.-%
5 bis 20 Gew.-%
0,1 bis 2 Gew.-%
1 bis 15 Gew.-%

10 bis 40 Gew.-%

50 bis 70 Gew.-%
5 bis 15 Gew.-%
0,1 bis 1 Gew.-%
1 bis 15 Gew.-%

15 bis 35 Gew.-%
50 bis 70 Gew.-%
5 bis 15 Gew.-%

0,1 bis 1 Gew.-%

Acrylsdure-Michael-Oligomere
(Michael-Addukte),

radikalisches Acrylsdurepolymerisat,
monomere Acrylsaure,
Polymerisationsinhibitor, und
sonstige Verbindungen.

Acrylsdure-Michael-Oligomere,
(Michael-Addukte)

radikalisches Acrylsaurepolymerisat,
monomere Acrylsaure,
Polymerisationsinhibitor, und
sonstige Verbindungen;

Acrylsdure-Michael-Oligomere,
radikalisches Acrylsdurepolymerisat,
monomere Acrylsaure,
Polymerisationsinhibitor, und
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1 bis 15 Gew.-% sonstige Verbindungen.

Haufig sind dabei in den Fllssigkeiten F 40 bis 60 Gew.-% der in ihnen enthaltenen
Acrylsdure-Michael-Oligomere lediglich Acrylsaure-Michael-Dimere und 15 bis
30 Gew.-% Acrylsauresaure-Michael-Trimere.

Selbstverstandlich kdnnen dem erfindungsgemafien Verfahren zu unterwerfende FlUs-
sigkeiten F auch resultieren, wenn die im Produktgasgemisch der heterogen katalysier-
ten Gasphasenpartialoxidation enthaltene Acrylsdure durch Absorption in ein Absorpti-
onsmittel in die flussige Phase Uberflhrt und die Acrylsdure nachfolgend mittels rekiifi-
kativer und/oder kristallisativer Trennverfahren aus dem Absorbat abgetrennt wird, wie
es z. B. die DE-A 103 36 386 und die DE-A 29 01 783 offenbart.

In der Regel enthalten erfindungsgemal zu behandelnde FlUssigkeiten F, bezogen auf
ihr Gewicht, wenigstens 10 Gew.ppm, haufig wenigstens 50 Gew.ppm und vielfach
wenigstens 150 Gew.ppm an Polymersationsinhibitor. In der Regel betragt der Gehalt
an Polymerisationsinhibitoren von Flussigkeiten F in gleicher Weise bezogen < 1 Gew.-
%, oder < 0,5 Gew.-%. Neben Phenothiazin und/oder Hydrochinonmonomethylether
und deren Folgeprodukte kommen als solche Polymerisationsinhibitoren auch Verbin-
dungen wie Alkylphenole (z. B. o-, m- oder p-Kresol (Methylphenol)), Hydroxyphenole
(z. B. Hydrochinon), Tocopherole (z. B. o-Tocopherol) und N-Oxyle wie Hydroxy -
2,2,6,6-tetramethyl-piperidi-N-oxyl und die anderen in der Literatur bekannten Inhibito-
ren in Betracht.

Bei den von Acrylsaure, den Estern von Acrylsaure sowie den Michael-Addukten ver-
schiedenen Bestandteilen von FlUssigkeiten F handelt es sich in erster Linie um bei
Normaldruck héher als Acrylsaure und ihre Ester siedende Verbindungen.

Bei Bedarf konnen sie auch Tenside zugesetzt enthalten, wie es z. B. in der Deutschen
Anmeldung mit dem Aktenzeichen 10 2008 001 435.4 beschrieben ist.

Als Trennkolonne K kénnen flr das erfindungsgemafe Verfahren grundsatzlich alle an
sich bekannten Typen von Rektifikationskolonnen verwendet werden.

Dies sind alle trennwirksame Einbauten enthaltenden Kolonnen, wobei als trennwirk-
same Einbauten z. B. Packungen, Flllkdrperschittungen und/oder Boden in Betracht
kommen. Die trennwirksamen Einbauten verfolgen den Zweck, die Austauschflache
zwischen in der Trennkolonne K aufsteigender Gasphase und in der Trennkolonne K
ablaufender FlUssigkeit zu vergrofiern und dadurch sowohl den Stoff- als auch den
Warmeaustausch zwischen beiden Phasen zu verbessern. Sie sind sowohl fur in der
Trennkolonne K aufsteigendes Gas als auch in der Trennkolonne K ablaufende Flls-
sigkeit durchlassig.
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Erfindungsgeman bevorzugt enthalt die Trennkolonne K nur Boden und/oder Packun-
gen. Als Boden werden dabei mit Vorteil Dual-Flow-Bdden verwendet und mit beson-
derem Vorteil enthalt die Trennkolonne K ausschlie3lich Dual-Flow-Bdden als trenn-
wirksame Einbauten.

Unter Dual-Flow-Bdden werden in dieser Schrift Platten mit einfachen Durchtrittstellen
(Locher, Schlitze etc.) verstanden. Das in der Trennkolonne K aufsteigende Gas und
die in der Trennkolonne absteigende FlUssigkeit treten entgegengesetzt strémend
durch die gleichen Durchtrittstellen. Der Querschnitt der Durchtrittstellen wird in an sich
bekannter Weise der Belastung der Trennkolonne K angepasst. Ist er zu klein, strémt
das aufsteigende Spaltgas mit so hoher Geschwindigkeit durch die Durchtrittstellen,
dass die in der Trennkolonne K absteigende Flussigkeit im Wesentlichen ohne Trenn-
wirkung mitgerissen wird. Ist der Querschnitt der Durchtrittstellen zu grof3, bewegen
sich aufsteigendes Spaltgas und absteigende Fllssigkeit im Wesentlichen ohne Aus-
tausch aneinander vorbei und der Boden lauft Gefahr, trocken zu laufen. Ublicherweise
weisen Dual-Flow-Bdden kein Ablaufrohr auf, das sie mit dem nachsten Boden verbin-
det. Selbstredend kann jeder Dual-Flow-Boden mit den Wanden der Rektifikationsko-
lonne bundig abschlieRen. Er kann aber auch Uber Stege mit diesen verbunden sein.
Mit abnehmender Belastung der Rektifikationskolonne laufen Dual-Flow-Béden im Un-
terschied zu hydraulisch abgedichteten Querstrombdden trocken.

Die Durchtrittstellen der Dual-Flow-Bdden sind bevorzugt kreisrunde Lécher mit einem
innerhalb des Bodens einheitlichen Kreisdurchmesser. Letzterer betragt zweckmafig
10 bis 30 mm. Im oberen Teil der Kolonne betragt er mit Vorteil 10 bis 20 mm. Bzw. 10
bis 15 mm, und im unteren Teil der Trennkolonne K betragt er mit Vorteil 20 bis 30 mm.
Die kreisrunden Locher sind Uber einen individuellen Dual-Flow-Boden vorzugsweise in
strenger Dreiecksteilung gleichmafig angeordnet (vlg. DE-A 102 30 219). Ferner zeigt
der Stanzgrat der in den Dual-Flow-Bdden herausgestanzten Durchtrittséffnungen in
der Trennkolonne K bevorzugt nach unten. Ublicherweise sind die Dual-flow-Béden in
der Trennkolonne K aquidistant angeordnet. In typischer Weise liegt der Bodenabstand
bei 300 bis 500 mm. Gunstig ist auch ein Bodenabstand von 400 mm.

Die Zufuhrstelle I, an der die FlUssigkeit F in die Trennkolonne K hineingefihrt wird,
befindet sich erfindungsgemald oberhalb der untersten trennwirksamen Einbauten in
der Trennkolonne K. Im Fall einer Bodenkolonne befindet sich die Zufihrstelle | somit
oberhalb des untersten Bodens.

Handelt es sich bei der Trennkolonne K um eine reine Packungskolonne, befindet sich
die Zufuhrstelle | oberhalb der untersten Packung.

Eine reine Dual-Flow-Boden Trennkolonne K kann beim erfindungsgemalfien Verfahren
bis zu 60 Dual-Flow-Bdden oder mehr enthalten. Mit Vorteil weisen diese ein Off-
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nungsverhaltnis (das Verhaltnis D : U, gebildet aus dem Flachenanteil des Bodens, der
fur das Spaltgas durchldssig ist (D) und der Gesamtflache des Bodens (U) von 10 bis
20 %, bevorzugt von 10 bis 15 % auf.

Erfindungsgemal vorteilhaft befindet sich die Zufhrstelle | im Fall einer reinen Dual-
Flow-Bodenkolonne (z. B. mit > 40 &quidistanten) Dual-Flow-Bdden im Bereich des,
von unten nach oben betrachtet, vierten bis zehnten Dual-Flow-Boden. Anwendungs-
technisch zweckmaflig entspricht die Zuflhrtemperatur TZ der FlUssigkeit F an der Zu-
fUhrstelle | derjenigen Temperatur, die die in der Trennkolonne K absteigende FlUssig-
keit an dieser Stelle aufweist. Mit Vorteil weichen die beiden vorgenannten Temperatu-
ren um nicht mehr als 10 % (bezogen auf ihren arithmetischen Mittelwert) voneinander
ab. Anwendungstechnisch zweckmaRig ist die Trennkolonne K ebenso wie ihre Zufihr-
und Abfuhrleitungen gegen die Umgebung warmeisoliert.

In der Regel sind Trennkolonnen K mit 2 bis 25 theoretischen Boden ausreichen. Als
theoretischer Boden (oder theoretische Trennstufe) soll dabei diejenige Raumeinheit
des trennwirksame Einbauten enthaltenden Trennraums der Trennkolonne K verstan-
den werden, die eine Stoffanreicherung entsprechend dem thermodynamischen
Gleichgewicht ohne Energieverlust bewirkt.

Vorzugsweise befindet sich die ZufUhrstelle | einer erfindungsgemaf verwendeten
Trennkolonne K im Bereich des, von unten nach oben betrachtet, zweiten bis achten
theoretischen Bodens.

Die Erzeugung der Rcklaufflissigkeit flr die Trennkolonne K kann durch direkte
und/oder indirekte Kihlung des in den (zum) Kopfraum der Trennkolonne K strémen-
den Gasstroms G erfolgen. Erfindungsgemal vorteilhaft wird die Methode der direkten
Kdhlung angewendet.

Dazu wird in einfachster Weise der durch die oberste trennwirksame Einbaute der
Trennkolonne K in den darUber befindlichen Kopfraum strébmende Gasstrom G einer
Quenchvorrichtung zugeflhrt, die z. B. in den Kopfraum integriert sein kann (in diesem
Fall ist der Kopfraum vom Trennraum z. B. Uber einen Kaminboden abgetrennt; Sumpf-
raum und Kopfraum enthalten keine trennwirksamen Einbauten).

Grundséatzlich kann die Quenchvorrichtung aber auch aus der Trennkolonne K raumlich
ausgelagert sein. Als eine solche Quenchvorrichtung kénnen alle im Stand der Technik
fur diesen Zweck bekannten Vorrichtungen (z. B. Sprihwéascher, Venturiwascher, Bla-
sensaulen oder sonstige Apparate mit berieselten Oberflachen) eingesetzt werden,
wobei vorzugsweise Venturi-Wascher oder SprUhkuhler verwendet werden. Mit Vorteil
wird eine Gleichstromvorrichtung (z. B. eine mit PrallplattendUlse) verwendet. Zur indi-
rekten Kihlung der Quenchfllssigkeit wird diese Ublicherweise Uber einen (indirekten)



10

15

20

25

30

35

40

WO 2010/066601 PCT/EP2009/066063

18
Warmeubertrager bzw. Warmeaustauscher gefuhrt. Diesbezuglich eignen sich alle
gangigen Warmeubertrager oder Warmeaustauscher. Als bevorzugt seien Rohrbin-
delwarmeaustauscher, Plattenwarmeaustauscher und Luftklhler genannt. Geeignete
KldhIimedien sind Luft beim entsprechenden Luftklhler und Kihlflissigkeiten, insbe-
sondere Wasser (z. B. Oberflichenwasser), bei den anderen Kuhlvorrichtungen. An-
wendungstechnisch zweckmafig wird als Quenchflissigkeit eine Teilmenge des beim
Quenchen gebildeten Kondensats verwendet. Die andere Teilmenge des beim Quen-
chen gebildeten Kondensats wird normalerweise im wesentlichen als Rucklaufflissig-
keit auf die oberste trennwirksame Einbaute in der Trennkolonne K rlckgefuhrt (bei
Bedarf kann auch ein Teil des Kondensats ausgelassen werden). Selbstredend kann
die Kondensation auch ausschliefdlich mit in den Kopfraum integrierten und/oder aus
dem Kopfraum ausgelagerten indirekten Warmeaustauschern durchgefthrt werden,
indem der Gasstrom G durch diese hindurchgeflhrt wird.

Anwendungstechnisch vorteilhaft wird die Trennkolonne K polymerisationsinhibiert be-
trieben. Als solche Polymerisationsinhibitoren kénnen flr diesen Zweck prinzipiell alle
im Stand der Technik fur Acrylmonomere bekannten Polymerisationsinhibitoren einge-
setzt werden. Beispielhaft genannt seien als solche Phenothiazin (PTZ) und p-
Methoxyphenol (MEHQ).

Haufig werden diese beiden kombiniert angewendet. Zweckmaligerweise werden sie
der Rucklaufflissigkeit in reinem Ruckspaltprodukt geldst zugesetzt. MEHQ wird vor-
zugsweise als Schmelze zudosiert.

Die Zufuhrstelle Il (darunter wird die Stelle im Sumpfraum der Trennkolonne K verstan-
den, an der der Teilstrom Il aus der Zulaufleitung in den Sumpfraum austritt) befindet
sich beim erfindungsgemalien Verfahren unterhalb der untersten trennwirksamen Ein-
baute der Trennkolonne K und oberhalb des Stands S der Sumpfflissigkeit (der in den
Sumpfraum der Trennkolonne K ablaufenden FlUssigkeit). Erfindungsgemafd vorteilhaft
ist der Stand S der (der Sumpfflissigkeit) in den Sumpfraum ablaufenden FlUssigkeit
so eingestellt, dass er weniger als 40 %, vorzugsweise weniger als 30 % und beson-
ders bevorzugt weniger als 20 % des Abstands A betragt. In der Regel wird der Stand
S jedoch nicht weniger als 5 % des Abstands A betragen (Sicherheitsflissigkeitsstand).

Erfindungsgeman vorteilhaft wird diese Sicherheitshthe mit geringem Sumpffllssig-
keitsvolumen realisiert, in dem man im Sumpfraum Verdrangungskdérper anbringt oder
den Sumpfraum zu seinem unteren Ende hin einzieht (vgl. Fig. 6 der DE-A 103 32 758
oder auch die EP-A 1 095 685 sowie Figur 1 der DE-A 10 2004 015 727).

Mit besonderem Vorteil ist der Sumpfraum zu seinem unteren Ende hin eingezogen
und der Stand S der in den Sumpfraum ablaufenden FlUssigkeit (der Stand der Sumpf-
flussigkeit) befindet sich in dem Abschnitt des Sumpfraums, in dem der Sumpfraum
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eingezogen ist (d. h., in dem Abschnitt, in welchem er einen verkleinerten Innendurch-
messer aufweist).

In der Regel befindet sich die Zufuhrstelle Il beim erfindungsgemafien Verfahren we-
nigstens 0,25 ¢ A oberhalb des Stands S der Sumpffllssigkeit (oberhalb des Flissig-
keitsspiegels (Pegels) der Sumpfflissigkeit).

Erfindungsgemald erfolgt die RuckfUhrung des Teilstroms Il in den Sumpfraum der
Trennkolonne K so, dass der Teilstrom Il im Sumpfraum der Trennkolonne K nicht auf
die Sumpfflissigkeit gerichtet ist (d. h., die Verlangerung des Strémungsvektors derje-
nigen Stromung mit der der Teilstrom Il aus der entsprechenden Zuleitung in den
Sumpfraum austritt, trifft nicht auf die Sumpfflissigkeit, sondern auf einen von der
Sumpfflissigkeit verschiedenen materiellen Gegenstand (z. B. die Wand des Sumpf-
raums, eine Prallplatte etc.).

In einfacher Weise ist die vorgenannte erfindungsgemafiie Bedingung dadurch zu ver-
wirklichen, dass der Teilstrom Il horizontal in den Sumpfraum hineinstrémt (z. B. Uber
einen einfachen Zulaufstutzen).

Mit Vorteil erfolgt der Zustrom des Teilstroms Il in den Sumpfraum der Trennkolonne K
jedoch aus einer in den Sumpfraum hineingeflhrten Leitung A, deren Austrittsdffnung
im Sumpfraum zwar nach unten zeigt, jedoch nicht auf die Sumpfflissigkeit, sondern
auf eine Prallvorrichtung A gerichtet (auf einen Stromungsverteiler gerichtet) ist, die
(der) im Sumpfraum oberhalb des Stands S der Sumpfflissigkeit angebracht ist, und
die den Teilstrom Il bei seinem Aufprall auf der Prallvorrichtung nach oben gerichtet
umlenkt (vgl. z. B. Figur 1 der DE-A 10 2004 015 727).

Wird in der Trennkolonne K als Schleppmittel (Schleppgas oder auch Unterstitzgas)
fur die Rickspaltprodukte (Spaltprodukte) ,Strippgas® mitverwendet, so wird dieses
beim erfindungsgemalien Verfahren ebenfalls oberhalb des Stands S der SumpfflUs-
sigkeit und unterhalb der untersten trennwirksamen Einbauten der Trennkolonne K in
den Sumpfraum der Trennkolonne K gefihrt (und strémt von dort aus in den Kopfraum
der Trennkolonne K). Letzteres wiederum so, dass der Gasstrom im Sumpfraum der
Trennkolonne K nicht auf die Sumpfflissigkeit gerichtet ist (d. h., die Verlangerung des
Stromungsvektors, mit der der Gasstrom aus der entsprechenden Zuleitung in den
Sumpfraum austritt, trifft nicht auf die SumpfflUssigkeit).

In einfacher Weise ist dies dadurch zu verwirklichen, dass der Strippgasstrom horizon-
tal in den Sumpfraum hineinstromt (z. B. Uber einen einfachen Zulaufstutzen). Die Zu-
fOhrstelle dafir kann sich sowohl oberhalb als auch unterhalb der Zuflihrstelle Il befin-
den.
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Mit Vorteil erfolgt der Zustrom eines Strippgasstroms in den Sumpfraum der Trennko-
lonne K jedoch aus einer in den Sumpfraum hineingefuhrten Leitung B, deren Aus-
tritts6ffnung im Sumpfraum nach unten zeigt, jedoch nicht auf die Sumpfflissigkeit
sondern auf eine Prallvorrichtung B gerichtet (auf einen Stromungsverteiler gerichtet)
ist, die (der) im Sumpfraum oberhalb des Stands S der Sumpffllssigkeit angebracht ist,
und die den Strippgasstrom bei seinem Aufprall auf der Prallvorrichtung nach oben
gerichtet umlenkt (vgl. z. B. Figur 1 der DE-A 10 2004 015 727).

Anwendungstechnisch zweckmalig wird der Teilstrom |l Uber eine mit ihrer Austritts-
offnung A auf eine Prallvorrichtung A gerichtete Leitung A und simultan dazu ein
Strippgasstrom Uber eine mit ihrer Austrittséffnung B auf eine Prallvorrichtung B gerich-
tete Leitung B in den Sumpfraum der Trennkolonne K hineingefiihrt. Dabei kdnnen sich
die Prallvorrichtung A und mit dieser auch die Austrittsoffnung A sowohl oberhalb als
auch unterhalb der Prallvorrichtung B und der zu ihr gehdrigen Austrittséffnung B be-
finden. Anwendungstechnisch bevorzugt umhiillt die Leitung A die Leitung B (beide
Leitungen bilden (vorzugsweise gegeneinander thermisch isoliert) ein ,koaxiales Dop-
pelrohr®) und die Austrittsdffnungen A und B befinden sich im wesentlichen auf dersel-
ben H6he und die Prallvorrichtung B ist mit der Prallvorrichtung A identisch.

Aus Grinden der Polymerisationsinhibierung enthalt das Strippgas vorzugsweise mo-
lekularen Sauerstoff. Als solches kommt z. B. Luft, an Sauerstoff entreicherte Luft
und/oder Kreisgas in Betracht. Unter Kreisgas wird dabei das Restgas verstanden, das
verbleibt, wenn man aus dem Produktgasgemisch der zur Herstellung von Acrylsaure
angewandten heterogen katalysierten Gasphasenpartialoxidation einer Cs-Vorlaufer-
verbindung (z. B. Propen, Propan, Acrolein, Glycerin) die Acrylsdure durch Absorption
mit einem flissigen Absorptionsmittel oder durch fraktionierende Kondensation in den
flussigen Aggregatzustand Uberfuhrt (vgl. z. B. WO 2004/035514, DE-A 103 32 758,
DE-A 10 2007 004 960). Die Uberwiegende Menge dieses Restgases wird im Kreis in
die Partialoxidation rlickgefihrt, um das Reaktionsgasgemisch zu verdinnen.

In der Regel wird aus dem vorgenannten Restgas vorab seiner Verwendung als Stripp-
gas noch eine wassrige Phase auskondensiert, die in der Regel Restmengen an Acryl-
saure enthalt (Sauerwasser), die aus dieser wassrigen Phase durch Extraktion mit ei-
nem organischen Extraktionsmittel in das resultierende Extrakt abgetrennt werden
kann. Vorab einer Verwendung des Restgases als Strippgas im erfindungsgemalien
Verfahren, kann das Restgas auch noch zum Freistrippen der Acrylsdure aus vorge-
nanntem Extrakt eingesetzt worden sein (vgl. DE-A 10 2007 004 960). Normalerweise
wird das Strippgas mit einer Temperatur zugefihrt, die unterhalb von TSV und oberhalb
von 100 °C, teilweise oberhalb von 150 °C, liegt.

Bezogen auf 1 kg von an der ZufUhrstelle | je Stunde zugefihrte Fllssigkeit F, kann der
zugeflhrte Strippgasstrom z. B. 1 bis 100 kg/h betragen. Strippgas wird insbesondere



10

15

20

25

30

35

40

WO 2010/066601 PCT/EP2009/066063

21

dann mitverwendet, wenn der Umlaufwarmeaustauscher UW ein Zwangsumlaufent-
spannungswarmeaustauscher ist.

Durch die Zudosierung von Strippgas kann der Partialdruck der (Rick)Spaltprodukte in
der Trennkolonne K in entsprechender Weise abgesenkt werden, wie durch das Auf-
pragen (Anlegen) von vermindertem Druck (Unterdruck).

Wird beim erfindungsgemafien Verfahren der Trennkolonne K kein Strippgas zugefUhrt
wird am Kolonnenkopf ein Arbeitsdruck angewendet, der vorteilhaft unterhalb von 1 bar
liegt (und z. B. 100 mbar betragt).

Wird ein Strippgas mitverwendet, liegt der Arbeitsdruck am Kopf der Trennkolonne Kin
der Regel bei einem Druck von > 1 bis 3 bar, bevorzugt 1,5 bis 2,5 bar.

Die Temperatur TSV der im Sumpfraum mit dem Stand S befindlichen Sumpfflissigkeit
liegt in der Regel im Bereich von 130 bis 250 °C, haufig 150 bis 190 °C und vielfach
160 bis 180 °C.

Die Differenz TRS — TSU wird beim erfindungsgemafen Verfahren in der Regel wenigs-
ten 2 °C, vorzugsweise wenigstens 5 °C oder wenigstens 10 °C betragen. Normaler-
weise wird vorgenannte Temperaturdifferenz jedoch < 100 °C, haufig sogar < 80 °C
und oft < 50 °C betragen. Relativ zueinander sollten beide Temperaturen beim erfin-
dungsgemaiien so gewahlt werden, dass die Rlckspaltrate im Spaltreaktor groer ist,
als die Schwersiederbildungsrate im Sumpf der Trennkolonne K.

Bei einem erfindungsgemal einzusetzenden indirekten Umlaufwarmeaustauscher UW
erfolgt die WarmeuUbertragung nicht im durch Mischen erzwungenen direkten Kontakt
zwischen fluidem Warmetrager und zu erwarmendem flissigem Gemisch. Vielmehr
erfolgt die WarmeUbertragung indirekt zwischen den durch eine Trennwand getrennten
Fluiden. Die flr den Warmetransport aktive Trennflaiche des Warmeubertragers (War-
meaustauschers) wird als Warmeaustausch- oder Ubertragungsflache bezeichnet, und
der Warmetransport folgt den bekannten Gesetzen des Warmedurchgangs.

Erfindungsgemal wesentlich ist, dass beim erfindungsgemafien Verfahren der indirek-
te Umlaufwarmeaustauscher UW sowohl vom fluiden Warmetrager als auch von der
Flissigkeit F durchstrémt wird. D. h., beide strébmen in den Warmeaustauscher hinein
und anschlieflend wieder heraus (der eine durchstromt den wenigstens einen Primar-
raum und der andere den wenigstens einen Sekundarraum).

Als fluide Warmetrager kommen fur das erfindungsgemafe Verfahren grundsatzlich
alle méglichen heillen Gase, Dampfe und Fllssigkeiten in Betracht.
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In erster Linie zahlt dazu Wasserdampf, der sich auf unterschiedlichen Drlicken und
Temperaturen befinden kann. Haufig ist es gunstig, wenn der Wasserdampf beim
Durchstromen des indirekten Warmeaustauschers kondensiert (Sattdampf).

Alternativ kommen als fluide Warmetrager Ole, Schmelzen, organische Fliissigkeiten

sowie heilde Gase in Betracht. Beispiele dafur sind Siliconverbindungen wie Tetraaryl-
silikat, Diphenyl enthaltendes Gemisch aus 74 Gew.-% Diphenylether und 26 Gew.-%
Diphenyl, das Azeotrop aus Diphenyl und Diphenylether, chloriertes nichtbrennendes

Diphenyl sowie Mineraldle und Druckwasser.

Der Unterschied (TW — TSY) zwischen derjenigen Temperatur TW, mit der der fluide
Warmetrager bei der DurchfUhrung des erfindungsgemalfien Verfahrens in den wenigs-
tens einen Primarraum des Umlaufwarmeaustauschers UW eintritt und derjenigen
Temperatur TSY, mit der der wenigstens eine Teilstrom | im Wesentlichen in den we-
nigstens einen Sekundarraum desselben Umlaufwdrmeaustauschers UW eintritt, kann
z. B. 1 bis 150 °C, haufig 5 bis 100 °C, oder 10 bis 80 °C, vielfach 20 bis 60 °C, oder
vorzugsweise 15 bis 35 °C betragen.

Fir das erfindungsgemafie Verfahren geeignete indirekte Umlaufwarmeaustauscher
sind insbesondere Doppelrohr-, Rohrblndel-, Rippenrohr-, Spiral- oder Plattenwarme-
Ubertrager. Doppelrohrwarmelbertrager bestehen aus zwei ineinanderliegenden Roh-
ren.

Mehrere dieser Doppelrohre kdnnen zu Rohrwanden verbunden werden. Das Innen-
rohr kann glatt oder zum Verbessern des Warmelbergangs mit Rippen versehen sein.
Auch kann in Einzelfallen ein Rohrblndel das Innenrohr vertreten. Die im Warmeaus-
tausch stehenden Fluide kdnnen sich im Gleichstrom oder im Gegenstrom bewegen.
Die Flussigkeit F wird erfindungsgemaf zweckmaldig im Innenrohr aufwarts gefordert
und heiller Wasserdampf stromt z. B. im Ringraum abwarts.

Besonders geeignet fur das erfindungsgemale Verfahren sind Rohrblndelwdrmeiber-
trager als Umlaufwarmeaustauscher UW. Sie bestehen normalerweise aus einem ab-
geschlossenen weiten Mantelrohr, das die an Rohrbdden befestigten zahlreichen glat-
ten oder gerippten Ubertragerrohre kleinen Durchmessers umschlieRt.

Der Abstand von Rohrmitte zu Rohrmitte der Blindelrohre betragt anwendungstech-
nisch zweckmaRig das 1,3- bis 2,5-fache der RohraulRendurchmesser. Die entstehen-
de grole spezifische Warmeaustauschflache — als Austauschflache je Einheit des
Raumbedarfs - ist ein Vorzug des Rohrbindelwarmeubertragers. Die senkrecht oder
waagrecht angeordneten Rohrblindelwarmeubertrager unterscheiden sich u. a. in der
Rohrfiihrung. Die Ubertragerrohre kénnen gerade, U-férmig gebogen oder auch als
mehrgangiges Spiralrohrbindel ausgeflhrt sein.
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Der erfindungsgemal zu erwarmende wenigstens eine Teilstrom | stromt erfindungs-
gemaR bevorzugt innerhalb der Ubertragerrohre (grundsatzlich kann er aber auch im
die Ubertragerrohre umgebenden Raum und der Warmetréger in den Ubertragerrohren
stromen). Der fluide Warmetrager (vorzugsweise Wassersattdampf) strémt erfindungs-
gemaRk zweckmaRig auRerhalb der Ubertragerrohre. Leitbleche zur besseren Fiihrung
des fluiden Warmetragers im Mantelraum sind erfindungsgeman zweckmafig und die-
nen in der Regel dem Zusatzzweck, die Ubertragerrohre zu stitzen. Die Leitbleche
erhdhen in der Regel die Stréomungsgeschwindigkeiten im Mantelraum und u. a. damit
die Warmeubergangszahlen. Die Strédmung verlauft im Mantelraum mit Vorteil quer zu
den Ubertragerrohren. Nach der Strémungsrichtung des Mantelraumfluids in Bezug auf
die Ubertragerrohre sind z. B. Langsstrom- und Kreuzstrom- sowie Querstromrohrbiin-
delwarmeulbertrager unterscheidbar. Grundsatzlich kann der fluide Warmeubertrager
auch maanderférmig um die Ubertragerrohre bewegt und lediglich (iber den Rohrbiin-
delwarmeaustauscher betrachtet im Gleich- oder Gegenstrom zum erfindungsgeman
zu erwdrmenden flussigen Gemisch gefihrt werden. Auch Spiralrohrblndel-
WarmelUlbertrager nutzen in der Regel die Vorteile des Kreuzstroms. Die Rohre wech-
seln — von Lage zu Lage - rechts-linksgangig ab. Das Mantelraumfluid flie3t im Gegen-
strom zum Rohrfluid und umstrémt die Spiralrohre im Kreuzstrom.

Im Einstromrohrblndelwarmelbertrager bewegt sich der erfindungsgemaf zu erwar-
mende wenigstens eine Teilstrom | durch alle Ubertragerrohre in der gleichen Rich-
tung.

Mehrstromrohrblndelwarmelbertrager enthalten in einzelne Sektionen unterteilte
Rohrblndel (in der Regel enthalten die einzelnen Sektionen eine identische Anzahl von
Rohren). Trennwande teilen sich an die Rohrbdden (durch die die Ubertragerrohre ab-
gedichtet gefuhrt und an denen sie befestigt sind) anschlieRende Kammern in Ab-
schnitte auf und lenken den aus einer Sektion in den Kammerteil eintretenden wenigs-
tens einen Teilstrom | in eine zweite Sektion um und damit zurtick. Der erfindungsge-
maf zu erwdrmende wenigstens eine Teilstrom | durchflie3t je nach Anzahl der Sekti-
onen die Lange des Rohrblndelwarmelbertragers mehrmals (zweimal, dreimal, vier-
mal etc.) mit hoher Geschwindigkeit in alternierender Richtung (Zweistrom-, Dreistrom-,
Vierstrom- etc. —rohrblindelwarmeulbertrager). WarmeUlbergangszahl und Austausch-
weg nehmen entsprechend zu.

Plattenwarmeubertrager (Plattenwarmeaustauscher) sind normalerweise nach Art der
Filterpressen in der Regel aus gewellten oder anderweitig profilierten, mit Kanalen fir
den fluiden Warmetrager und das aufzuwarmende flissige Gemisch versehenen Plat-
ten (in der Regel aus Graphit oder Metall, z. B. Edelstahl) in kompakter Bauweise zu-
sammengesetzt. Die beiden Warme austauschenden Fluide flielen dann im Gleich-,

Gegen- und/oder Querstrom als dinne Schichten wechselnd (z. B. auf- und abwarts)

durch ihre Kammerreihen und stehen an beiden Kammerwanden miteinander in War-
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meubertragung. Die gewellten Plattenprofile erhdhen die Turbulenz und verbessern die
WarmeUlbergangszahlen. Fir den erfindungsgemaflen Zweck geeignete Plattenwar-
meaustauscher sind z. B. beschrieben in der EP-A 107 9194, der US-A 6,382,313, der
EP-A 123 2004 und der WO 01/32301. Rohrblindelwarmeaustauscher sind z.B. be-
schrieben in der EP-A 700 893, EP-A 700 714 und DE-A 443 1949. Spiral- und Rippen-
rohrwarmeaustauscher findet man z. B. beschrieben in Vauck/Mdller, Grundoperatio-
nen chemischer Verfahrenstechnik, 4. Auflage, Verlag Theodor Steinkopf, Dresden
(1974) sowie in Ullmanns Encyclopadie der technischen Chemie, Band 2, Verfahrens-
technik | (Grundoperationen), 4. Auflage, 1972, S. 432 ff.

Fir das erfindungsgemafie Verfahren wesentlich ist, dass der wenigstens eine Teil-
strom | durch den wenigstens einen Sekundarraum des indirekten Umlaufwarmeaus-
tauschers UW, mit Hilfe der Pumpe P, zwangsgefordert wird. Erfindungsgemaf bevor-
zugt werden zur Durchfuhrung des erfindungsgemafien Verfahrens daher als Umlauf-
warmeaustauscher UW Zwangsumlaufréhrenwarmeaustauscher (Zwangsumlaufrohr-
blndelwarmelbertrager) eingesetzt.

Vorzugsweise wird der wenigstens eine Teilstrom | dabei in den Réhren derselben
zwangsgefordert.

Beispielsweise kann zur Durchfihrung des erfindungsgemafien Verfahrens ein
Dreistromrohrblindelwarmetbertrager verwendet werden, durch dessen Rohre der
wenigstens eine Teilstrom | zwangsgefordert wird.

D. h., die Rohrinnenrdume bilden die Sekundarrdume des Warmeubertragers. Die Au-
Renrohrdurchmesser kdnnen 38 mm betragen, bei einer Wanddicke der Rohre von 2
mm. Bei einer Lange der Rohre von 4800 mm betragt deren Gesamtzahl anwendungs-
technisch zweckmafig 234 (jeweils 78 Rohre flr eine Stromungsrichtung). Die Rohrtei-
lung betragt gleichzeitig vorteilhaft 48 mm (30°-Teilung). Durch 9 zwischen den Rohr-
bdden (in denen die Austauscherrohre befestigt sind) angebrachte Umlenkscheiben
(Scheibendicke: jeweils 5 mm) wird der die Warmeutbertragerrohre umgebende zylind-
rische Raum (Primarraum) in 10 Langsabschnitte (Segmente) unterteilt. Alle 9 Umlenk-
scheiben sind im Prinzip kreisformig. Der Kreisdurchmesser betragt 859 mm. An jeder
der kreisformigen Umlenkscheiben ist jedoch ein halbmondférmiges Kreissegment ab-
geschnitten, dessen Flache 35,8 % der Gesamtflache betragt, so dass ein entspre-
chender Durchtritt fir Wasserdampf als Warmetrager entsteht, wobei diese Durchtritte
aufeinanderfolgend alternierend einander gegenlberliegend angebracht sind (im Ubri-
gen sind die Umlenkbleche an der Behalterwand abdichtend befestigt; dort wo die
WarmeUbertragerrohre auf die Umlenkbleche stolden, sind entsprechende Bohrungen
in den Umlenkblechen). Durch den die WarmeUbertragerrohre umgebenden Raum wird
als Warmetrager anwendungstechnisch zweckmanig Wasserdampf geflhrt. Der Eintritt
von Wasserdampf und dem wenigstens einen Teilstrom | in den Dreistromrohrblndel-
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warmeUbertrager befindet sich anwendungstechnisch glnstig auf derselben Seite des
WarmeUlbertragers.
Alternativ kann fur das erfindungsgemafe Verfahren auch ein Dreizehnstromrohrbin-
delwarmedlbertrager eingesetzt werden, durch dessen Rohre der wenigstens eine Teil-
strom | zwangsgeférdert wird (so wie nachfolgend beschrieben im weiteren Verlauf
dieser Schrift als Dreizehnstromrohrbindelwarmetbertrager D* bezeichnet). Erfin-
dungsgemal vorteilhaft ist der Zylinder, der den Primarraum umschlief3t, dabei mit
einem Kompensator (AbmafRe Kompensator: Durchmesser = 2,075 m; Hohe = 670
mm; 3 Faltenbalge; Einbauort auf halber Hohe des senkrecht ausgerichteten Primar-
raums) ausgestattet, der die spannungsarme Warmeausdehnung des Apparates beim
Aufheizen und Abkuhlen ermoglicht.

Die Aulienrohrdurchmesser kdnnen wiederum 38 mm betragen, bei einer Wanddicke
der Rohre von 2 mm. Bei einer Lange der Rohre von 5000 mm betragt deren Gesamt-
zahl anwendungstechnisch zweckmallig 1066 (jeweils 82 Rohre flr eine Stromungs-
richtung). Die Rohrteilung betragt gleichzeitig vorteilhaft 47 mm (60°-Teilung). Durch 9
zwischen den Rohrbdden (in denen die Austauscherrohre befestigt sind) angebrachte
Umlenkscheiben (Scheibendicke: jeweils 10 mm) wird der die WarmeUbertragerrohre
umgebende zylindrische Raum (Primarraum) in 9 Langsabschnitte (Segmente) unter-
teilt. Alle 9 Umlenkscheiben sind im Prinzip kreisformig. Der Kreisdurchmesser betragt
1734 mm. An jeder der kreisformigen Umlenkscheiben ist jedoch ein halbmondférmi-
ges Kreissegment abgeschnitten, dessen Flache 15 % der Gesamtflache betragt, so
dass ein entsprechender Durchtritt fir Wasserdampf als Warmetrager entsteht, wobei
diese Durchtritte aufeinanderfolgend alternierend einander gegenlberliegend ange-
bracht sind (im Gbrigen sind die Umlenkbleche an der Behalterwand abdichtend befes-
tigt; dort wo die WarmeuUbertragerrohre auf die Umlenkbleche stofen, sind entspre-
chende Bohrungen in den Umlenkblechen). Durch den die Warmeubertragerrohre um-
gebenden Raum wird als Warmetrager anwendungstechnisch zweckmalig Wasser-
dampf geflhrt. Der Eintritt von Wasserdampf und dem wenigstens einen Teilstrom | in
den Dreizehnstromrohrbindelwarmeulbertrager befindet sich anwendungstechnisch
glnstig auf derselben Seite des WarmeUlbertragers.

Der Arbeitsdruck auf der Druckseite der Pumpe P (vorab Eintritt des wenigstens einen
Teilstroms | in den wenigstens einen Sekundarraum des Umlaufwarmeaustauschers
UW) betragt beim erfindungsgemafien Verfahren haufig 4 bis 6 bar.

Im Ubrigen kann z. B. wie in der DE-AS 12 79 015, der EP-A 780 360, der

DE-A 197 01 737, der DE-A 23 39 519, der DE-A 29 01 783, der DE-A 103 32 758, der
Deutschen Anmeldung mit dem Aktenzeichen 10 2008 001 435.4, der

DE-A 10 2006 062 258, der DE-A 10 2007 004 960 sowie der WO 2004/035514 be-
schrieben, verfahren werden.
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Haufig ist bei erfindungsgemalien Verfahren der Zwangsumlaufwarmeaustauscher
auch als ein Zwangsumlaufentspannungswarmetbertrager, vorzugsweise ein Zwang-
sumlaufrohrblndelentspannungswarmeulbertrager ausgebildet. Dieser ist im Unter-
schied zum Fall eines reinen Zwangsumlaufwarmetbertragers von der ZufUhrstelle Il in
der Trennkolonne K normalerweise durch eine Drosselvorrichtung (z. B. im einfachsten
Fall durch eine Lochblende (oder sonstige Blende); alternativ kommt auch ein Ventil in
Betracht) getrennt.

Durch vorstehende MafRnahme wird ein Sieden des umgepumpten wenigstens einen
Teilstroms | innerhalb des wenigstens einen Sekundarraums des Warmeubertragers
((Warmeaustauschers) — z. B. in den Rohren des Rohrblndelwarmedlbertragers) un-
terdriickt. Der umgepumpte wenigstens eine Teilstrom | wird innerhalb des wenigstens
einen Sekundarraums bezlglich des im Sumpfraum der Trennkolonne K herrschenden
Gasdrucks GD vielmehr Uberhitzt und der Siedprozess so vollstandig auf die Durchtritt-
seite der Drosselvorrichtung verlagert (d. h., der Inhalt der Rohre des Rohrbindelwar-
meubertragers liegt einphasig vor, der Rohrblindelwarmetbertrager fungiert lediglich
als Uberhitzer). Die Drosselvorrichtung trennt den WarmeUbertrager (Warmeaustau-
scher; z. B. Rohrblndelwarmeaustauscher) und die Zufihrstelle Il druckseitig und er-
moglicht durch geeignet Wahl der Leistung der erfindungsgemafiien Pumpe die Einstel-
lung eines oberhalb des im Sumpfraum herrschenden Gasdrucks GD liegenden Dros-
selvordrucks, der oberhalb des zur Temperatur TRS gehdrigen Siededrucks des aus
dem wenigstens einen Sekundarraum des Warmeubertragers ausstromenden Stoff-

stroms M * liegt. Die Siedeverdampfung findet in Strémungsvorrichtung erst hinter der
Drossel statt. Die Anwendung von Zwangsumlaufentspannungswarmeaustauschern
UW ist beim erfindungsgemafien Verfahren bevorzugt.

Der Unterschied zwischen dem Drosselvordruck und dem im Sumpfraum vorliegenden
Gasdruck GD betragt dabei typisch 0,1 bis 5 bar, haufig 0,2 bis 4 bar und vielfach 1 bis
3 bar.

Die Temperatur des aus dem wenigstens einen Sekundarraum des Zwangsumlaufent-

spannungswarmeaustauschers UW herausstréomenden Stoffstroms M * liegt beim Ver-
lassen des wenigstens einen Sekundarraums (noch vor der Drossel) in der Regel we-
nigstens 5 °C oberhalb von TSY,

Von wenigstens einem der beiden Stréme M , M * wird beim erfindungsgemalien Ver-
fahren ein Teilstrom als Reststrom ausgeschleust und seiner Entsorgung, z. B. seiner

Verbrennung, zugefihrt. Bezogen auf den Strom M betragt der Reststrom in der Re-
gel <1 Gew.-%.
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Erfindungsgemaf bevorzugt wird lediglich ein Teilstrom des Stromes M zum Zweck
seiner Entsorgung ausgelassen, und zwar bevor der dann verbleibende Teilstrom | des

Stromes M in den wenigstens einen Sekundarraum des Umlaufwarmeaustauschers
UW eintritt. Durch Zusatz eines organischen Lésungsmittels (z. B. Methanol) wird die-
ser zu entsorgende Teilstrom fluid gehalten.

Der Unterschied zwischen dem als Bestandteil der Flussigkeit F der Riuckspaltvorrich-

tung zugefihrten Massenstrom an Michael-Addukten (m «in) und dem als Bestandteil
des vorgenannten Reststroms ausgeschleusten Massenstrom an Michael-Addukten

(m aus) ist beim erfindungsgemafien Verfahren ein Mafd flr den Wirkungsgrad des
Ruckspaltverfahrens.

In der Regel betragt [( m1 ein - 11 aus)/ M ein] X 100 % (= Wirkungsgrad Q des Ruckspalt-
verfahrens) beim erfindungsgemafRen Verfahren wenigstens 20 %, vorzugsweise we-
nigstens 30 % oder wenigstens 40 %. Vielfach betragt Q beim erfindungsgemaflien
Verfahren wenigstens 50 %. In glinstigen Fallen (bei groRer Verweilzeit) kann Q nahe-
zu 100 % betragen. In der Regel betragt Q beim erfindungsgemaflen Verfahren jedoch

< 90 %. Bei Bedarf kann die Entnahme des Mengenstroms M (sein Ansaugen durch
die Pumpe P) aus dem Sumpfraum der Trennkolonne K durch einen Trombenbrecher
hindurch erfolgen.

Der Erfolg der erfindungsgemafien Verfahrensweise wird darauf zurlckgefuhrt, dass es
in der Sumpffllssigkeit (auf deren Weg zur Pumpe <p) in geringem Umfang noch zu
Ruckspaltungen von in der Sumpfflissigkeit enthaltenen Michael-Addukten kommt.
Liegt die Temperatur der Sumpffliissigkeit oberhalb des Siedepunktes des am leichtes-
ten siedenden Ruckspaltproduktes, bildet selbiges (trotz in der Sumpfflissigkeit nach
unten zunehmenden hydrostatischen Druck) kleinste Gasblaschen, deren Auftrieb in
der Sumpffllssigkeit wenigstens teilweise nicht ausreichend ist, um sich der Saugwir-
kung der Pumpe P zu entziehen (ohne eine solche fortgesetzte Rickspaltung ware die
von der Pumpe P angesaugte Sumpfflissigkeit im wesentlichen an Gasblasen frei (vgl.
z. B. DE-A 103 32 758, Seite 9, Absatz [0082])). Uber eine langere Betriebsdauer des
erfindungsgemalien Verfahrens sammeln sich diese Gasblaschen durch die Fliehkrafte
im Zentrum eines geschlossenen radialen Laufrads einer Radialkreiselpumpe an (in
einem geschlossenen radialen Laufrad kdnnen Gasblaschen nur schlecht mitgefordert
werden) und verstopfen das Laufrad zunehmend (, Trombenbildung®), was schlie3lich
das Zusammenbrechen der Saugleistung der Pumpe unter das erforderliche Mindest-
mald zur Folge hat. Im Unterschied dazu lassen sich vorgenannte Gasblaschen von
einer Radialkreiselpumpe mit halboffenem Laufrad offensichtlich vergleichsweise effek-
tiv mitférdern.
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Bei gleichen prozesstechnischen Bedingungen (Temperatur, Massendichte und Visko-
sitat des geférderten Mediums, gleiches Pumpengehause, gleicher Antriebsmotor,
gleicher Laufradradius und gleiche Férderschaufelgestaltung) ist die Forderleistung
einer Radialkreiselpumpe mit halboffenem Laufrad zwar geringer wie bei einer Radial-
kreiselpumpe mit geschlossenem Laufrad, doch kann dies bei Bedarf durch eine Ver-
grolRerung des Laufraddurchmessers kompensiert werden. In jedem Fall gewahrleistet
die Verwendung einer Radialkreiselpumpe mit halboffenem Laufrad beim erfindungs-
gemalen Verfahren eine wesentlich zuverlassigere Fllssigkeitsforderung.

Der beim erfindungsgemafen Verfahren bei der partiellen Kondensation des Gas-
stroms G verbleibende und ausgelassene Gasstrom kann ebenso wie eine gegebenen-
falls nicht als RUcklaufflissigkeit verwendete Teilmenge des dabei gebildeten Konden-
sats in gleicher Weise weiterverwendet werden, wie dies im Stand der Technik (z. B.
DE-A 103 32 758, WO 2004/035514, WO 2008/090190, WO 2008/077767, EP-A 780
360, DE-A 197 01 737 und EP-A 1 357 105) bereits beschrieben ist.

Selbstverstandlich kdnnen der Sumpfflissigkeit der Trennkolonne K Dispergiermittel (z.
B. Tenside) und/oder Entschaumer zugesetzt werden, wie sie z. B. in der deutschen
Anmeldung Nr. 10 2008 001 435.4 emfohlen werden. lhre Zugabe kann auch am Kopf
der Trennkolonne K vorgenommen werden.

Damit umfasst die vorliegende Erfindung insbesondere die nachfolgenden Ausflih-
rungsformen:

1. Verfahren zur Rlckspaltung von in einer FlUssigkeit F mit einem Gewichtsanteil,
bezogen auf das Gewicht der FlUssigkeit F, von > 10 Gew.-% enthaltenen Mi-
chael-Addukten, die bei der Herstellung von Acrylsdure oder deren Ester gebil-
det wurden, in einer Ruckspaltvorrichtung, die wenigstens eine Pumpe P, eine
Trennkolonne K, die von unten nach oben aus einem Sumpfraum, einem sich
an den Sumpfraum anschlieRenden, trennwirksame Einbauten enthaltenden,
Trennraum und einem sich an diesen anschliellenden Kopfraum besteht und in
der der Druck in der Gasphase von unten nach oben abnimmt, sowie einen indi-
rekten Umlaufwarmeaustauscher UW, der wenigstens einen Sekundarraum und
wenigstens einen, von dem wenigstens einen Sekundarraum durch eine mate-
rielle Trennwand D getrennten, Primarraum aufweist, umfasst, bei dem man
kontinuierlich die FlUssigkeit F mit der Zufihrtemperatur TZ an einer Zuflhrstelle
I, die sich oberhalb der untersten trennwirksamen Einbaute in der Trennkolonne
K befindet, in die Trennkolonne K hineinflhrt, und an der tiefstgelegenen Stelle
des Sumpfraums der Trennkolonne K mit der Pumpe P kontinuierlich einen

Mengenstrom M der durch die trennwirksamen Einbauten in den Sumpfraum
ablaufenden, Michael-Addukte enthaltenden, FlUssigkeit mit einer Temperatur
TSV entnimmt, so dass sich im Sumpfraum als Sumpfflissigkeit ein Stand S der
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in diesen ablaufenden FlUssigkeit einstellt, der weniger als der halbe Abstand A,
gemessen vom tiefstgelegenen Punkt der Trennkolonne K bis zur Unterseite
der untersten trennwirksamen Einbaute in der Tennkolonne K, betragt, wahrend
im Uber diesem Flissigkeitsstand liegenden restlichen Raum des Sumpfraums
ein Gasdruck GD besteht, sowie wenigstens einen Teilstrom | des Mengen-

stroms M durch den wenigstens einen Sekundarraum des indirekten Umlauf-
warmeaustauschers UW hindurchflhrt und dabei durch indirekten Warmeaus-
tausch mit einem gleichzeitig durch den wenigstens einen Primarraum des Um-
laufwarmeaustauschers UW hindurchgeflhrten fluiden Warmetrager auf eine
oberhalb der Temperatur TSV liegende Ruckspalttemperatur TRS erwarmt, und
von dem aus dem wenigsten einen Sekundarraum des Umlaufwarmeaustau-

schers UW mit der Temperatur TRS herausgeflhrten Stoffstroms M * an einer
Zufuhrstelle |l, die sich unterhalb der untersten trennwirksamen Einbaute der
Trennkolonne K und oberhalb des Stands S der Sumpfflissigkeit befindet, we-
nigstens einen Teilstrom Il in den Sumpfraum der Trennkolonne K so zurlck-
fuhrt, dass der wenigstens eine Teilstrom Il im Sumpfraum der Trennkolonne K
nicht auf die Sumpfflissigkeit gerichtet ist, und wenigstens von einem der bei-

den Stréme M , M * einen Teilstrom als Reststrom ausschleust, mit der Mal3-
gabe, dass die Rickspalttemperatur TRS so bemessen ist, dass einerseits beim
Durchstromen des wenigstens einen Sekundarraums des Umlaufwarmeaustau-
schers UW wenigstens eine Teilmenge der im wenigstens einen Teilstrom |
enthaltenen Michael-Addukte unter Ausbildung der zugehdrigen Riickspaltpro-
dukte rlckgespalten wird, sowie andererseits der in die Trennkolonne K zurlick-
gefuhrte wenigstens eine Teilstrom Il beim an der ZufGhrstelle Il im Sumpfraum
vorherrschenden Gasdruck GD siedet und die sich beim Sieden ausbildende,
wenigstens eine Teilmenge der Rlckspaltprodukte umfassende, Gasphase dem
zum Kopfraum der Trennkolonne K hin in der Trennkolonne K abnehmende
Gasdruck folgend als Rlckspaltprodukt enthaltender Gasstrom G in den Kopf-
raum der Trennkolonne K strémt, und der Gasstrom G noch im Kopfraum der
Trennkolonne K und/oder aus dem Kopfraum der Trennkolonne K herausge-
fuhrt durch direkte und/oder indirekte Kihlung teilweise kondensiert, das dabei
gebildete Kondensat wenigsten teilweise als RUcklauffllssigkeit in die Trennko-
lonne K rlckgefuhrt und der bei der partiellen Kondensation verbleibende Gas-
strom ausgelassen wird, dadurch gekennzeichnet, dass die Pumpe P eine Ra-
dialkreiselpumpe mit einem halboffenen radialen Laufrad ist.

Verfahren geman Ausfihrungsform 1, dadurch gekennzeichnet, dass die in der
Flussigkeit F enthaltenen Michael-Addukte bei der Herstellung eines Esters aus
Acrylsdure und einem C1- bis C1o-Alkohol gebildet wurden und die Flissigkeit F
die nachfolgenden Gehalte aufweist:
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1 bis 30 Gew.-% Acrylsdureester,
40 bis 80 Gew.-% Michael Addukte sowie
wenigstens 15 Gew.-% radikalisches Polymerisat aus Acryl-
saure und/oder Acrylsdureester, und
0,1 bis 2 Gew.-% Polymerisationsinhibitor.

Verfahren geman Ausfihrungsform 1, dadurch gekennzeichnet, dass die in der
Flissigkeit F enthaltenen Michael-Addukte bei der Herstellung von Acrylsaure
gebildet wurden und die FlUssigkeit F die nachfolgenden Gehalte aufweist:

10 bis 50 Gew.-% Michael-Addukte,

wenigstens 40 Gew.-% radikalisches Acrylsdurepolymerisat,
bis zu 25 Gew.-% monomere Acrylsaure,

bis zu 2 Gew.-% Polymerisationsinhibitor, und

bis zu 15 Gew.-% sonstige Verbindungen.

Verfahren geman Ausfihrungsform 1, dadurch gekennzeichnet, dass die in der
Flissigkeit F enthaltenen Michael-Addukte bei der Herstellung von Acrylsaure
gebildet wurden und die Fllssigkeit F die nachfolgenden Gehalte aufweist:

10 bis 50 Gew.-% Michael-Addukte,

40 bis 80 Gew.-% radikalisches Acrylsaurepolymerisat,
5 bis 20 Gew.-% monomere Acrylsaure,

0,1 bis 2 Gew.-% Polymerisationsinhibitor, und

1 bis 15 Gew.-% sonstige Verbindung.

Verfahren gemaf AusfUhrungsform 3 oder 4, dadurch gekennzeichnet, dass 40
bis 60 Gew.-% der in der Flussigkeit F enthaltenen Michael-Addukte Acrylsaure-
Michael-Dimere und 15 bis 30 Gew.-% Acrylsdure-Michael-Trimere sind.

Verfahren gemaf einer der Ausfiihrungsformen 1 bis 5, dadurch gekennzeich-
net, dass die Trennkolonne K Dual-Flow-Boden enthalt.

Verfahren gemaf einer der Ausfiihrungsformen 1 bis 6, dadurch gekennzeich-
net, dass der Umlaufwarmeaustauscher UW mit der MalRgabe als ein Zwangs-
umlaufentspannungswarmeaustauscher betrieben wird, dass sich zwischen der

Zuflahrstelle Il und dem Austritt des Stoffstroms M aus dem wenigstens einen
Sekundarraum des Zwangsumlaufentspannungswarmeaustauschers eine Dros-
selvorrichtung befindet, und in Strdmungsrichtung der Arbeitsdruck vor der
Drosselvorrichtung groRer ist als der Gasdruck GD im Sumpfraum.
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Verfahren gemaf einer der Ausfiihrungsformen 1 bis 7, dadurch gekennzeich-
net, dass zur Unterstltzung des Verfahrens der Ruckspaltung oberhalb des
Stands S der Sumpfflissigkeit und unterhalb der untersten trennwirksamen
Einbaute der Trennkolonne K ein Strippgas in die Trennkolonne K gefiihrt wird.

Verfahren gemaf einer der Ausfiihrungsformen 1 bis 8, dadurch gekennzeich-
net, dass der Arbeitsdruck am Kopf der Trennkolonne K > 1 bis 3 bar betragt.

Verfahren gemaf einer der Ausfiihrungsformen 1 bis 9, dadurch gekennzeich-
net, dass der Umlaufwarmeaustauscher UW ein RohrbUndelwdrmeaustauscher
ist.

Verfahren gemaf Ausflhrungsform 8, dadurch gekennzeichnet, dass der we-
nigstens eine Teilstrom Il und das Strippgas mittels eines aus einem Innenrohr
und aus einem dieses einhlllenden Aulienrohr bestehenden koaxialen Doppel-
rohres in den Sumpfraum gefluhrt werden, wobei das Strippgas im Innenrohr
und der wenigstens eine Teilstrom Il im Au3enrohr gefUhrt wird und das Innen-
rohr gegenlber dem Aufienrohr thermisch isoliert ist.

Verfahren geman Ausfihrungsform 11, dadurch gekennzeichnet, dass sowohl
das Strippgas als auch der wenigstens eine Teilstrom |l aus dem koaxialen
Doppelrohr auf eine Prallvorrichtung ausstrémen, die beide Stréme nach oben
in die Trennkolonne K umlenkt.

Verfahren gemal einer der Ausfihrungsformen 1 bis 12, dadurch gekennzeich-
net, dass die dynamische Viskositat der Sumpfflissigkeit bei der Temperatur
TSV 30 bis 90 betragt.

Verfahren gemal einer der Ausfihrungsformen 1 bis 13, dadurch gekennzeich-
net, dass der Wirkungsgrad Q des Ruickspaltverfahrens wenigstens 20 % be-
tragt.

US Provisional Patent Application No. 61/122154, eingereicht am 12. Dezember 2008,
ist in die vorliegende Anmeldung eingeflgt durch Literaturhinweis. Im Hinblick auf die
obengenannten Lehren sind zahlreiche Anderungen und Abweichungen von der vorlie-
genden Erfindung méglich. Man kann deshalb davon ausgehen, dass die Erfindung, im
Rahmen der beigeflgten Anspriche, anders als hierin spezifisch beschrieben, ausge-

fuhrt werden kann.

Beispiel und Vergleichsbeispiel

Die Elemente der verwendeten Ruckspaltvorrichtung waren:
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Als Pumpe P wurde die Radialkreiselpumpe KSB CPKN-C1.V 200-400 der KSB
Aktiengesellschaft in DE-67227 Frankenthal (Pfalz), mit doppelt wirkender Gleit-
ringdichtung und einem Ethylenglycol (40 Gew.-%)/Wasser (60 Gew.-%)-
Gemisch als Sperrflissigkeit verwendet.

Im Vergleichsbeispiel wurde vorgenannte Radialkreiselpumpe wie von KSB be-
zogen, d. h., mit geschlossenem radialem Laufrad, eingesetzt.

Im Beispiel wurde dieselbe Pumpe eingesetzt, jedoch wurde zurvor die Deck-
scheibe des radialen Laufrads von den Laufradschaufeln entfernt (abgefrafit).

Als indirekter Umlaufwarmeaustauscher UW wurde der in der Beschreibung die-
ser Schrift ndher ausgefihrte Dreizehnstromrohrblndelwarmeubertrager (bzw.-
warmeaustauscher) D* verwendet (Fertigungsmaterial: Edelstahl vom DIN-Typ
1.4571 rohrseitig und 1.0425 mantelseitig).

Die Trennkolonne K und die Verbindungselemente waren wie folgt gestaltet:

Fertigungsmaterial der Trennkolonne K war Edelstahl vom DIN-Typ 1.4571. Sie
war ebenso wie alle Zu- und Ableitungen gegen die Umgebung thermisch iso-
liert. Als trennwirksamen Einbauten enthielt sie 50 Dual-Flow-Bdden (Regen-
siebbdden). Der Innendurchmesser der Trennkolonne K betrug Gber alle Dual-
Flow-Bdden einheitlich 2,4 m. Die Dual-Flow-B&den waren in der Strippkolonne
aquidistant angeordnet, mit einem lichten Abstand von 400 mm. Ihr Offnungs-
verhaltnis betrug einheitlich 12 %. Die Lochdurchmesser der Dual-Flow-Béden
betrug einheitlich 14 mm (Lochanordnung entsprechend strenger Dreieckstei-
lung; Abstand von Lochmitte zu Lochmitte = 26 mm (BAdden 1 bis 4 von unten),
25,5 mm (Bdden 5 bis 8 von unten), 25 mm (Bdden 9 bis 49 von unten) sowie
25,5 mm (Boden 50 von unten). Die Bodendicke betrug jeweils 4 mm. Der un-
terste der Dual-Flow-Bdden war 7435 mm oberhalb des unteren Kolonnenendes
(d.h., gemessen vom tiefsten Punkt der Kolonne betrug A = 7435 mm) ange-
bracht. Oberhalb des letzten Dual-Flow-Bodens war ein Kaminboden als Sam-
melboden angebracht. Die Oberkante der Kamine dieses Sammelbodens befand
sich 29525 mm oberhalb des unteren Kolonnenendes. Die Kamine waren be-
dacht und wiesen einen Innendruchmesser von 316,7 mm und eine Héhe (ge-
rechnet bis Uberlaufhéhe ohne Hut) von 1030 mm auf. Ihre Gesamtzahl betrug
12 und war Uber den Kaminboden gleichformig verteilt. Der Sammelboden war
einfachwandig mit 2° Gefalle nach aulen und mit seitlichem Abzug und Abzug-
stutzen (DN 200) gestaltet. Der freie Gasquerschnitt betrug ca. 30 %. 4940 mm
oberhalb der Kaminoberkante (ohne Hut gerechnet) waren durch die Kolonnen-
wand radial in den Kopfraum der Trennkolonne K (der Kaminboden bildete die
Verbindung zwischen Kopfraum und Trennraum der Trennkolonne K) sechs
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Rohre eingefuhrt, deren Innendurchmesser 82 mm und deren Wanddicke 2,6
mm betrug. Uber den Umfang der Kolonne waren die Einfiihrstellen der Rohre
aquidistant verteilt (Einschlusswinkel zweier benachbarter Rohre = 60°).

In einer Entfernung von 500 mm von der Innenwand der Kolonne waren funf der
sechs Rohre nach unten gekrimmt und endeten in einer kreisférmigen Disen-
offnung mit einem Innendurchmesser von 2,5 Zoll.

Das sechste Rohr hatte eine von der Kolonneninnenwand radial ins Kolonnenin-
nere reichende Lange von 800 mm. Im Abstand von 500 mm von der Kolonnen-
wand wies es eine nach unten weisende kreisformige Dlsendffnung mit einem
Innendurchmesser von ebenfalls 2,5 Zoll auf. Am Langenende wies dieses Rohr
eine zusatzlich kreisférmige DlUsendffnung mit einem Innendurchmesser von 1 %
Zoll auf. Der Zentralstrahl des zugehdrigen Sprihkegels wies eine nach oben ge-
richtete Vektorkomponente auf und schloss mit der Vertikalen zum Kolonnen-
guerschnitt einen Winkel von 15° ein.

Uber eine auRerhalb der Kolonne angebrachte Ringleitung, an die die sechs
Rohre angeschlossen waren, wurden die sechs Rohre mit der FlUssigkeit (zuvor
gebildetes Kondensat) zur Direktklihlung des durch den Kaminboden in den
Kopfraum der Trennkolonne K strdmenden Gasstroms G versorgt und diese
Flissigkeit ins Kolonneninnere verspriht. Die Ladnge der Trennkolonne K (ge-
messen vom tiefstgelegenen Punkt des Sumpfraums bis zum hoéchstgelegenen
Punkt des Kopfraums) betrug 35260 mm.

Am hdchstgelegenen Punkt des Kopfraums befand sich der Auslass DN 500 (In-
nendurchmesser = 498 mm) flr den bei der Direktkihlung des Gasstroms G
verbleibenden Gasstrom.

Am tiefstgelegenen Punkt des Sumpfraums befand sich der Auslass DN 400 (In-

nendurchmesser = 398,4 mm) fir den Mengenstrom M . Er war mit einem Trom-
benbrecher ausgestattet.

Die Verbindung von Radialkreiselpumpe und Dreizehnstromrohrbindelwarmeu-
bertrager war in der nachstehenden Abfolge zum Warmeubertrager hin aufein-
ander folgend

1 Bogen DN 200 (90°, Radius: 305 mm);

1 Konus DN 200 auf DN 300 (Lange: 203 mm);
1 gerades Rohr DN 300 (Lange: 600 mm);

1 Bogen DN 300 (90°, Radius 457 mm);

1 gerades Rohr DN 300 (Lange: 900 mm);
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1 Bogen DN 300 (90°; Radius 457 mm);
1 gerades Rohr DN 300 (Lange: 2800 mm);
1 Reduzierung DN 300 auf DN 250 (Lange: 203 mm);
2 Bégen DN 250 (90°, Radius: 381 mm);
1 gerades Rohr DN 250 (Lange: 900 mm);
1 Bogen DN 250 (90°, Radius 381 mm);
1 gerades Rohr DN 250 (Lange: 6000 mm);
1 Bogen DN 250 (90°, Radius: 381 mm);
1 gerades Rohr DN 250 (Lange: 800 mm);
1 Reduzierung DN 250 auf DN 300 (Lange: 203 mm); und
1 Bogen DN 300 (90°, Radius 457 mm).

Die Verbindung vom Auslass der Trennkolonne K fur den Mengenstrom M zum
Dreizehnstromrohrblndelwarmeubertrager war in der nachstehenden Abfolge
zum Warmeubertrager hin aufeinanderfolgend

1 Rohrleitungskompensator DN 400 (Lange ca. 510 mm);
1 gerades Rohr DN 400 (L&nge: ca. 2400 mm);

1 Bogen DN 400 (ca. 15°, Radius: 610 mm);

1 Bogen DN 400 (90°, Radius: 600 mm);

1 gerades Rohr DN 400 (Lange: ca. 5000 mm); und

1 Reduzierung DN 400 auf DN 250 (Lange: 350 mm).

Zwischen dem Austritt des Stoffstroms M * aus dem Dreizehnstromrohrblindel-
warmeuUbertrager und dem Sumpfraum der Trennkolonne K war als Drosselvor-
richtung eine Lochblende angebracht.

Der Wiedereintritt des Uberhitzten ,Teilstroms® Il in den Sumpfraum der Trennko-
lonne K war als in die Querschnittsmitte des Sumpfraums gezogenes koaxiales
Doppelrohr (gegeneinander thermisch isolierte Rohre) ausgefihrt, wo es nach
unten gekrimmt auf den Spiegel der Sumpffllssigkeit zeigte. In Strdomungsrich-
tung hinter dem Rohrende war, an der duReren Rohreinhillenden befestigt, eine
Prallvorrichtung angebracht, die den auf sie aufprallenden Austrittsstrom nach
oben umlenkte. Im dulReren Ring des koaxialen Doppelrohrs wurde die Uberhitz-
te Sumpfflissigkeit geflhrt, im Kern des koaxialen Doppelrohres wurde gleich-
zeitig das Strippgas (,Unterstltzungsgas®) zudosiert.

Fir die Racklaufflissigkeit befand sich 770 mm oberhalb des obersten Dual-
Flow-Bodens und unterhalb des Kaminbodens ein zu einem geschlossenen
Kreis ausgefihrtes Verteilerrohr (in die Kolonne zentriert sowie waagrecht, d. h.,
parallel zum Kolonnenquerschnitt, eingebracht) dem die Rucklaufflissigkeit zu-
gefuhrt wurde. Der Kreisinnendurchmesser betrug 1870 mm. Der Rohrauf3en-
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durchmesser betrug 33,7 mm und der Rohrinnendurchmesser war 25 mm. Das
kreisférmig ausgeflhrte Verteilerrohr wies 21 Lochéffnungen auf, deren Innen-
durchmesser 5 mm betrug. Jede zweite dieser Offnungen war auf die Unterseite
des Kaminbodens gerichtet, um diesen mit Rlcklaufflissigkeit feucht zu halten.
Der Zentralstrahl aus der anderen Hélfte der Offnungen wies in einem Winkel
von 45° (zur Senkrechten auf den Kolonnenquerschnitt) halftig nach unten in die
Kolonnemitte sowie halftig nach unten zur Kolonnenwand.

Zusatzlich waren im Umfang des kreisférmig ausgeflihrten Verteilerrohres drei
Uber den Umfang gleichmaRig verteilte (Einschlusswinkel 120°) und radial nach
aullen weisende Prazisionsstrahlrohre (Lange = 200 mm, Au3endurchmesser =
6 mm, Innendurchmesser = 4 mm) angebracht. Der Austritt aus dem Prazisions-
strahlrohren war auf Kugelhdhne gerichtet, Uber die der Kolonne Waschfllssig-
keit zugefiihrt werden konnte. Uber die Lochéffnungen und die Strahlrohre wurde
die Rucklaufflissigkeit dem trennwirksamen Teil zugefuhrt.

Zwischen dem achten und dem neunten Dual-Flow-Boden (von unten nach oben
gezahlt) befand sich ein Zulaufstutzen, Uber den die dem Spaltverfahren zu un-
terwerfende FlUssigkeit F in die Trennkolonne K gefuhrt wurde. Die Zufuhr war
dabei als ein in den Zulaufstutzen geflhrtes Einsteckrohr ausgestaltet, das auf
seiner Unterseite Bohrungen aufwies, Uber die die FlUssigkeit F gleichmafig auf
den darunter liegenden Boden aufgegeben wurde.

In der Ruckspaltvorrichtung wurde die Rickspaltung fUr die beispielhafte Ausflihrung
im stationdren Zustand wie folgt betrieben:

Das Produktgasgemisch einer zweistufigen heterogen katalysierten partiellen gaspha-
senoxidation von Propylen (chemical grade) zu Acrylséaure, die wie in der beispielhaf-
ten Ausflhrung der WO 2008/090190 beschrieben durchgefiihrt wurde, wurde wie in
der beispielhaften Ausflhrung der WO 2008/090190 einer fraktionierenden Kondensa-
tion unterworfen, um die im Produktgasgemisch der Partialoxidation enthaltene Acryl-
saure aus selbigem abzutrennen.

Aus dem Sumpfbereich der Kondensationskolonne wurde wie in der WO 2008/090190
beschrieben Schwersiederflissigkeit entnommen, die folgende Gehalte aufwies:

monomere Acrylsaure 67,88 Gew.-%,
Michael-Diacrylsaure (2AS) 19,72 Gew.-%,
Michael-Triacrylsaure (3AS) 1,96 Gew.-%,
Michael-4AS 0,34 Gew.-%,
Michael-5AS 0,77 Gew.-%,

Michael-6AS 0,01 Gew.-%,
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0,01 Gew.-%,
0,03 Gew.-%,
0,01 Gew.-%,
0,01 Gew.-%,
8,55 Gew.-%,
0,27 Gew.-%,
0,27 Gew.-%,
0,11 Gew.-%, und
0,06 Gew.-%.

3028 kg/h dieser Schwersiederfllissigkeit wurden mit einer Temperatur von 102 °C der
Trennkolonne K der Rickspaltvorrichtung zugefihrt (auf den 8ten Boden von unten).

Aus dem Sumpfraum der Trennkolonne K wurde durch die Pumpe P ein Mengenstrom

M mit einer Temperatur TSV von 169 °C angesaugt (seine dynamische Viskositat be-
trug 60 mPas). Der Stand S der Sumpfflissigkeit war auf 82 cm eingependelt.

Der Mengenstrom M wies folgende Gehalte auf:

monomere Acrylsaure
Michael-Diacrylsdure (2AS)
Michael-Triacrylsdure (3AS)
Michael-4AS

Michael-5AS

Michael-6AS

Michael-7AS

Michael-8AS

Michael-9AS

Michael-10AS
Radikalisches Polymerisat
Fumarsaure

Maleinsaure

Phthalsaure

9,3 Gew.-%,
10,62 Gew.-%,
5,19 Gew.-%,
2,69 Gew.-%,
3,38 Gew.-%,
0,1 Gew.-%,
0,1 Gew.-%,
0,2 Gew.-%,
0,1 Gew.-%,
0,1 Gew.-%,
63,14 Gew.-%,
2 Gew.-%
1,96 Gew.-%,
0,78 Gew.-%, und

MEHQ, PTZ und Folgeprodukte als Restmenge bis zu 100 Gew.-%.

Ein Teilstrom von 410 kg/h des Mengenstroms M wurde als Reststrom ausgelassen.

Der verbleibende Teilstrom des Mengenstroms A wurde mit der Pumpe P als Teil-
strom | (225 m?¥h) durch die Rohre des indirekten Umlaufwarmeaustauschers UW ge-
pumpte. Gleichzeitig wurden auf der Sekundarraumseite des Umlaufwarmeaustau-
schers 1700 kg/h Wasserdampf (19 bar absolut, 210 °C) als Warmetrager zugeflhrt.
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Der Eintritt des Wasserdampfs und der Eintritt des Teilstroms | in den Dreizehnstrom-
rohrblndelwarmeubertrager befanden sich anwendungstechnisch glnstig auf dersel-
ben Seite des Warmelbertragers. Der Arbeitsdruck in Strémungsrichtung vor der
Drosselvorrichtung (vor der Blende) betrug 3 bar, wahrend der Gasdruck GD im
Sumpfraum 1,7 bar betrug. Die Temperatur des aus der Primarraumseite des Umlauf-
warmeaustauschers in den Gasraum des Sumpfraumes rlckgefihrten Stoffstroms
betrug in Stromungsrichtung hinter der Drosselvorrichtung kurz vor seinem Austritt aus
dem koaxialen Doppelrohr 171 °C.
Am Kopf der Trennkolonne K wurde ein Gasstrom von 21055 kg/h mit einer Tempera-
tur von 67 °C und einem Druck von 1, 6 bar absolut ausgelassen. Die zugefihrte
Strippgasmenge (1,7 bar, 148 °C) betrug 18437 kg/h. Bei diesem handelte es sich um
vom Kolonnenkopf der Kondensationskolonne entnommenes Restgas das (gemeinsam
mit Kreisgas) mit Hilfe eines mehrstufigen Radialverdichters auf seinen Arbeitsdruck
verdichtet worden war und zu ca. 88 Gew.-% aus molekularem Stickstoff, zu ca. 3
Gew.-% aus Wasser, zu ca. 5 Gew.-% aus molekularem Stickstoff und zu ca. 2 Gew.-
% aus Kohlenoxiden bestand. Die Rucklaufflissigkeit wies eine Temperatur von 67 °C
auf und wurde in einem Mengenstrom von 6500 kg/h dem obersten Dual-Flow-Boden
zugefuhrt. Sie bestand im Wesentlichen aus aus dem Gasstrom G auskondensierter
Acrylsaure (ca. 90 Gew.-%) und aus Wasser (ca. 6 Gew.-%). Der nicht als Rucklauf-
flissigkeit verwendete Restmengenstrom des vom Sammelboden abgeflhrten Kon-
densatstroms wurde, aus Grinden der Polymerisationsinhibierung im Gemisch mit
einem kleinen Strom von PTZ und MEQ enthaltender, aus dem Sumpf der Kondensati-
onskolonne entnommener Sumpfflissigkeit durch einen mit Wasser (Eintrittstempera-
tur = 20°C) gekuhlten (im Gegenstrom) Spiralwdrmeaustauscher gefihrt, und dabei auf
32°C abgekuhlt. Zum Zweck der DirektkUhlung des durch den Kaminboden in den
Kopfraum der Kolonne aufsteigenden, mit Acrylsdure beladenen, Gasstroms G wurde
die Gesamtmenge des so indirekt abgekUhlten flissigen Gemischstroms Uber den be-
schriebenen doppelten Ringverteiler in den Kopfraum der Trennkolonne K verspriht.

Figur 8 zeigt Uber einen Ausschnitt von 7 Betriebstagen (Abszisse; Schnittpunkt mit der
Ordinate = Beginn der 7-Tage-Periode; rechtes Ende der Abzisse = Ende der 7-Tage-
Periode) den Verlauf des durch die verwendete Radialkreiselpumpe mit halboffenem
Laufrad im Kreis geflhrten Mengenstroms (Ordinate; im wesentlichen konstant 225

m?/h). Der Wirkungsgrad Q des Riickspaltverfahrens betrug [(#2 cin - 71 aus)/ 71 6in)] X
100% = [(692,8 kg/h — 92,2 kg/h) / 692,8 kg/h] x 100 % = 86,70%.

Far das Vergleichsbeispiel wurde die Rlckspaltung wie folgt betrieben:

Gleiches Vorgehen in derselben Rlckspaltvorrichtung, jedoch mit dem Unterschied,
dass jetzt dieselbe Radialkreiselpumpe aber mit geschlossenem Laufrad verwendet
wurde (gleiche Einstellung des Antriebmotors).
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Figur 9 zeigt fur diesen Fall wieder Uber einen Ausschnitt von 7 Betriebstagen den Ver-
lauf des durch die Radialkreiselpumpe mit geschlossenem Laufrad im Kreis geflhrten
Mengenstroms (der Startpunkt auf der Ordinate liegt bei ca. 240 Nm?/h).

Die Ordinate der Figuren 8 und 9 sind identisch skaliert.

Die unregelmafig auftretenden Leistungseinbriche sind deutlich sichtbar.
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Patentanspriiche

Verfahren zur Rlckspaltung von in einer FlUssigkeit F mit einem Gewichtsanteil,
bezogen auf das Gewicht der FlUssigkeit F, von > 10 Gew.-% enthaltenen Mi-
chael-Addukten, die bei der Herstellung von Acrylsdure oder deren Ester gebil-
det wurden, in einer Rickspaltvorrichtung, die wenigstens eine Pumpe P, eine
Trennkolonne K, die von unten nach oben aus einem Sumpfraum, einem sich
an den Sumpfraum anschlieenden, trennwirksame Einbauten enthaltenden,
Trennraum und einem sich an diesen anschlielienden Kopfraum besteht und in
der der Druck in der Gasphase von unten nach oben abnimmt, sowie einen indi-
rekten Umlaufwarmeaustauscher UW, der wenigstens einen Sekundarraum und
wenigstens einen, von dem wenigstens einen Sekundarraum durch eine mate-
rielle Trennwand D getrennten, Primarraum aufweist, umfasst, bei dem man
kontinuierlich die FlUssigkeit F mit der Zufihrtemperatur TZ an einer Zuflhrstelle
I, die sich oberhalb der untersten trennwirksamen Einbaute in der Trennkolonne
K befindet, in die Trennkolonne K hineinflhrt, und an der tiefstgelegenen Stelle
des Sumpfraums der Trennkolonne K mit der Pumpe P kontinuierlich einen

Mengenstrom M der durch die trennwirksamen Einbauten in den Sumpfraum
ablaufenden, Michael-Addukte enthaltenden, FlUssigkeit mit einer Temperatur
TSV entnimmt, so dass sich im Sumpfraum als Sumpfflissigkeit ein Stand S der
in diesen ablaufenden FlUssigkeit einstellt, der weniger als der halbe Abstand A,
gemessen vom tiefstgelegenen Punkt der Trennkolonne K bis zur Unterseite
der untersten trennwirksamen Einbaute in der Tennkolonne K, betragt, wahrend
im Uber diesem Flissigkeitsstand liegenden restlichen Raum des Sumpfraums
ein Gasdruck GD besteht, sowie wenigstens einen Teilstrom | des Mengen-

stroms M durch den wenigstens einen Sekundarraum des indirekten Umlauf-
warmeaustauschers UW hindurchflhrt und dabei durch indirekten Warmeaus-
tausch mit einem gleichzeitig durch den wenigstens einen Primarraum des Um-
laufwarmeaustauschers UW hindurchgefuhrten fluiden Warmetrager auf eine
oberhalb der Temperatur TSV liegende Ruckspalttemperatur TRS erwarmt, und
von dem aus dem wenigsten einen Sekundarraum des Umlaufwarmeaustau-

schers UW mit der Temperatur TRS herausgeflhrten Stoffstroms M * an einer
Zufuhrstelle |l, die sich unterhalb der untersten trennwirksamen Einbaute der
Trennkolonne K und oberhalb des Stands S der Sumpfflissigkeit befindet, we-
nigstens einen Teilstrom Il in den Sumpfraum der Trennkolonne K so zurlck-
fuhrt, dass der wenigstens eine Teilstrom Il im Sumpfraum der Trennkolonne K
nicht auf die Sumpfflissigkeit gerichtet ist, und wenigstens von einem der bei-

den Stréme M , M * einen Teilstrom als Reststrom ausschleust, mit der Mal3-
gabe, dass die Rickspalttemperatur TRS so bemessen ist, dass einerseits beim
Durchstromen des wenigstens einen Sekundarraums des Umlaufwarmeaustau-
schers UW wenigstens eine Teilmenge der im wenigstens einen Teilstrom |
enthaltenen Michael-Addukte unter Ausbildung der zugehdrigen Riickspaltpro-
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40
dukte rlckgespalten wird, sowie andererseits der in die Trennkolonne K zurlick-
gefuhrte wenigstens eine Teilstrom Il beim an der ZufUhrstelle Il im Sumpfraum
vorherrschenden Gasdruck GD siedet und die sich beim Sieden ausbildende,
wenigstens eine Teilmenge der Rlckspaltprodukte umfassende, Gasphase dem
zum Kopfraum der Trennkolonne K hin in der Trennkolonne K abnehmende
Gasdruck folgend als Rlckspaltprodukt enthaltender Gasstrom G in den Kopf-
raum der Trennkolonne K stromt, und der Gasstrom G noch im Kopfraum der
Trennkolonne K und/oder aus dem Kopfraum der Trennkolonne K herausge-
fuhrt durch direkte und/oder indirekte Kihlung teilweise kondensiert, das dabei
gebildete Kondensat wenigsten teilweise als RUcklauffllssigkeit in die Trennko-
lonne K rlckgefuhrt und der bei der partiellen Kondensation verbleibende Gas-
strom ausgelassen wird, dadurch gekennzeichnet, dass die Pumpe P eine Ra-
dialkreiselpumpe mit einem halboffenen radialen Laufrad ist.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die in der Fllssig-
keit F enthaltenen Michael-Addukte bei der Herstellung eines Esters aus Acryl-
saure und einem Cs- bis C1o-Alkohol gebildet wurden und die FlUssigkeit F die
nachfolgenden Gehalte aufweist:

1 bis 30 Gew.-% Acrylsdureester,

40 bis 80 Gew.-% Michael Addukte sowie

wenigstens 15 Gew.-% radikalisches Polymerisat aus Acryl-
saure und/oder Acrylsdureester, und

0,1 bis 2 Gew.-% Polymerisationsinhibitor.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die in der Fllssig-
keit F enthaltenen Michael-Addukte bei der Herstellung von Acrylsaure gebildet
wurden und die Flissigkeit F die nachfolgenden Gehalte aufweist:

10 bis 50 Gew.-% Michael-Addukte,

wenigstens 40 Gew.-% radikalisches Acrylsdurepolymerisat,
bis zu 25 Gew.-% monomere Acrylsaure,

bis zu 2 Gew.-% Polymerisationsinhibitor, und

bis zu 15 Gew.-% sonstige Verbindungen.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die in der Fllssig-
keit F enthaltenen Michael-Addukte bei der Herstellung von Acrylsadure gebildet
wurden und die FlUssigkeit F die nachfolgenden Gehalte aufweist:

10 bis 50 Gew.-% Michael-Addukte,
40 bis 80 Gew.-% radikalisches Acrylsdurepolymerisat,
5 bis 20 Gew.-% monomere Acrylsaure,
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0,1 bis 2 Gew.-% Polymerisationsinhibitor, und
1 bis 15 Gew.-% sonstige Verbindung.

Verfahren nach Anspruch 3 oder 4, dadurch gekennzeichnet, dass 40 bis 60
Gew.-% der in der FlUssigkeit F enthaltenen Michael-Addukte Acrylsaure-
Michael-Dimere und 15 bis 30 Gew.-% Acrylsdure-Michael-Trimere sind.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass
die Trennkolonne K Dual-Flow-Boden enthalt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass
der Umlaufwarmeaustauscher UW mit der MalRgabe als ein Zwangsumlaufent-
spannungswarmeaustauscher betrieben wird, dass sich zwischen der Zuflhr-

stelle Il und dem Austritt des Stoffstroms M aus dem wenigstens einen Se-
kundarraum des Zwangsumlaufentspannungswarmeaustauschers eine Dros-
selvorrichtung befindet, und in Strdmungsrichtung der Arbeitsdruck vor der
Drosselvorrichtung grof3er ist als der Gasdruck GD im Sumpfraum.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass
zur UnterstUtzung des Verfahrens der Ruckspaltung oberhalb des Stands S der
Sumpfflissigkeit und unterhalb der untersten trennwirksamen Einbaute der
Trennkolonne K ein Strippgas in die Trennkolonne K gefiihrt wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass
der Arbeitsdruck am Kopf der Trennkolonne K > 1 bis 3 bar betragt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass
der Umlaufwarmeaustauscher UW ein Rohrblindelwarmeaustauscher ist.

Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass der wenigstens eine
Teilstrom Il und das Strippgas mittels eines aus einem Innenrohr und aus einem
dieses einhillenden AuRenrohr bestehenden koaxialen Doppelrohres in den
Sumpfraum geflhrt werden, wobei das Strippgas im Innenrohr und der wenigs-
tens eine Teilstrom Il im AulRenrohr geflhrt wird und das Innenrohr gegentiber
dem AuRlenrohr thermisch isoliert ist.

Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass sowohl das
Strippgas als auch der wenigstens eine Teilstrom Il aus dem koaxialen Doppel-
rohr auf eine Prallvorrichtung ausstrémen, die beide Stréme nach oben in die
Trennkolonne K umlenki.
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Verfahren nach einem der Ansprliche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass
die dynamische Viskositat der Sumpfflissigkeit bei der Temperatur TSY 30 bis
90 betragt.

Verfahren nach einem der Ansprliche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass
der Wirkungsgrad Q des Ruckspaltverfahrens wenigstens 20 % betragt.
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