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(57) Abstract: The present invention relates to a method for obtaining acrylic acid from a reaction gas. The method comprises quenching
the reaction gas with a quenching fluid in a first section (2), wherein a fluid flow containing acrylic acid and a gas flow containing
acrylic acid are obtained, and cooling the gas flow by bringing the gas flow into contact with an aqueous fluid in a second section
(3), in that the aqueous fluid is collected and removed at the bottom end and is indirectly cooled, and at least a portion of the cooled
aqueous fluid is fed back to the second section (3). In the process, according to the invention, the aqueous fluid is cooled in a plurality
of successive heat exchangers (8-1 to 8-4), wherein a first portion of the aqueous fluid downstream of the last heat exchanger (8-4) is
fed back to the second section (3) above the removal position, and a second portion of the aqueous fluid is discharged downstream of a
first heat exchanger (8-1) and upstream of the last heat changer (8-4) and fed back to the second section (3). The invention also relates
to a corresponding device for obtaining acrylic acid from a reaction gas.
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(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Gewinnung von Acrylsdure aus einem Reaktionsgas. Das
Verfahren umfasst ein Quenchen des Reaktionsgases mit einer Quenchfliissigkeit in einem ersten Abschnitt (2), wobei ein Acrylsdure
enthaltender Fliissigkeitsstrom und ein Acrylsdure enthaltender Gasstrom erhalten werden und ein Abkiihlen des Gasstroms durch
Inkontaktbringen mit einer wéssrigen Flissigkeit in einem zweiten Abschnitt (3), in dem die wéssrige Fliissigkeit am unteren Ende
gesammelt und entnommen, indirekt gekiihlt und zumindest ein Teil der gekiihlten wiassrigen Fliissigkeit dem zweiten Abschnitt (3)
wieder zugefiihrt wird. Die wissrige Fliissigkeit wird dabei erfindungsgeméif in mehreren aufeinanderfolgenden Wéarmetauschern (8-1
bis 8-4) gekiihlt, wobei ein erster Anteil der wéssrigen Fliissigkeit nach dem letzten Wérmetauscher (8-4) oberhalb der Entnahmeposition
in den zweiten Abschnitt (3) zuriickgefiihrt wird und ein zweiter Anteil der wéssrigen Fliissigkeit nach einem ersten Warmetauscher
(8-1) und vor dem letzten Warmetauscher (8-4) ausgeschleust und in den zweiten Abschnitt (3) zurtickgefiihrt wird. Des Weiteren
betrifft die Erfindung eine entsprechende Vorrichtung zur Gewinnung von Acrylséure aus einem Reaktionsgas.
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Verfahren und Vorrichtung zur Gewinnung von Acrylséure

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Gewinnung von Acrylsdure aus einem
Reaktionsgas, das Acrylsaure, Acrolein, Wasser und Verunreinigungen enthalt, das bei der
katalytischen Gasphasen-Oxidation von Propylen und Acrolein entsteht. Das Verfahren
umfasst ein Quenchen des Reaktionsgases mit einer Quenchflissigkeit in einem ersten
Abschnitt, wobei ein Acrylsaure enthaltender Flussigkeitsstrom und ein Acrylsaure
enthaltender Gasstrom erhalten werden. Ferner umfasst das Verfahren ein Abkihlen des
Gasstroms durch Inkontaktbringen mit einer wassrigen Flussigkeit in einem zweiten
Abschnitt, in dem die wassrige FlUssigkeit bei einer Entnahmeposition am unteren Ende
des zweiten Abschnitts gesammelt und entnommen, indirekt gekthlt und zumindest ein
Teil der gekuhlten wéssrigen Flussigkeit dem zweiten Abschnitt wieder zugefihrt wird.
Des Weiteren betrifft die Erfindung eine Vorrichtung zur Gewinnung von Acrylséure aus
einem Reaktionsgas mit einem ersten Abschnitt zum Quenchen des Reaktionsgases mit
einer Quenchflissigkeit, um einen Acrylsaure enthaltenden Flussigkeitsstrom und einen
Acrylsaure enthaltenden Gasstrom zu erhalten, sowie einem zweiten Abschnitt zum
Abkuhlen des Gasstroms durch Inkontaktbringen mit einer wassrigen Flussigkeit.

Aus der DE 197 40 253 Al ist ein Verfahren zur fraktionierten Kondensation eines heien
Gasgemisches mit einem hohen Anteil nicht kondensierbarer Komponenten bekannt. Das
Verfahren betrifft insbesondere die Herstellung von Acrylsdure durch heterogen
katalysierte Gasphasenoxidation. Bei dem Verfahren wird das heile Gasgemisch, das
einen hohen Anteil nicht kondensierbarer Komponenten aufweist, fraktioniert
kondensiert, indem es von unten in eine Kolonne mit trennwirksamen Einbauten gefthrt
wird und die kondensierbaren Komponenten durch Kihlung auskondensiert werden. Im
unteren Teil der Kolonne wird eine Schwersiedefraktion kondensiert, indem die
Schwersiedefraktion aus dem im Gegenstrom nach oben geflhrten Gasstrom destillativ
angereichert und auskondensiert wird. Uber einen Seitenabzug der Kolonne wird die
Acrylsaure enthaltende Mittelsiedefraktion, die auch aus dem im Gegenstrom nach oben
gefuhrten Gasgemisch auskondensiert wird, abgefihrt. Im oberen Bereich der Kolonne ist
ein externer Kuhlkreis vorgesehen. In dem Kuhlkreis erfolgt die Kondensation der
Leichtsiedefraktion aus dem im Gegenstrom nach oben gefuhrten Gasstrom. Die
Kondensationswarme wird dabei extern im Kuhlkreis mittels eines Warmetauschers
abgefuhrt, indem die kondensierte Leichtsiedefraktion Uber eine Leitung abgezogen wird,
gekdhlt wird und ein Teil der gekuhlten, kondensierten Leichtsiedefraktion Uber eine
oberhalb der Entnahmeleitung angeordnete Leitung in die Kolonne rickgefthrt wird.
Dabei wird ein Teil der kondensierten Leichtsiedefraktion ausgeschleust. Die nicht
kondensierten Gase werden schlieBlich vom Kopf der Kolonne abgezogen.
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Ein dhnliches Verfahren ist in der DE 102 35 847 A1 beschrieben. In diesem Fall wird ein
Gasgemisch am Kopf der Kolonne entnommen und in einem Spruhkdhler einer
Partialkondensation unterworfen. Das dabei anfallende Sauerwasser wird am Kopf der
Kolonne zurlckgefuhrt.

Aus der EP 1 097 916 A2 ist ein weiteres Verfahren und eine weitere Vorrichtung zur
Herstellung von Acrylsdure bekannt. Bei dem Verfahren wird das Reaktionsgas einer
Absorptionskolonne zugefihrt und dort mit einem Acrylsdureabsorptionsldsemittel in
Kontakt gebracht, wodurch das Reaktionsgas abgekihlt und absorbiert wird. Auf diese
Weise erhalt man einen Acrylsdure enthaltenden Flussigkeitsstrom. Im Sumpfbereich wird
der Acrylsdure enthaltende FlUssigkeitsstrom einer Kuhlvorrichtung zugefihrt, dort
gekdhlt, um dann in einem mittleren Abschnitt der Absorptionskolonne wieder zugefthrt
zu werden.

Um eine weitgehende Rickgewinnung von Acrylsdure aus dem Acrylsaure enthaltenden
Gasstrom zu erreichen, ist eine AbkUhlung der wassrigen Flussigkeit auf niedrige
Temperaturen von z.B. 20 - 45 °C erforderlich.

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren und eine
Vorrichtung der eingangs genannten Art anzugeben, deren Energiebedarf fur die
Kihlung der entnommenen wassrigen Flussigkeit verringert ist und bei denen eine
Optimierung im Hinblick auf den Energieverbrauch fur die Kudhlung und die
Acrylsaureverluste erreicht wird.

ErfindungsgeméaB wird diese Aufgabe durch ein Verfahren mit den Merkmalen des
Anspruchs 1 und eine Vorrichtung mit den Merkmalen des Anspruchs 8 geldst.
Vorteilhafte Ausgestaltungen und Weiterbildungen ergeben sich aus den abhangigen
Anspruchen.

Dementsprechend umfasst das erfindungsgemaBe Verfahren zur Gewinnung von
Acrylsaure aus einem Reaktionsgas, das Acrylsdure, Acrolein, Wasser und
Verunreinigungen enthalt, dass bei der katalytischen Gasphasen-Oxidation von Propylen
und Acrolein entsteht, folgende Schritte:

a)  Quenchen des Reaktionsgases mit einer Quenchflissigkeit in einem ersten
Abschnitt, wobei ein Acrylsaure enthaltender FlUssigkeitsstrom und ein Acrylsaure
enthaltender Gasstrom erhalten werden, und
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b)  Abkuhlen des Gasstroms durch Inkontaktbringen mit einer wassrigen Flussigkeit in
einem zweiten Abschnitt, in dem die wassrige Flussigkeit bei einer
Entnahmeposition am unteren Ende des zweiten Abschnitts gesammelt und
entnommen, indirekt gekihlt und zumindest ein Teil der gekUhlten wéssrigen
Flissigkeit dem zweiten Abschnitt wieder zugefuhrt wird.

Die wassrige FlUssigkeit wird dabei erfindungsgemal in mehreren aufeinanderfolgenden
Warmetauschern gekuhlt, wobei ein erster Anteil der wassrigen Flissigkeit nach dem
letzten Warmetauscher mit einer ersten Temperatur bei einer ersten RuckfUhrposition
oberhalb der Entnahmeposition in den zweiten Abschnitt zurtickgefihrt wird und ein
zweiter Anteil der wassrigen Flussigkeit bei einer ersten Ausschleusposition nach einem
Warmetauscher und vor dem letzten Warmetauscher mit einer zweiten Temperatur
ausgeschleust und bei einer zweiten RuUckflhrposition, die unterhalb der ersten
Ruckfihrposition liegt, in den zweiten Abschnitt zurtickgefuhrt wird.

Da im zweiten Abschnitt durch direkte Kihlung aus dem im Gegenstrom zu der wassrigen
FlGssigkeit nach oben geflihrten Gasstrom eine Leichtsiedefraktion kondensiert wird und
sich in der wassrigen Flussigkeit destillativ anreichert, kann der zweite Abschnitt auch als
Quench- oder Ruckwaschabschnitt bezeichnet werden.

Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren wird die dem zweiten Abschnitt entnommene
wassrige Flussigkeit somit in mehreren Stufen abgekihlt, wobei jede Stufe zumindest
einen separaten Warmetauscher umfasst. Die aufeinanderfolgenden Warmetauscher
bilden somit eine mehrstufige Kiihlung, bei der bei jeder Kihlstufe die wassrige Flussigkeit
auf eine niedrigere Temperatur abgekuhlt wird. In der ersten oder den ersten Kuhlstufen
werden zweckmaBigerweise leicht verfigbare KihImittel wie Luft oder Oberflachenwasser
eingesetzt. Es hat sich herausgestellt, dass der Energiebedarf der Warmetauscher dadurch
verringert werden kann, dass ein zweiter Anteil der wassrigen Flussigkeit bereits vor dem
letzten Warmetauscher ausgeschleust und in den zweiten Abschnitt zurtckgefuhrt wird,
und zwar bei im Wesentlichen gleichbleibenden oder nur unwesentlich hdheren
Acrylsaureverlusten. Gleichzeitig verringert sich jedoch der Energiebedarf flr die Kiihlung
der wassrigen FlUssigkeit, da der letzte Warmetauscher nur noch den ersten Anteil der
wassrigen Flussigkeit kihlt und nicht mehr den ausgeschleusten zweiten Anteil der
wassrigen Flussigkeit.

GemaB einer weiteren Ausgestaltung des erfindungsgemaBen Verfahrens wird das von
dem oder den Warmetauschern verwendete Kihimedium, der/die stromabwarts von der
ersten Ausschleusposition angeordnet ist/sind, mit Energieaufwand abgekuhlt. Das von
dem oder zumindest einem der Warmetauscher verwendete Kuhlmedium, der/die
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stromaufwarts von der ersten Ausschleusposition angeordnet ist, wird hingegen
ungekhlt der Umgebung entnommen.

Die Angaben stromabwarts und stromaufwarts beziehen sich in dieser Schrift auf die
FlieBrichtung der entnommenen wassrigen Flussigkeit.

Bei dem erfindungsgeméaBen Verfahren wird bertcksichtigt, dass der Energieaufwand
zum Kuhlen der entnommenen wassrigen FlUssigkeit bei den aufeinander folgenden
Warmetauschern unterschiedlich ist. Um die wassrige Flissigkeit von einem
Temperaturniveau, das wesentlich oberhalb von den Umgebungstemperaturen liegt,
abzukuthlen, kann das Kudhlmedium der Umgebung ungekihlt entnommen werden.
Beispielsweise kann Umgebungsluft angesaugt oder Oberflachenwasser in den
Warmetauscher gepumpt werden. Soll die wassrige Flussigkeit auf eine Temperatur
abgekuhlt werden, die im Bereich der Umgebungstemperatur oder unterhalb der
Umgebungstemperatur liegt, muss fur die Kihlung Energie, beispielsweise elektrische
Energie, aufgebracht werden. Beispielsweise muss das Kihlmedium mittels elektrischer
Energie abgeklhlt werden.

Vorteilhafterweise wird bei dem erfindungsgeméaBen Verfahren die Kuhlleistung zu
Warmetauschern verlagert, bei denen fur die Kihlleistung weniger Energie, insbesondere
elektrische Energie, aufgebracht werden muss, da sie mit einem Kidhlmedium betrieben
werden kénnen, welches der Umgebung ohne vorherige Kihlung enthommen werden
kann. Wenn bei dem erfindungsgemaBen Verfahren die Menge des gekihlten
Volumenstroms erhdht wird, kann sich bei insgesamt gleicher Gesamtkuhlleistung
vorteilhafterweise eine Energieeinsparung beim Durchfihren des Verfahrens ergeben.

Das erfindungsgeméaBen Verfahren kann aus diesem Grund insbesondere in einer
Umgebung mit relativ hohen Temperaturen eingesetzt werden, da in diesem Fall ein
relativ hoher Anteil der Kihlleistung von Warmetauschern aufgebracht werden muss, die
Kihlmedien verwenden, die durch elektrische Energie abgekuhlt werden mussen. Eine
Verlagerung der Kuhlleistung zu Warmetauschern, die Kihlmedien aus der Umgebung
verwenden, fuhrt in diesem Fall vorteilhafterweise zu Energieeinsparungen, selbst wenn
ein groéBerer Volumenstrom der wassrigen Flussigkeit zum Erreichen einer im
Wesentlichen gleichen Gesamtkuhlleistung abgekahlt wird.

GemaB einer weiteren Ausgestaltung des erfindungsgemaéaBen Verfahrens wird ein dritter
Anteil der gekuhlten wassrigen Flissigkeit bei einer zweiten Ausschleusposition zumindest
einen weiteren Warmetauscher stromaufwarts von der Entnahme des zweiten Anteils mit
einer dritten Temperatur ausgeschleust und mit dem zweiten Anteil der gekihlten
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wassrigen Flussigkeit vermischt und danach bei der zweiten Rickfuhrposition mit einer
zweiten RuckfUhrtemperatur in den zweiten Abschnitt zurlckgeflhrt. Eine erste
Ruckfihrtemperatur entspricht in diesem Fall der ersten Temperatur, mit welcher der erste
Anteil der wassrigen FlUssigkeit nach dem letzten Warmetauscher in den zweiten
Abschnitt zurlickgefthrt wird. Die zweite Rickfuhrtemperatur liegt zwischen der zweiten
und der dritten Temperatur, da die gekUhlte wassrige Flussigkeit des dritten Anteils,
welche die dritte Temperatur aufweist, der gekihlten wassrigen FlUssigkeit des zweiten
Anteils zugemischt wird, dessen Temperatur niedriger als die dritte Temperatur ist.

Durch die Aufteilung der zu kiihlenden wassrigen Flussigkeit in insgesamt drei Anteile mit
verschiedenen Temperaturniveaus und die RuckfUuhrung der gekihlten Anteile bei
zumindest zwei unterschiedlichen Ruckfuhrpositionen kann der Energiebedarf fur die
Kihlung der entnommenen wassrigen FlUssigkeit unter Berlcksichtigung der
Acrylsaureverluste optimiert werden. Dabei stehen Verluste bei der Acrylsaureherstellung,
die moglicherweise geringflgig héher sind, erheblichen Energieeinsparungen fur die
Kahlung der wéssrigen Flussigkeit gegendber.

GemaB einer weiteren Ausgestaltung des erfindungsgemaBen Verfahrens wird das von
dem oder den Warmetauschern verwendete Kihlmedium, der/die stromaufwarts von der
zweiten Ausschleusposition angeordnet ist/sind, ungekihlt der Umgebung entnommen
wird.

Vorteilhafterweise wird durch diese Ausgestaltung des erfindungsgemaBen Verfahrens
die Kuhlleistung noch weiter zu Warmetauschern verlagert, bei denen fur die Kuhlleistung
weniger Energie, insbesondere elektrische Energie, aufgebracht werden muss, da sie mit
einem Kuhlmedium betrieben werden k&nnen, welches der Umgebung ohne vorherige
Kihlung entnommen werden kann.

Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren durchlauft das Reaktionsgas einen ersten
Abschnitt, in welchem durch Quenchen des Reaktionsgases mit einer Quenchflissigkeit,
ein Acrylséure enthaltender Flussigkeitsstrom und ein Acrylsaure enthaltender Gasstrom
erhalten werden. In dem sich anschlieBenden zweiten Abschnitt wird der Gasstrom auch
durch Inkontaktbringen mit einer wéassrigen FlUssigkeit abgekuhlt. Im zweiten Abschnitt
wird die wassrige Flussigkeit z. B. bei der Entnahmeposition am unteren Ende gesammelt
und dort entnommen. Die entnommene wassrige Flussigkeit wird dann indirekt mittels
aufeinanderfolgender Warmetauscher gekihlt und zumindest ein Teil der gekihlten
wassrigen Flussigkeit wird dem zweiten Abschnitt wieder zugefihrt, und zwar ein erster
Anteil mit einer ersten Ruckflhrtemperatur bei einer ersten, oberen Rickfuhrposition und
ein zweiter Anteil mit einer zweiten, h&heren Ruckflihrtemperatur bei der zweiten
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Ruckfuhrposition, die zwischen der ersten Ruckfuhrposition und der Entnahmeposition
liegt.

Die beiden Abschnitte k&nnen separat ausgefihrt sein; sie kdnnen jedoch auch z. B. in
einer Kondensationskolonne integriert sein. Wenn die beiden Abschnitte in einer
gemeinsamen Kondensationskolonne ausgebildet sind, ist der erste Abschnitt
insbesondere unterhalb des zweiten Abschnitts angeordnet. Die beiden Abschnitte
werden in diesem Fall insbesondere von einem Sammelboden getrennt, der somit das
untere Ende des zweiten Abschnitts bildet. Der Sammelboden kann zumindest einen
Kamin aufweisen, durch welchen das Reaktionsgas vom ersten Abschnitt aufsteigen und
in den zweiten Abschnitt gelangen kann. Auf dem Sammelboden sammelt sich die im
zweiten Abschnitt kondensierte wassrige Flussigkeit. Die Entnahmeposition liegt
insbesondere geringfugig oberhalb des Sammelbodens am unteren Ende des zweiten
Abschnitts, jedoch unterhalb des Flissigkeitsspiegels des Kondensats, so dass die auf dem
Sammelboden gesammelte wassrige Flussigkeit aus dem zweiten Abschnitt herausgefihrt
werden kann, um von den Warmetauschern indirekt gekthlt zu werden.

Ein vierter Anteil der bei der Entnahmeposition entnommenen wassrigen Flussigkeit wird
wieder dem ersten Abschnitt zugefihrt, damit dieser nicht trocken lauft. Beispielsweise
kann dieser vierte Anteil der wassrigen Flussigkeit der Kondensationskolonne unterhalb
des Sammelbodens dem oberen Bereich des ersten Abschnitts zugeflUhrt werden, so dass
das aufsteigende Reaktionsgas im Gegenstrom zu dieser in den ersten Abschnitt
zurlUckgefuhrten wassrigen Flussigkeit gefthrt wird.

Des Weiteren kann bei dem erfindungsgeméaBen Verfahren ein funfter Anteil der
entnommenen wassrigen FlUssigkeit aus dem zweiten Abschnitt zur weiteren Extraktion
der in der wassrigen FlUssigkeit noch enthaltenen Acrylséure ausgeschleust werden.
Dieser funfte Anteil kann in einer nachgelagerten Extraktionskolonne zur Rickgewinnung
von Acrylsdureanteilen weiterverarbeitet werden. Es hat sich herausgestellt, dass durch
die Weiterbildung des erfindungsgemalen Verfahrens, bei welcher der dritte Anteil aus
dem Kuhlkreislauf ausgeschleust und mit dem zweiten Anteil vermischt wird, der
Acrylsaureanteil in dem funften Anteil der entnommenen wassrigen Flussigkeit héher ist
im Vergleich zu dem Acrylsaureanteil bei einer Verfahrensfihrung, bei der kein dritter
Anteil der geklhlten wassrigen Flussigkeit zumindest einen weiteren Warmetauscher
stromaufwarts von der Entnahme des zweiten Anteils ausgeschleust und mit dem zweiten
Anteil vermischt wird.

Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren ist die erste Temperatur insbesondere in einem
Bereich von 5 °C bis 21 °C. Die erste Temperatur liegt beispielsweise in einem Bereich von
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18 °C bis 21 °C. Die zweite Temperatur liegt insbesondere in einem Bereich von 21 °C bis
30 °C. Beispielsweise liegt die zweite Temperatur in einem Bereich von 23 °C bis 27 °C.
Die zweite Temperatur ist jedoch héher als die erste Temperatur. Die dritte Temperatur
liegt insbesondere in einem Bereich von 36 °C bis 50 °C, bevorzugt in einem Bereich von
35 °C bis 45 °C. Beispielsweise kann die dritte Temperatur in einem Bereich von 40 °C bis
44 °C liegen. Die dritte Temperatur ist héher als die zweite Temperatur.

Die zweite Ruckfuhrtemperatur ist bei dem erfindungsgemalBen Verfahren insbesondere
héher als die zweite Temperatur. Sie liegt insbesondere in einem Bereich von 37 °C bis 50
°C, beispielsweise in einem Bereich von 25 °C bis 42 °C.

Durch die Auswahl dieser von den hintereinander angeordneten Warmetauschern
erzeugten Temperaturen und durch die Ruckfihrung der gekihlten wassrigen Flussigkeit
bei den verschiedenen Ruckfuhrpositionen kann das Temperaturniveau in dem zweiten
Abschnitt im Vergleich zu einer herkdmmlichen Ruckfihrung bei nur einer
Ruckfihrposition verschoben werden. Es ist insbesondere méglich, das Temperaturniveau
zu erhdhen, d. h. durch die Mischung des zweiten und dritten Anteils der gekuhlten
wassrigen FlUssigkeit kann die Temperatur bei der zweiten Ruckfihrposition angehoben
werden.

Des Weiteren kann bei dem erfindungsgemalen Verfahren die Entnahmerate der
entnommenen wassrigen FlUssigkeit variiert werden. Wenn die geklhlte wassrige
FlGssigkeit bei der zweiten Ruckfihrposition mit einer héheren Temperatur rtickgefihrt
wird, kann bei dem erfindungsgemalen Verfahren die Entnahmerate der wassrigen
Flissigkeit erhdht und gleichzeitig die Rate der bei den beiden Ruckflhrpositionen
rickgefihrten gekuhlten wassrigen Flussigkeit entsprechend erhéht werden. Auf diese
Weise kann eine Optimierung durchgefiihrt werden, bei der ein hoheres
Temperaturniveau durch ein groBeres Volumen riuckgeflhrter gekihlter wassriger
FlGssigkeit ausgeglichen wird.

Durch die zumindest zwei separaten Ruckfihrungen der gekihlten wassrigen Flussigkeit
bei verschiedenen Positionen des zweiten Abschnitts und durch das Ausschleusen
geklhlter wassriger Flussigkeit aus verschiedenen Abschnitten der mehrstufigen Kthlung
wird vorteilhafterweise die Flexibilitdt fur die Optimierung des Energiebedarfs fur die
Kihlung und der gegebenenfalls damit einhergehenden veranderten Verluste an
Acrylsaure bei dem Verfahren zur Gewinnung von Acrylsaure erhéht.

In dem zweiten Abschnitt wird der Acrylsdure enthaltende Gasstrom durch
Inkontaktbringen mit der wassrigen FlUssigkeit abgekuhlt. Dies hat zur Folge, dass
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sogenanntes Sauerwasser kondensiert, welches neben Wasser auch noch nennenswerte
Mengen an Acrylsaure und, in kleineren Anteilen, andere Carbonsauren enthélt. Um eine
maoglichst groBe Menge an kondensierten Bestandteilen in dem Sauerwasser zu l6sen,
kann die aus dem zweiten Abschnitt entnommene und dann rickgefihrte wassrige
FlGssigkeit, d. h. das Sauerwasser, méglichst weit abgekuhlt werden. Dies hat jedoch den
Nachteil, dass sich der Energieverbrauch fiur die Kuhlung erhéht. Wird die wassrige
FlGssigkeit mit einer héheren Temperatur zurtickgefuhrt, ist der Energieverbrauch fur die
Kihlung geringer. Gleichzeitig verschiebt sich durch die Temperaturerhdhung das
Temperaturprofil der Kolonne nach oben. Dadurch steigt der Anteil an Acrylsaure, der im
oberen Kondensationsbereich ankommt und kondensiert werden kann.

Daher kann das Sauerwasser, welches dem zweiten Abschnitt und dem Kuhlkreislauf
entnommen wird und einer nachgeschalteten Extraktionskolonne zugefihrt wird,
vorteilhafterweise einen hdheren Acrylséduregehalt aufweisen. Insgesamt kann durch das
erfindungsgemafe Verfahren somit eine sehr flexible Optimierung in Hinblick auf den
Energieverbrauch, den Acrylsduregehalt im ausgeschleusten Sauerwasser und die
Acrylsaureverluste durchgefuhrt werden.

Die erfindungsgeméBe Vorrichtung zur Gewinnung von Acrylsdure aus einem
Reaktionsgas umfasst einen ersten Abschnitt zum Quenchen des Reaktionsgases mit einer
Quenchflissigkeit, um einen Acrylsaure enthaltenden FlUssigkeitsstrom und einen
Acrylsaure enthaltenden Gasstrom zu erhalten. Des Weiteren umfasst die Vorrichtung
einen zweiten Abschnitt zum Abkuhlen des Gasstroms durch Inkontaktbringen mit einer
wassrigen FlUssigkeit. Dabei weist der zweite Abschnitt eine Entnahmedffnung bei einer
Entnahmeposition am unteren Ende des zweiten Abschnitts und zumindest eine erste und
eine zweite RuckfUhréffnung bei einer ersten und einer zweiten Ruckfihrposition jeweils
oberhalb der Entnahmeposition auf, wobei die zweite RuckfUhrposition unterhalb der
ersten Ruckfuhrposition liegt. Ferner umfasst die erfindungsgemale Vorrichtung mehrere
aufeinanderfolgende Warmetauscher, die in Reihe zwischen der Entnahmed&ffnung und
der zweiten Ruckfuhréffnung angeordnet sind, zum Kahlen von wassriger Flussigkeit, die
durch die Entnahmedéffnung dem zweiten Abschnitt entzogen wurde. Dabei verbindet
eine erste Ruckfuhrleitung den letzten Warmetauscher mit der ersten RuckfUhréffnung
zum Ruckfuhren eines ersten Anteils der wassrigen Flussigkeit in den zweiten Abschnitt
mit einer ersten Temperatur, und eine zweite Rickfuhrleitung verbindet bei einer ersten
Ausschleusposition einen ersten Bereich nach dem ersten Warmetauscher und vor dem
letzten Warmetauscher mit der zweiten RUckfuhréffnung zum  Ausschleusen und
Ruckfihren eines zweiten Anteils der wassrigen Flussigkeit in den zweiten Abschnitt mit
einer zweiten Temperatur.
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Die erfindungsgemaBe Vorrichtung ist insbesondere ausgebildet, das erfindungsgemaie
Verfahren auszufihren. Sie weist daher auch dieselben Vorteile wie das
erfindungsgemaBe Verfahren auf.

Gemal einer Weiterbildung der erfindungsgemafBen Vorrichtung weist diese eine dritte
Ruckfuhrleitung auf, die bei einer zweiten Ausschleusposition einen zweiten Bereich, der
zumindest einen weiteren Warmetauscher stromaufwarts von dem ersten Bereich
angeordnet ist, mit der zweiten Ruckfuhrleitung zum Ausschleusen eines dritten Anteils
der wassrigen FlUssigkeit mit einer dritten Temperatur und zum Vermischen des dritten
Anteils mit dem zweiten Anteil verbindet. Vorteilhafterweise ist es durch diese
Ausgestaltung der erfindungsgeméBen Vorrichtung maoglich, bei zumindest zwei
verschiedenen Bereichen, die zumindest durch einen Warmetauscher getrennt sind,
wassrige Flussigkeit bei unterschiedlichen Temperaturen zusatzlich zu dem Uber die erste
Ruckfuhrleitung ruckgefihrten ersten Anteill der wassrigen FlUssigkeit aus dem
Kihlkreislauf auszuschleusen, und Uber die zweite Rulckfuhrleitung in den zweiten
Abschnitt rickzufihren. Diese Anordnung der Ruckfuhrleitungen ermdglicht eine
Optimierung des Energiebedarfs der Warmetauscher beim Einsatz der Vorrichtung zum
Gewinnen von Acrylséure.

Bei den Warmetauschern handelt es sich insbesondere um indirekte Warmetauscher, bei
denen thermische Energie von der entnommenen wassrigen Flussigkeit auf einen anderen
Stoffstrom, dem Kuhlmedium, Ubertragen wird. Durch die in Reihe angeordneten
Warmetauscher wird die dem zweiten Abschnitt entnommene wassrige Flissigkeit durch
jeden Warmetauscher weiter abgekdhlt. Es kann somit eine mehrstufige Kihlung
durchgefihrt werden, bei der bei jeder Kihlstufe die wassrige Flussigkeit auf eine
niedrigere Temperatur abgekdhlt wird.

Gemal einer Ausgestaltung der erfindungsgeméaBen Vorrichtung sind der oder die
Warmetauscher, der/die stromaufwarts von der zweiten Ausschleusposition angeordnet
ist/sind, ausgewahlt aus einem Luftkdhler und einem Wasserkuhler. Beispielsweise ist der
erste Warmetauscher bei der erfindungsgemafen Vorrichtung ein Luftkihler. Ein zweiter
Warmetauscher, der stromabwarts von dem ersten Warmetauscher angeordnet ist, ist z.
B. ein WasserkUhler, beispielsweise ein Oberflachenwasserkihler. Das fur die Kihlung
verwendete Wasser wird beispielsweise einem Fluss entnommen, ohne dass es abgekihlt
wird.

GemaB einer weiteren Ausgestaltung der erfindungsgemafBen Vorrichtung ist zumindest
ein weiterer Warmetauscher, z. B. ein dritter Warmetauscher, der stromabwarts von der
zweiten Ausschleusposition und stromaufwarts von der ersten Ausschleusposition
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angeordnet ist, ein Kaltwasserkdhler. Als Kihlmedium wird in diesem Fall Wasser
verwendet, welches im Vergleich zu dem bei dem Wasserklhler verwendeten Wasser
abgekuhlt wurde. Hierfir muss Energie, insbesondere elektrische Energie, aufgebracht
werden. Beispielsweise kann der Kaltwasserkuhler auch ein solegekihlter Warmetauscher
sein. Alternativ wird als Kihlmedium des dritten Warmetauschers eine Glykol-
Wassermischung verwendet.

Gemal einer noch weiteren Ausgestaltung der erfindungsgemaBen Vorrichtung sind
stromabwarts von der zweiten Ausschleusposition und stromaufwarts von der ersten
Ausschleusposition zwei Warmetauscher angeordnet. Beispielsweise verwendet einer
dieser Warmetauscher als Kihlmedium eine Glykol-Wassermischung und der andere
dieser Warmetauscher als Kihlmedium Wasser, welches im Vergleich zu dem bei dem
Wasserkuhler verwendeten Wasser abgekuhlt wurde.

GemaB einer weiteren Ausgestaltung der erfindungsgemafBen Vorrichtung ist zumindest
ein noch weiterer Warmetauscher, z. B. ein finfter Warmetauscher, der stromabwarts von
der ersten Ausschleusposition angeordnet ist, ein Flissiggas-Verdampfer, von dem das
Sauerwasser nach der ersten Ausschleusposition noch weiter abgekahlt wird.

GemaB einer Ausgestaltung der erfindungsgemaBen Vorrichtung verbindet die zweite
Ruckfuhrleitung den Ausgang des Kaltwasserkihlers mit der zweiten Rickfuhréffnung.

GemaB einer weiteren Ausgestaltung der erfindungsgemafBen Vorrichtung verbindet die
dritte Ruckfthrleitung den Ausgang des Wasserkuhlers mit der zweiten Ruckfuhrleitung.

GemaB einer weiteren Ausgestaltung der erfindungsgemaBen Vorrichtung ist zwischen
der dritten Ruckfuhrleitung und der zweiten Ruckfuhrleitung ein Vermischer angeordnet,
der den dritten Anteil der wassrigen Flussigkeit mit dem zweiten Anteil der wassrigen

FlGssigkeit vermischt.

Die Erfindung wird nun anhand von Ausfihrungsbeispielen mit Bezug zu den
Zeichnungen erlautert:

Figur 1 zeigt ein erstes Ausfuhrungsbeispiel der erfindungsgeméaBen Vorrichtung und

Figur 2 zeigt ein zweites AusfUhrungsbeispiel der erfindungsgemaBen Vorrichtung.

Mit Bezug zu Fig. 1 wird ein erstes Ausfihrungsbeispiel der erfindungsgemaBen
Vorrichtung beschrieben:

10
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Der grundsatzliche Aufbau der Vorrichtung entspricht einer Anordnung, wie sie in der
DE 197 40 253 A1 beschrieben ist. Die Vorrichtung umfasst eine Kondensationskolonne 1
mit einem ersten Abschnitt 2 und einem zweiten Abschnitt 3. In dem ersten Abschnitt 2
wird Reaktionsgas, das Acrylsaure, Acrolein, Wasser und Verunreinigungen enthalt, die
bei der katalytischen Gasphasen-Oxidation von Propylen und Acrolein entstehen, in
einem Sumpfbereich eingeleitet. Dort wird das heil3e Reaktionsgas durch Quenchen, d. h.
durch direkte Kihlung, abgekihlt. Es entsteht ein Acrylsdure enthaltender
Flissigkeitsstrom und ein im Gegenstrom nach oben strémender, Acrylsdure enthaltender
Gasstrom. Am oberen Ende des zweiten Abschnitts 2 ist ein Sammelboden 4 angeordnet,
durch den der Acrylsdure enthaltende Gasstrom, z. B. durch zumindest einen Kamin,
durchtreten kann. Der Sammelboden 4 trennt den ersten Abschnitt 2 von dem zweiten
Abschnitt 3. Im hier beschriebenen AusfUhrungsbeispiel sind die beiden Abschnitte 2 und
3 in einer Kondensationskolonne 1 ausgebildet. Es ware jedoch auch méglich, den zweiten
Abschnitt 3 getrennt von dem ersten Abschnitt in einer separaten Kondensationskolonne
auszubilden.

Der in dem zweiten Abschnitt 3 aufsteigende Gasstrom wird auch durch Inkontaktbringen
mit einer wassrigen Flussigkeit abgekthlt. Auch im zweiten Abschnitt 3 erfolgt somit ein
Quenchen, d. h. direktes Abkthlen des aufsteigenden Gasstroms mittels im Gegenstrom
gefuhrter wéassriger Flussigkeit. Der Gasstrom wird schlieBlich Uber die Auslasséffnung 5
aus der Kondensationskolonne 1 herausgefuhrt.

Die sich auf dem Sammelboden 4 sammelnde wassrige Flussigkeit, die kondensierte
Bestandteile des aufsteigenden Gasstroms enthalt, wird auch als Sauerwasser bezeichnet.
Diese Flussigkeit enthalt neben dem Wasser auch noch nennenswerte Mengen an
Acrylsaure und in kleineren Anteilen andere Carbonsauren.

Das Sauerwasser wird dem zweiten Abschnitt 3 entnommen. Hierfur ist bei einer
Entnahmeposition knapp oberhalb der oberen Oberflache des Sammelbodens 4 eine
Entnahmedffnung 6 vorgesehen. Uber diese Entnahmedffnung 6 wird das Sauerwasser
einer mehrstufigen Kihlung unterzogen. Diese mehrstufige Kihlung umfasst mehrere
Warmetauscher, welche allgemein mit 8 bezeichnet werden, und eine Vielzahl von
Leitungen, welche allgemein mit 9 bezeichnet werden. Uber eine Pumpe 7 wird das
Sauerwasser Uber die Leitung 9-1 bei der Entnahmedffnung 6 entnommen und Uber die
Leitung 9-2 einem ersten Warmetauscher 8-1 zugefthrt. Bei dem ersten Warmetauscher
8-1 handelt es sich um einen Luftkihler. Der erste Warmetauscher 8-1 kuhlt das
entnommene Sauerwasser ab.

11
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Uber eine weitere Leitung 9-3 wird das entnommene Sauerwasser einem zweiten
Warmetauscher 8-2 zugefuhrt, bei welchem es weiter abgekihlt wird. Der zweite
Warmetauscher 8-2 ist als Wasserkihler ausgebildet, welcher als Kidhlmedium
Oberflachenwasser verwendet.

Uber eine weitere Leitung 9-4 wird das entnommene Sauerwasser einem dritten
Warmetauscher 8-3 zugefuhrt, welcher das Sauerwasser noch weiter abkahlt. Der dritte
Warmetauscher 8-3 verwendet als Kihlmedium eine Glykol-Wassermischung, die z. B.
eine Temperatur von 32 °C besitzt. Sie kann im Prozess als Heizmedium dienen und
dem Sauerwasserkreis Warme entziehen.

Von dem dritten Warmetauscher 8-3 gelangt das abgekuhlte Sauerwasser Uber die
Leitung 9-5 zu einem vierten Warmetauscher 8-4, der als Kaltwasserklhler ausgebildet
ist. Als Kihlmedium wird in diesem Fall gekihltes Wasser verwendet, welches eine
niedrigere Temperatur hat, als das von dem Wasserkuhler verwendete
Oberflachenwasser.

Nach dem vierten Warmetauscher 8-4 gelangt das abgekuhlte Sauerwasser in die Leitung
9-6. Dort wird das Sauerwasser bei einer ersten Ausschleusposition 16-1 in einen ersten
Anteil und einen zweiten Anteil aufgeteilt.

Der erste Anteil wird weiter in der Leitung 9-6 zu einem funften Warmetauscher 8-5
weitergeleitet, der als Flussiggas-Verdampfer ausgebildet ist. Im flnften Warmetauscher
8-5 wird das entnommene Sauerwasser noch weiter abgekihlt. Von dem flnften
Warmetauscher 8-5 gelangt der erste Anteil des noch weiter abgekUhlten Sauerwassers
Uber eine erste Ruckfuhrleitung 11-1 durch eine erste Ruckfihréffnung 10-1 bei einer ersten
Ruckfihrposition zurlck in den zweiten Abschnitt 3. Die erste Ruckflhrposition ist im
oberen Bereich des zweiten Abschnitts 3, d. h. beim Kopf der Kondensationskolonne 1,
angeordnet. Von dort wird das abgekuhlte Sauerwasser nach unten gefuhrt, d. h. im
Gegenstrom zu dem aufsteigenden Reaktionsgas, wodurch das Reaktionsgas abgekuhlt
wird und sich unter anderem Acrylsédure in der wassrigen FlUssigkeit anreichert. Die
wassrige Flussigkeit sammelt sich dann auf dem Sammelboden 4.

Zum Ausschleusen des zweiten Anteils des abgekihlten Sauerwassers bei der ersten
Ausschleusposition 16-1 ist eine zweite Ruckfuhrleitung 11-2 vorgesehen, welche einen
Bereich nach dem ersten Warmetauscher 8-1 und vor dem letzten Warmetauscher 8-5
mit einer zweiten RuckfUhréffnung 10-2 zum Rickfuhren des zweiten Anteils des
Sauerwassers in den zweiten Abschnitt 3 verbindet. Im hier beschriebenen ersten
Ausfuhrungsbeispiel zweigt die zweite Ruckfuhrleitung 11-2 bei der ersten
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Ausschleusposition 16-1 von der Leitung 9-6 ab, welche den vierten Warmetauscher mit
8-4 mit dem funften Warmetauscher 8-5 verbindet.

Die zweite Ruckfuhréffnung 10-2 ist bei einer zweiten Ruckfihrposition angeordnet,
welche zwischen der Entnahmeposition und der ersten Ruckfuhrposition angeordnet ist.
Die zweite Temperatur, mit welcher der zweite Anteil des Sauerwassers zurtickgefihrt
wird, ist héher als die erste Temperatur, mit welcher der erste Anteil des Sauerwassers
zurlckgefuhrt wird, da der zweite Anteil des Sauerwassers nicht mittels des flunften
Warmetauschers  8-5 abgekdhlt worden ist. Der zweite Abschnitt 3 der
Kondensationskolonne 1 weist somit mehrere RuckfUhréffnungen auf, die allgemein mit
10 bezeichnet werden, bei denen eine gekihlte wassrige Flissigkeit bei unterschiedlichen
Temperaturen bei unterschiedlichen RuckfUhrpositionen zurlickgefuhrt wird.

Damit der erste Abschnitt 2 der Kondensationskolonne 1 nicht trocken lauft, wird ein Teil
des bei der Entnahmedéffnung 6 entnommenen Sauerwassers Uber die Kolonnenleitung
14 wieder in den oberen Bereich des ersten Abschnitts 2 eingespeist. Dieser in den ersten
Abschnitt 2 zurlckgefuhrte Teil des Sauerwassers wird in dieser Schrift auch als vierter
Anteil der bei der Entnahmeposition entnommenen wassrigen Flussigkeit bezeichnet.

Des Weiteren wird bei der Leitung 9-2 Uber eine Extraktionsleitung 13 ein weiterer, flnfter
Anteil des entnommenen Sauerwassers ausgeschleust und einer nachgelagerten
Extraktionskolonne 15 zugefihrt. Das entnommene Sauerwasser wird in der
Extraktionskolonne 15 zur Gewinnung von Acrylsaureanteilen weiterverarbeitet.

Im Folgenden wird ein erstes Ausfuhrungsbeispiel des erfindungsgemaBen Verfahrens mit
Bezug zu Fig. 1 erlautert:

Bei dem Verfahren wird Acrylsdure aus einem Reaktionsgas, das Acrylsdure, Acrolein,
Wasser und Verunreinigungen enthélt, das bei der katalytischen Gasphasen-Oxidation
von Propylen und Acrolein entsteht, gewonnen. Das Reaktionsgas wird dem ersten
Abschnitt 2 der Kondensationskolonne 1 zugefthrt und dort durch Quenchen mit einer
Quenchflissigkeit abgekuihlt. Dabei ergibt sich ein Acrylsdure enthaltender
Flissigkeitsstrom und ein im Gegenstrom geflhrter Acrylsdure enthaltender Gasstrom,
der in der Kondensationskolonne 1 aufsteigt.

Uber einen (nicht gezeigten) Seitenabzug wird ein Teil des Acrylséure enthaltenden
Flissigkeitsstroms dem ersten Abschnitt 2 entnommen und daraus Acrylsaure gewonnen.

13



10

15

20

25

30

35

WO 2024/246367 PCT/EP2024/065228

Der Acrylsaure enthaltende Gasstrom gelangt durch einen Kamin des Sammelbodens 4
in den zweiten Abschnitt 3 der Kondensationskolonne 1. Dort wird der Gasstrom durch
Inkontaktbringen mit einer wassrigen FlUssigkeit abgekihlt. Die wassrige Flissigkeit wird
im Gegenstrom zu dem aufsteigenden Gasstrom gefthrt, so dass sich Acrylsdure in der
wassrigen Flussigkeit anreichert. Sie sammelt sich auf dem Sammelboden 4. Die wassrige
Flissigkeit, d. h. das Sauerwasser, wird bei einer Entnahmeposition bei der
Entnahmedffnung 6 am unteren Ende des zweiten Abschnitts 3 entnommen und in
mehreren aufeinanderfolgenden Warmetauschern 8 gekuhlt. Die Entnahmeposition ist
daher unterhalb des Flussigkeitsspiegels des sich auf dem Sammelboden 4 sammelnden
Sauerwassers angeordnet.

Bei dem erfindungsgemalen Verfahren werden mittels der Pumpe 7 ein Volumenstrom
von 865 m3/h durch die Entnahmeoffnung 6 bei einer Temperatur von 62,7 °C
entnommen.

Ein Volumenstrom von 36,70 m3/h wird bei der Leitung 9-2 Uber die Kolonnenleitung 14
wieder dem ersten Abschnitt 2 der Kondensationskolonne zugefihrt. Des Weiteren wird
bei der Leitung 9-2 Uber die Extraktionsleitung 13 Sauerwasser mit einem Volumenstrom
von 14,51 m3/h ausgeschleust und der Extraktionskolonne 15 zugefihrt.

Das restliche Sauerwasser wird durch den ersten Warmetauscher 8-1 gefuhrt und dort auf
50 °C abgekuhlt. Die hierflr benétigte Kuhlleistung des ersten Warmetauschers ist 10.486
kW.

AnschlieBend wird das Sauerwasser durch den zweiten Warmetauscher 8-2 geleitet, in
dem es auf 42 °C abgekuhlt wird. Die hierfur erforderliche Kihlleistung des zweiten
Warmetauschers 8-2 ist 6.612 kW.

AnschlieBend wird das Sauerwasser dem dritten Warmetauscher 8-3 zugefuhrt und auf
39 °C abgekuhlt. Die hierfur erforderliche Kihlleistung des dritten Warmetauschers 8-4
ist 2.450 kW. Da der dritte Warmetauscher 8-3 ein KaltwasserkUhler ist, muss hierflr

Energie aufgebracht werden

AnschlieBend wird das Sauerwasser dem vierten Warmetauscher 8-4 zugefihrt und auf
24,7 °C abgekuhlt. Die hierfur erforderliche Kihlleistung des vierten Warmetauschers 8-4
ist 11.756 kW. Da der vierte Warmetauscher 8-4 ein Kaltwasserkihler ist, muss hierflr
elektrische Energie aufgebracht werden.
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Nach dem vierten Warmetauscher 8-4 wird das gekuhlte Sauerwasser in einen ersten
Anteil und einen zweiten Anteil aufgeteilt. Der erste Anteil, etwa 42 % des
Volumenstromes, wird dem funften Warmetauscher 8-5 zugefuhrt und von diesem auf
eine erste Rickfuhrtemperatur von 20,7 °C abgekuhlt und bei der ersten
Ruckfuhrposition durch die erste Rickfuhréffnung 10-1in den zweiten Abschnitt 3
zurlUckgefuhrt. Die fur die Kihlung erforderliche Leistungsaufnahme des flinften
Warmetauschers 8-5 ist 1.400 kW. Da der funften Warmetauscher 8-5 ein Flissiggas-

Verdampfer ist, entnimmt er diese Energie ebenfalls dem Sauerwasser

Der zweite Anteil, etwa 58 %, wird mit der zweiten Rickfuhrtemperatur von 24,7 °C bei
der zweiten Ruckfuhrposition Uber die zweite RuckfUhréffnung 10-2 in den zweiten
Abschnitt 3 der Kondensationskolonne 1 zurtickgefuhrt.

Durch die Ruckfihrung des zweiten Anteils des Sauerwassers bei einer zweiten
Ruckfthrposition mit einer zweiten Temperatur, die hdher als die erste Temperatur ist,
ergibt sich eine Temperaturerhdhung des Temperaturprofils im Abschnitt 3 der
Kondensationskolonne 1 im Vergleich zu einem Verfahren, bei dem kein Anteil des
Sauerwassers bereits bei einer héheren Temperatur ausgeschleust und rickgefthrt wird.
Hierdurch erhdht sich der Acrylsduregehalt im Abschnitt 3. Bei dem ersten
Ausfuhrungsbeispiel des erfindungsgemaBen Verfahrens ergibt sich im Abschnitt 3 ein
Volumenstrom von 14,51 m3/h bei 62,7°C mit 9,97% Acrylsaure.

Im Folgenden wird ein zweites Ausfihrungsbeispiel der erfindungsgemé&Ben Vorrichtung
mit Bezug zu Fig. 2 erlautert:

Die Vorrichtung des zweiten Ausfuhrungsbeispiels entspricht im Wesentlichen der
Vorrichtung des ersten Ausflhrungsbeispiels, weshalb im Folgenden nur auf die
Unterschiede zur Vorrichtung des ersten Ausfuhrungsbeispiels eingegangen wird.

Bei der Vorrichtung des zweiten Ausfihrungsbeispiels wird ein dritter Anteil des
zumindest vom ersten Warmetauscher 8-1 geklhlten Sauerwassers ausgeschleust, und
zwar zumindest einen weiteren Warmetauscher stromaufwarts von der Entnahme des
zweiten Anteils bei der ersten Ausschleusposition 16-1. Bei dem ersten
Ausfuhrungsbeispiel wurde dieser zweite Anteil zwischen dem vierten Warmetauscher 8-
4 und dem funften Warmetauscher 8-5 bei der Leitung 9-6 entnommen. Wenn dieser
zweite Anteil auch bei dem zweiten Ausfuhrungsbeispiel bei dieser Leitung 9-6
ausgeschleusten wird, wird im zweiten Ausfuhrungsbeispiel der dritte Anteil zwischen dem
zweiten Warmetauscher 8-2 und dem dritten Warmetauscher 8-3 bei einer zweiten
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Ausschleusposition 16-2 bei der Leitung 9-4 abgezweigt und Uber eine dritte
Ruckfuhrleitung 11-3 einem Vermischer 12 zugefuhrt. In dem Vermischer 12 wird der dritte
Anteil mit dem zweiten Anteil, welcher bei der Leitung 9-6 entnommen wird, vermischt.
Das Gemisch wird dann Uber die zweite Ruckfuhrleitung 11-2, wie beim ersten
Ausfuhrungsbeispiel, bei der zweiten Rickfuhrposition durch die zweite Rickfuhréffnung
10-2 wieder in den zweiten Abschnitt 3 zurlickgefuhrt.

Stromaufwarts von der zweiten Ausschleusposition sind der erste Warmetauscher 8-1und
der zweite Warmetauscher 8-2 angeordnet. Diese beiden Warmetauscher 8-1, 8-2
zeichnen sich dadurch aus, dass das von ihnen verwendete Kihlmedium, d. h. die
Umgebungsluft und das Oberflachenwasser, ungekihlt der Umgebung entnommen wird
und insbesondere fur die Verwendung in den Warmetauschern 8-1, 8-2 nicht gesondert
gekdhlt werden muss.

Im Folgenden wird ein zweites Ausfihrungsbeispiel des erfindungsgeméaBen Verfahrens
mit Bezug zur Fig. 2 erlautert:

Das zweite AusflUhrungsbeispiel des erfindungsgemalen Verfahrens entspricht im
Wesentlichen dem ersten Ausfuhrungsbeispiel des erfindungsgemaBen Verfahrens,
weshalb im Folgenden nur auf die Unterschiede zu dem ersten Ausfuhrungsbeispiel des
erfindungsgemafen Verfahrens eingegangen wird.

Bei dem zweiten Ausfuhrungsbeispiel wird das Sauerwasser dem zweiten Abschnitt 3 bei
der Entnahmeposition durch die Entnahmedffnung 6 mit einem Volumenstrom von
1.227 m3/h mit einer Temperatur von 63,2 °C entnommen. Der Uber die Kolonnenleitung
14 dem ersten Abschnitt 2 zurtickgefihrte Volumenstrom des Sauerwassers und der Gber
die Extraktionsleitung 13 entnommene Volumenstrom des Sauerwassers entsprechen den
Volumenstromen des ersten Ausfihrungsbeispiels.

Von dem ersten Warmetauscher 8-1 wird der restliche Volumenstrom des Sauerwassers
auf eine Temperatur von 50 °C abgekdhlt. Die hierfur erforderliche Leistungsaufnahme
ist 15.587 kW.

Von dem zweiten Warmetauscher 8-2 wird der Volumenstrom des Sauerwassers auf
eine Temperatur von 42°C abgekuhlt. Die hierfur erforderliche Leistungsaufnahme ist
9.464 kW. Bei der Leitung 9-4 werden etwa 70 % des Sauerwassers bei der zweiten
Ausschleusposition 16-2 bei einer Temperatur von 42 °C ausgeschleust.
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Der restliche Anteil, etwa 30 %, wird dem dritten Warmetauscher 8-3 zugefuhrt und von
diesem auf 35 °C abgekihlt. Hierfur wird eine Leistung von 2.453 kW benétigt.

AnschlieBend wird das Sauerwasser dem vierten Warmetauscher 8-4 zugefuhrt und von
diesem auf 25 °C abgekuhlt. Hierfur wird eine elektrische Leistung von 3.291 kW benétigt.

Bei der Leitung 9-6 wird dann Sauerwasser Uber die Leitung 9-7 bei der ersten
Ausschleusposition 16-1 ausgeschleust. In dem Vermischer 12 werden die ausgeschleusten
Anteile dann mit dem bei der Ausschleusposition 16-2 ausgeschleusten Anteil vermischt
und Uber die zweite Ruckfuhrleitung 11-2 bei einer zweiten Ruckfihrtemperatur zwischen
25 und 42 °C bei der zweiten Ruckfthrposition Uber die zweite Rickfuhréffnung 10-2 in
den zweiten Abschnitt 3 zurtickgefuhrt.

Der erste Anteil des Sauerwassers wird, wie beim ersten Ausfuhrungsbeispiel des
erfindungsgemaflen Verfahrens, bei dem funften Warmetauscher 8-5 auf 20,9 °C
abgekuhlt und bei der ersten Rickfuhrposition durch die erste Ruckfihréffnung 10-1 in
den zweiten Abschnitt 3 zurlckgefuhrt. Die Leistungsaufnahme des flnften
Warmetauscher 8-5 ist wie beim ersten Ausfihrungsbeispiel 1.400 kW.

Im Vergleich zum ersten Ausfuhrungsbeispiel des erfindungsgemalen Verfahrens wird
das Sauerwasser schon nach dem zweiten Warmetauscher 8-2 bei einer h&heren
Temperatur von z. B. 42 °C ausgeschleust. Bei dem Vermischer 12 wird dieser Anteil dann
variabel mit einem weiteren Anteil des Sauerwassers vermischt, der durch den zweiten
und dritten Warmetauscher 8-2, 8-3 auf eine niedrigere Temperatur gebracht wurde. Auf
diese Weise ist es mdglich, das Sauerwasser in variabler Menge und bei variabler
Temperatur Uber die zweite RUckfuhréffnung 10-2 in den zweiten Abschnitt 3
zurlckzufihren. Dies ermdglicht eine Prozessoptimierung zugunsten von einer
Energieeinsparung unter Kontrolle der Acrylsaureverluste.

Im Vergleich zum ersten Ausfuhrungsbeispiel des erfindungsgemaBen Verfahrens wird
beim zweiten AusfUhrungsbeispiel des erfindungsgemaBBen Verfahrens 72 % weniger
elektrische Energie fur die Kiuhlung verbraucht, und zwar unter der Annahme, dass im
Wesentlichen dieselbe Gesamtkuhlleistung aufgebracht wird.

Durch die Ruckfihrung des zweiten und dritten Anteils des Sauerwassers bei der zweiten
Ruckfthrposition mit einer zweiten Temperatur, die hdher als die erste Temperatur ist,
ergibt sich in diesem Fall eine weitere Temperaturerhdhung des Temperaturprofils im
Abschnitt 3 der Kondensationskolonne 1 im Vergleich zu dem Verfahren des ersten
Ausfuhrungsbeispiels. Hierdurch wird der Acrylsduregehalt im Abschnitt 3 noch weiter
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erhéht. Bei dem zweiten Ausfuhrungsbeispiel des erfindungsgemalen Verfahrens ergibt
sich im Abschnitt 3 ein Volumenstrom von 14,54 m3/h bei 63,1°C mit 11,9% Acrylsaure.

Des Weiteren ergibt sich in dem durch die Extraktionsleitung 13 entnommenen

Sauerwasser ein um 1,9 % hoherer Acrylsduregehalt im Vergleich zum Verfahren des
ersten Ausfuhrungsbeispiels.
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Bezugszeichenliste:

8-1
8-2
8-3
8-4
8-5

9-1
9-2
9-3
9-4
9-5
9-6
9-7
10
10-1
10-2
11
1-1
1-2

Kondensationskolonne

erster Abschnitt

zweiter Abschnitt/Quenchabschnitt
Sammelboden

Auslassoffnung

Entnahmedffnung

Pumpe

Warmetauscher

erster Warmetauscher (Luftkthler)
zweiter Warmetauscher (Wasserkihler)
dritter Warmetauscher

vierter Warmetauscher (Kaltwasserkdhler)
funfter Warmetauscher (Flissiggas Verdampfer)
Leitungen

Leitung

Leitung

Leitung

Leitung

Leitung

Leitung

Leitung

Ruckfihréffnungen

ersten Ruckfuhréffnung

zweite Ruckfuhréffnung
Ruckfuhrleitungen

ersten Ruckfuhrleitung

zweite Ruckfuhrleitung
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1-3 dritte Ruckfuhrleitung

12 Vermischer

13 Extraktionsleitung

14 Kolonnenleitung

15 Extraktionskolonne

16 Ausschleuspositionen
16-1 erste Ausschleusposition
16-2 zweite Ausschleusposition
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Patentanspriliche:

1. Verfahren zur Gewinnung von Acrylsdure aus einem Reaktionsgas, das Acrylsédure,
Acrolein, Wasser und Verunreinigungen enthélt, das bei der katalytischen Gasphasen-

Oxidation von Propylen oder Acrolein entsteht, umfassend:

a) Quenchen des Reaktionsgases mit einer Quenchfltssigkeit in einem ersten Abschnitt,
wobei ein Acrylséure enthaltender Fllssigkeitsstrom und ein Acrylsaure enthaltender

Gasstrom erhalten werden;

b) Abkthlen des Gasstroms durch Inkontaktbringen mit einer wassrigen Fllussigkeit in einem
zweiten Abschnitt, in dem die wassrige FlUssigkeit bei einer Enthahmeposition am unteren
Ende des zweiten Abschnitts gesammelt und entnommen, indirekt gekhlt und zumindest ein

Teil der gekUhlten wéssrigen Fllussigkeit dem zweiten Abschnitt wieder zugefihrt wird,
dadurch gekennzeichnet, dass
die wassrige Flussigkeit in mehreren aufeinanderfolgenden Warmetauschern gekuhlt wird,

wobei ein erster Anteil der wassrigen Fllssigkeit nach dem letzten Warmetauscher mit einer
ersten Temperatur bei einer ersten Rickflhrposition oberhalb der Entnahmeposition in den

zweiten Abschnitt zurtickgefiihrt wird und

ein zweiter Anteil der wéssrigen FlUssigkeit bei einer ersten Ausschleusposition nach einem
ersten Warmetauscher und vor dem letzten Warmetauscher mit einer zweiten Temperatur
ausgeschleust und bei einer zweiten Ruckfihrposition, die unterhalb der ersten

Ruckfuhrposition liegt, in den zweiten Abschnitt zurlickgeflhrt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das von dem oder den
Warmetauschern verwendete Kihimedium, der/die stromabwarts von der ersten
Ausschleusposition angeordnet ist/sind, mit Energieaufwand abgekihlt wird und das von
dem oder zumindest einem der Warmetauscher verwendete Kihimedium, der/die
stromaufwaérts von der ersten Ausschleusposition angeordnet ist, ungekuhlt der Umgebung

enthnommen wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass ein dritter Anteil
der gekuhlten wéassrigen Fllssigkeit bei einer zweiten Ausschleusposition zumindest einen

weiteren Warmetauscher stromaufwarts von der Entnahme des zweiten Anteils mit einer
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dritten Temperatur ausgeschleust und mit dem zweiten Anteil der gekihlten wéssrigen
Flussigkeit vermischt und danach bei der zweiten Riuckflhrposition mit einer zweiten

Ruckfuhrtemperatur in den zweiten Abschnitt zurlckgeflhrt wird.

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass das von dem oder den
Warmetauschern verwendete Kiihimedium, der/die stromaufwarts von der zweiten

Ausschleusposition angeordnet ist/sind, ungekuhlt der Umgebung entnommen wird.

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,

dass die erste Temperatur in einem Bereich von 5 °C bis 21 °C liegt.

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch gekennzeichnet,

dass die zweite Temperatur in einem Bereich von 21 °C bis 30 °C liegt.

7. Verfahren nach einem der Anspriche 3 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass die
dritte Temperatur in einem Bereich von 26 °C bis 50 °C liegt, insbesondere in einem Bereich
von 35 °C bis 45 °C.

8. Vorrichtung zur Gewinnung von Acrylsdure aus einem Reaktionsgas, umfassend:

einen ersten Abschnitt zum Quenchen des Reaktionsgases mit einer Quenchflissigkeit, um
einen Acrylséure enthaltenden FlUssigkeitsstrom und einen Acrylsdure enthaltenden

Gasstrom zu erhalten;

einen zweiten Abschnitt zum Abkuhlen des Gasstroms durch Inkontaktbringen mit einer

wassrigen FlUssigkeit,

wobei der zweite Abschnitt eine Entnahmedffnung bei einer Entnahmeposition am unteren
Ende des zweiten Abschnitts und zumindest eine erste und eine zweite RuckfUhréffnung bei
einer ersten und einer zweiten Ruckfuhrposition jeweils oberhalb der Enthahmeposition

aufweist, wobei die zweite RUckfuhrposition unterhalb der ersten Rickflhrposition liegt, und

mehrere aufeinanderfolgende Warmetauscher, die in Reihe zwischen der Enthahmedffnung
und der zweiten Ruckfuhréffnung angeordnet sind, zum Kilhlen von wéssriger Fllssigkeit,
die durch die Enthahmeéffnung dem zweiten Abschnitt entzogen wurde,
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wobei eine erste Ruckfluhrleitung den letzten Warmetauscher mit der ersten Ruckfuhréffnung
zum Ruckflhren eines ersten Anteils der wassrigen FlUssigkeit in den zweiten Abschnitt mit

einer ersten Temperatur verbindet und

wobei eine zweite Ruckfuhrleitung bei einer ersten Ausschleusposition einen ersten Bereich
nach einem ersten Warmetauscher und vor dem letzten Warmetauscher mit der zweiten
Ruckfuhréffnung zum Ausschleusen und Rickflhren eines zweiten Anteils der wassrigen

Flussigkeit in den zweiten Abschnitt mit einer zweiten Temperatur verbindet.

9. Vorrichtung nach Anspruch 8, gekennzeichnet durch eine dritte Ruckflhrleitung, die
bei einer zweiten Ausschleusposition einen zweiten Bereich, der zumindest einen weiteren
Wérmetauscher stromaufwérts von dem ersten Bereich angeordnet ist, mit der zweiten

Ruckfuhrleitung zum Ausschleusen eines dritten Anteils der wassrigen Fllssigkeit mit einer

dritten Temperatur und zum Vermischen des dritten Anteils mit dem zweiten Anteil verbindet.

10. Vorrichtung nach Anspruch 8 oder 9, dadurch gekennzeichnet, dass der oder die
Waérmetauscher, der/die stromaufwarts von der zweiten Ausschleusposition angeordnet

ist/sind, ausgewéhlt sind aus einem Luftkhler und einem Wasserkuhler.

11. Vorrichtung nach einem der Anspriche 8 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass
zumindest ein weiterer Warmetauscher, der stromabwarts von der zweiten
Ausschleusposition und stromaufwérts von der ersten Ausschleusposition angeordnet ist, ein

KaltwasserkUhler ist.

12. Vorrichtung nach einem der Anspriche 8 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass
zumindest ein noch weiterer Warmetauscher, der stromabwarts von der ersten

Ausschleusposition angeordnet ist, ein Flussiggas-Verdampfer ist.

13. Vorrichtung nach einem der Anspriche 8 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass die
zweite Ruckfuhrleitung den Ausgang des Kaltwasserk(hlers mit der zweiten RUckfuhréffnung

verbindet.
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14. Vorrichtung nach einem der Anspriche 9 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass die

dritte Ruckfuhrleitung den Ausgang des Wasserkuhlers mit der zweiten Ruckfuhrleitung

verbindet.

15. Vorrichtung nach einem der Anspriche 9 bis 14, dadurch gekennzeichnet, dass
zwischen der dritten Ruckfuhrleitung und der zweiten Ruckfuhrleitung ein Vermischer
angeordnet ist, der den dritten Anteil der wassrigen Fllssigkeit mit dem zweiten Anteil der

wassrigen FlUssigkeit vermischt.
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