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Verfahren zur Extraktion von (Meth)acrylsiure

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Extraktion einer wiB-
rigen Losung, die (Meth)acrylséure enthilt, durch Inkontaktbringen mit einer
Losung, die mindestens ein Extraktionsmittel enthdlt, das in einer oder
mehreren Stufen in (Meth)acrylsdure umgewandelt werden kann, und mit der

wilrigen Losung eine Mischungsliicke bildet.

Der im Rahmen dieser Anmeldung verwendete Begriff "(Meth)acrylsiure”

bezeichnet sowohl Acrylsdure als auch Methacrylsdure.

Methacrylsiaure bildet aufgrund ihrer sehr reaktionsfihigen monoethylenisch
ungesittigten Bindung sowie der Saurefunktion ein wertvolles Monomer zur
Herstellung von Polymerisaten, wie z.B. fiir als Klebstoffe geeignete wiafirige

Polymerdispersionen. Das gilt auch fiir Acryisiure.

Unter anderem ist Methacrylsdure zugédnglich durch Gasphasenoxidation von
1-Buten, Isobuten, Isobutyraldehyd, Isobuttersdure, Isobuten, MTBE und/oder
Methacrolein mit Sauerstoff oder Sauerstoff-enthaitenden Gasen in Gegenwart
von Katalysatoren, wie z.B. Multimetalloxiden, die die Elemente Molybdin
und Vanadium in oxidischer Form enthalten. Die Oxidation wird bei erhéh-
ter Temperatur sowie infolge der hohen Reaktionswédrme vorzugsweise unter

Verdiinnen der Reaktionspartner mit Inertgasen wie N,, CO, und/oder Koh-
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lenwasserstoffen und/oder Wasserdampf durchgefiihrt. Bei diesen Verfahren
wird jedoch nicht reine Methacrylsdure, sondern ein Reaktionsgasgemisch,
das neben Methacrylsdure die Ausgangsstoffe, beispielsweise nicht umgesetz-
tes Methacrolein, Wasserdampf, inertes Verdiinnungsgas (z.B. Stickstoff), und
Nebenprodukte (z.B. Kohlenoxide), niedere Aldehyde, wie z.B. Formaldehyd,
hochsiedende Bestandteile, wie z.B. Citraconsiure, und insbesondere Essig-
siure enthilt, erhalten, von welchem die Methacrylsiure anschliefend abge-
trennt werden muB (vgl. z.B. EP-A 253 409 und DE-A 19 62 431). Als
Ausgangsverbindungen sind aber auch solche denkbar, aus welchen sich die
eigentliche C4-Ausgangsverbindung, z.B. Methacrolein, wihrend der Gaspha-
senoxidation erst intermediir bildet. Beispielhaft genannt sei der Methylether
des tert.-Butanols (MTBE).

Es ist es auch moglich zur Herstellung von Methacrolein Formaldehyd und
Propionaldehyd zu kondensieren und durch anschliefende Destillation Metha-
crolein zu erhalten. Ein derartiges Verfahren wird in der EP-B 58 927
beschrieben. Das so gewonnene Methacrolein kann danach in herkdmmlicher
Weise durch Kkatalytische Gasphasenoxidation zu Methacrylsdure umgesetzt
werden. Eine derartige Umsetzung wird unter anderem in der EP-B 297 445

beschrieben.

Die Gewinnung von Acrylsdure ist ausgehend von den entsprechenden

C,-Verbindungen, insbesondere Propen und/oder Acrolein, analog moglich.

Will man (Meth)acrylsiure durch Extraktion aus dem erhaltenen Reaktions-
gasgemisch abtrennen, wird das Reaktionsgasgemisch zunichst einer Kon-
densationsstufe unterworfen und anschlieBend extrahiert. So beschreibt die
EP-B 345 083 ein derartiges Verfahren, das eine Methacrylsdure-Extraktions-
stufe umfaBt, in der Methacrylsdure mit einem gesattigten Kohlenwasserstoff

mit 6 bis 9 Kohlenstoffatomen extrahiert wird.
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GemiB der EP-A 710 643 wird innerhalb eines Verfahrens zur Aufreinigung
von Methacrylsiure eine durch Kiihlen und Kondensieren des Reaktionsgases
erhaltene wiBrige Methacrylsdure-Losung durch Zugabe eines organischen
Losungsmittels, vorzugsweise einem aliphatischen Kohlenwasserstoff mit 5 bis
9 Kohlenstoffatomen, einem aromatischen Kohlenwasserstoff, einem Ester

oder einem Gemisch davon, aus der wifirigen Losung extrahiert.

Das japanische Patent JP 57 095 938 beschreibt die Extraktion von Acryl-
siure aus einer verdiinnten wiBrigen Losung durch Extraktion mittels einem
Sauerstoff-enthaltenden Losungsmittel und einem tertidren Amin. Beispielhaft

sind Trioctylamin und 2,6-Dimethyl-4-heptanol genannt.

Alle diese Verfahren sind jedoch dahingehend nachteilig, daB zur Extraktion
von (Meth)acrylsdure jeweils ein Hilfsstoff eingesetzt wird, der zum einen
nicht ohne zusitzliche Kosten zuginglich ist und dariiber hinaus innerhalb
eines derartigen Verfahrens zusitzliche Schritte erfordert, um diesen Hilfs-
stoff wieder abzutrennen, was zusitzliche Kosten und zusitzlichen Energie-

aufwand mit sich bringt.

Keines der aus dem Stand der Technik bekannten Verfahren beschreibt die
Moglichkeit einer Extraktion von (Meth)acrylsiure mittels einer Hilfsstoff-
freien Losung. Als Extraktionsmittel werden bislang lediglich Hilfsstoffe, die

nicht zu (Meth)acrylsiure umgesetzt werden konnen, verwendet.

Demgemif liegt der vorliegenden Erfindung die Aufgabe zugrunde, ein
Verfahren zur Extraktion einer wifrigen Losung, die (Meth)acrylsdure
enthilt, bereitzustellen, das ohne Zugabe von Hilfsstoffen durchgefiibrt
werden kann und ferner mit herkdmmlichen Vorrichtungen und unter ver-

gleichsweise geringem Energieaufwand durchgefiihrt werden kann.

PCT/EP98/01256
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Diese Aufgabe wird durch das erfindungsgemifie Verfahren erfiillt.

DemgemaB betrifft die vorliegende Erfindung ein Verfahren zur Extraktion
einer wiBrigen Losung, die (Meth)acrylsdure enthilt, durch Inkontaktbringen
mit einer Losung, die mindestens ein Extraktionsmittel enthalt, das in
(Meth)acrylsiure umgewandelt werden kann, und mit der wiBrigen Losung
eine Mischungsliicke bildet, wobei eine organische Phase, die (Meth)acrylsédu-

re und Extraktionsmittel enthilt, und eine wilrige Phase erhalten wird.

Der Begriff "Extraktionsmittel” umfat, wie u.a. in den Anspriichen defi-
niert, alle Substanzen, die in einer oder mehreren Stufen in (Meth)acrylsdure
umgewandelt werden konnen und gleichzeitig eine Mischungslicke mit der

wiBrigen Losung, die (Meth)acrylsdure enthdlt, bilden.

Dabei sind insbesondere Alkane, Alkanole, Alkene oder Alkenale mit 3 oder
4 C-Atomen oder Gemische aus zwei oder mehr davon, die in (Meth)acryl-
siure umgewandelt werden koénnen und eine Mischungsliicke mit der oben

definierten wiBrigen Losung bilden, zu nennen.

Als Substanzen, die dafir in Frage kommen, werden vorzugsweise
(Meth)acrolein, Isobuten, Propen, Propan, Butan, Isobutyraldehyd, der
Methylether des tert.-Butanols (MTBE) oder ein Gemisch aus zwei oder

mehr davon verwendet. Besonders bevorzugt wird (Meth)acrolein verwendet.

Die Losung, die mindestens ein Extraktionsmittel enthilt, das in
(Meth)acrylsiure umgewandelt werden kann, besteht entweder vollstindig aus
diesem Extraktionsmittel oder enthilt dieses als Gemisch mit anderen Stof-
fen, wie z.B. Wasser und/oder Essigsiure. Die Losung kann dabei auch
durch den HerstellungsprozeB der Komponenten bedingte Verunreinigungen

aufweisen, muB also vor der Extraktion nicht gereinigt werden.

PCT/EP98/01256
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Diese Losung kann auch mit die Extraktionswirkung verbessernden Zusatz-
stoffen versetzt werden. Zu nennen sind dabei beispielsweise Entschdumer,
wie z.B. Talkfettalkohol und andere Polyalkohole, Deemulgatoren, wie z.B.
Alkalimetallchloride und Tenside und Stoffe, die die Mischungslicke erwei-

tern, wie z.B. hohere Alkane, insbesondere soiche mit 4 bis 14 C-Atomen.

Bzgl. der Konzentration des in dieser Losung enthaltenen Extraktionsmittels,
das in Meth(acrylsiure) umgewandelt werden kann, bestehen prinzipiell keine
Beschrinkungen, wobei jedoch die Konzentration diese Extraktionsmittels in
der Losung vorzugsweise in einem Bereich von ungefdhr 50 bis 100 Gew.-
%, weiter bevorzugt ungefihr 70 bis ungefihr 99,9 Gew.-% und insbesonde-
re ungefihr 90 bis ungefihr 97 Gew.-% betréagt.

Dabei muB die oben definierte Losung in jedem Fall eine Mischungsliicke

mit der wibrigen Losung, die (Meth)acrylsiure enthalt, aufweisen.

Insbesondere wenn das erfindungsgemiBe Verfahren innerhalb eines Ver-
fahrens zur (Meth)acrylsdure-Herstellung eingebettet wird bzw. im Verbund
mit einem derartigen Verfahren betrieben wird, ist es bevorzugt, zur Ex-
traktion von (Meth)acrylsiure als Losung, die mindestens ein Extraktions-
mittel enthdlt, das in (Meth)acrylsiure umgewandelt werden kann, eine
Losung zu verwenden, die als Edukt fir die (Meth)acrylséure-Synthese
eingesetzt werden kann und vorzugsweise eine Konzentration an Extraktions-
mittel von 50 bis 100 Gew.-% enthilt. Weiter bevorzugt handelt es sich
dabei um eine Losung, die (Meth)acrolein enthilt.

Ferner kann auch das durch Oxidation der C,/C4-Verbindungen in der ersten
Stufe erhaltene Reaktionsgasgemisch, das noch Edukt enthdlt, nach Kon-

densation desselben, als Losung, die mindestens ein Extraktionsmittel enthilt,
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das in (Meth)acrylsiure umgewandelt werden kann, zur Extraktion von

(Meth)acrylsiure verwendet werden.

Das in der Losung enthaltene Extraktionsmittel, das sich nach der Extraktion
zu einem bestimmten Teil in der wifirigen Phase befindet, wird vorzugs-
weise durch ein thermisches Trennverfahren zuriickgewonnen, z.B. durch
Strippung mit Wasserdampf oder einem Intergas, wie z.B. Stickstoff, Luft,
Kohlendioxid, Abgas aus der (Meth)acrylsiure-Herstellung oder einem Ge-
misch aus zwei oder mehr davon, oder durch destillative Riickgewinnung.
Dabei wird das Extraktionsmittel nahezu vollstindig in die Gasphase iber-
fihrt und kann dann, gegebenenfalls nach Durchlaufen weiterer (Aufarbei-

tungs)stufen, zur Herstellung von (Meth)acrylsdure verwendet werden.

Beziiglich der Konzentration der (Meth)acrylsdure in der wafirigen Losung
bestehen ebenfalls keinerlei Beschrinkungen. Vorzugsweise liegt der Gehalt
an (Meth)acrylsiure in dieser Losung bei ungeféhr 0,01 bis ungefahr 80
Gew.-%, weiter bevorzugt ungefihr 1 bis ungefihr 40 Gew.-% und ins-
besondere ungefihr 5 bis ungefihr 20 Gew.-%. Neben (Meth)acrylsdure und
Wasser kann diese Losung, insbesondere sofern sie technisch aus der Her-
stellung von (Meth)acrylsdure anféllt, eine geringe Menge, in der Regel
weniger als ungefihr 3 Gew.-%, der zur Herstellung von (Meth)acrylsiure
verwendeten Edukts und eine geringe Menge, in der Regel weniger als 10

Gew.-%, Essigsdure enthalten.

Wie oben ausgefiihrt, wird bei der Extraktion eine organische Phase erhal-
ten, die (Meth)acrylsaure und Extraktionsmittel enthélt. Dabei wird die
Extraktion vorzugsweise so ausgefiihrt, daB die Gesamtmenge oder nahezu
die Gesamtmenge der eingesetzten (Meth)acrylsdure sich in dieser Phase
befindet. Neben (Meth)acrylsiure enthdlt die organische Phase Extraktions-

mittel sowie noch geringe Mengen an Wasser, Essigsdure und hochsiedenden
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Bestandteilen. Die erhaltene wéBrige Phase enthdlt ggf. noch geringe Mengen
an (Meth)acrylsdure, Extraktionsmittel und Essigsdure, die jedoch durch

thermische Trennverfahren zum iiberwiegenden Teil entfernt werden koénnen.

GemiB einer bevorzugten Ausfithrungsform des erfindungsgeméiBen Verfahrens
wird die organische Phase, die (Meth)acrylsdure und Extraktionsmittel
enthilt, einem thermischen Trennverfahren wie z.B. einer Strippung mit
Wasserdampf oder einem Intergas, wie z.B. Stickstoff, Luft, Kohlendioxid,
einem Abgas, das bei der Oxidation der Ausgangsstoffe zur Herstellung von
(Meth)acrylsaure entsteht, oder eines Gemischs dieser Intergase, oder einer
Destillation des Extraktionsmittel/Wasser-Gemischs unterworfen. Innerhalb
dieses Verfahrens wird zum einen die (Meth)acrylsdure zusammen mit den
hochsiedenden Bestandteilen und der Essigsiure vom iiberwiegenden Teil an

Extraktionsmittel und Wasser abgetrennt.

Beziiglich der Temperatur, bei der das erfindungsgemiBe Verfahren durch-
gefilhrt werden kann, existieren keinerlei besondere Beschrankungen. Die
einzige Voraussetzung ist, daB es bei der gewahlten Temperatur und dem
gewihlten Druck moglich ist, daB sich zwei Phasen, eine organische und
eine wibrige Phase, ausbilden. Im allgemeinen wird das erfindungsgemaBe
Verfahren bei einer Temperatur von ungefihr O bis ungefihr 150 °C,
vorzugsweise ungefahr 30 bis ungefihr 80 °C und insbesondere ungefihr 50
bis ungefihr 70 °C durchgefiihrt, wobei bei Verwendung von (Meth)acrolein
als Extraktionsmittel bei Temperaturen oberhalb von ungefihr 68 °C bei
iiberatmosphirischem Druck gearbeitet wird. Bei der Verwendung anderer
Extraktionsmittel miissen Temperatur und/oder Druck in Abhéngigkeit von

diesem modifiziert werden.
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Zur Durchfiihrung des erfindungsgemédBen Verfahrens konnen alle Vorrichtun-
gen, die im allgemeinen zur Extraktion benutzt werden, wie sie beispiels-
weise in Ullmanns Encyklopadie der technischen Chemie, 4. Auflage, Bd.
2, S. 546ff, insbesondere S. 560ff (1972), beschrieben sind, verwendet
werden. Zu nennen sind insbesondere Mixer-Settler-Vorrichtungen, Extrak-
tions-Kolonnen, Spriihturm-Extraktionskolonnen, pulsierte bzw. unpulsierte
Boden-, Fiillkorper bzw. Packungskolonnen, sowie geriihrte Extraktionskolon-

nen, oder Extraktionsvorrichtungen, die Zentrifugalkrafte nutzen.

Dabei konnen die wilrige Losung, die (Meth)acrylsiure enthdlt, und die
Losung, die mindestens ein Extraktionsmittel enthalt, das in (Meth)acrylsdure
umgewandelt werden kann, entweder im Gleich-, Kreuz- oder im Gegen-
strom miteinander in Kontakt gebracht werden, wobei das Inkontaktbringen

im Gegenstrom bevorzugt ist.

Die Extraktion kann ein- oder mehrstufig durchgefithrt werden, wobei auch

Kombinationen von Extraktionsvorrichtungen verwendet werden konnen.

Das erfindungsgemiBe Verfahren kann kontinuierlich oder diskontinuierlich

durchgefiihrt werden, wobei die kontinuierliche Fahrweise bevorzugt ist.

Es ist dariiber hinaus moglich, das erfindungsgemiBe Extraktionsverfahren als
Bestandteil eines Verfahrens zur Herstellung von (Meth)acrylsidure auszufiih-
ren. Dabei entspricht die Menge der zu extrahierenden (Meth)acrylsdure in
der Regel der Menge an (Meth)acrylsdure, die bei der Kondensation des bei
der Herstellung von (Meth)acrylsidure durch Gasphasenoxidation direkt erhal-

tenen Reaktionsgemischs nicht kondensiert wurde.

Wie oben erwihnt wird das zur Extraktion verwendete Extraktionsmittel

nach Durchlaufen der Extraktion vorzugsweise zuriickgewonnen. Als Methode
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zur Riickgewinnung des Teils des Extraktionsmittels, das in der waBrigen
Phase gelost ist, eignen sich insbesondere thermische Trennverfahren, wie
z.B. das Strippen mit Wasserdampf oder einem Intergas, wie z.B. Stickstoff,
Luft, Kohlendioxid, einem Abgas, das bei der Oxidation der Ausgangsstoffe
zur Herstellung von (Meth)acrylsdure entsteht, oder eines Gemischs dieser

Intergase oder die Destillation des Extraktionsmittel/Wasser-Gemischs.

Der Strippvorgang wird im allgemeinen bei einer Temperatur von ungefahr
30 bis ungefihr 100 °C, vorzugsweise ungefahr 50 bis ungefahr 80 °C und
einem Druck von ungefihr 1 bis ungefihr 1,5 x 10° Pa. durchgefiihrt. Fir

andere Driicke miissen die Temperaturen entsprechend modifiziert werden.

Die Art der verwendeten Strippvorrichtung unterliegt keiner bestimmten
Beschrankung, und es konnen beliebige herkommliche Strippvorrichtungen
verwendet werden, die einen Gas-Fliissigkeits-Kontakt ermoglichen, z.B.
Filllkrper-, Siebboden-, Glockenboden- oder Spriihtiirme. Weitere gut
verwendbare Spriihvorrichtungen sind unter dem Stichwort "Absorptions-
kolonne" in der EP-A 706 986 in Spalte 3, Zeilen 11 bis 38 und dem
darin zitierten Stand der Technik beschrieben, der durch Bezugnahme voll

umfinglich in die vorliegende Anmeldung mit einbezogen wird.

Wie oben ausgefiihrt, wird die in der organischen Phase enthaltene
(Meth)acrylsdure ebenfalls durch ein thermisches Trennverfahren zuriickge-
wonnen, vorzugsweise indem man die organische Phase einer Stufe zur
Kondensation von (Meth)acrylsiure unterwirft. Innerhalb dieser Stufe wird
ein Kondensat erhalten, das die Hauptmenge der sich in der organischen
Phase befindlichen (Meth)acrylsdure und die Hauptmenge an Essigsdure
enthalt, wihrend das in der organischen Phase in der Regel enthaltene

Extraktionsmittel in den gasférmigen Zustand ibergeht.
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Zu diesem Zweck fithrt man die organische Phase einem thermischen Trenn-
verfahren zu, das bei einer Temperatur betrieben wird, bei der das obige
Ziel, namlich die Abtrennung der Hauptmenge an (Meth)acrylsdure von der

Hauptmenge an Extraktionsmittel erreicht wird.

Derartige Trennverfahren sind aus dem Stand der Technik bekannt und z.B.
fiir die Kondensation des bei der Herstellung von (Meth)acrylsdure erhaltenen
gasformigen Reaktionsgemisches u.a. in der DE-OS 42 35 321 und der DE-
OS 37 21 865 beschrieben.

Dabei kann den in vorliegendem Verfahren verwendeten Losungen zur
Vermeidung bzw. Verringerung der Neigung zur Polymerisation von
(Meth)acrylsdure und/oder Extraktionsmittel auch ein Stabilisator, wie z.B.

Phenothiazin, Hydrochinon und dessen Derivate zugesetzt werden.

Wie sich aus Obigem ergibt, kann mittels des erfindungsgeméfen Verfahrens
das (Meth)acrylsiure-Wasser-Azeotrop in einfacher Weise durch Zusatz von
Extraktionsmitteln, die zu (Meth)acrylsiure umgesetzt werden konnen, ber-
wunden werden. Dies spart aufwendige, energieintensive, destillative Trenn-
schritte. Weiterhin werden durch die Aufarbeitung des Hilfsstoffs bedingte

Verschmutzungsprobleme vermieden.

Im folgenden soll die vorliegende Erfindung nunmehr noch anhand einiger

Ausfithrungsbeispiele erldutert werden.
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BEISPIELE:

Eine wifirige Losung enthaltend 10,3 Gew.-% Methacrylsdure und 2,2
Gew.-% Essigsaure wurde in einer dreistufigen Mixer-Settler-Kaskade, die
bei einer Temperatur von 50 °C betrieben wurde, im Gegenstrom mit einer
wilrigen Methacrolein-haitigen Losung mit einem Gehalt an Methacrolein
von 92 Gew.-% extrahiert. Eine Verweilzeit von 30 min war fir Phasen-

trennung ausreichend.

Die erhaltene organische Phase enthielt die Gesamtmenge der eingebrachten
(Meth)acrylsaure und wies diese in einer Konzentration von 17,6 Gew.-%

auf. Es wurden 361 g (Meth)acrylsdure extrahiert.

Beispiel 2:

630 g wibrige Losung mit 10,3 Gew.-% Methacrylsdure und 2,2 Gew.-%
Essigsdure wurden einstufig mit 300 g einer organischen Methacroleinlosung
extrahiert. Die Methacroleinlosung enthielt 7 Gew.-% Wasser. Es wurden
580 g wibrige Phase mit 1,7 Gew.-% Methacrylsdure und 1,2 Gew.-%
Essigsdure erhalten.

Die Methacroleinlosung wurde bei dem Extraktionsschritt mit 14,4 Gew.-%

Methacrylsiure und 1,1 Gew.-% Essigsdure beladen.
Beispiel 3:
449 g wibrige Losung mit 1,7 Gew.-% Methacrylsdure und 1,2 Gew.-%

Essigsiure wurden einstufig mit 212 g einer organischen Methacroleinlésung

extrahiert. Die Methacroleinlosung enthielt 7 Gew.-% Wasser. Es wurden

PCT/EP98/01256
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434 g wiBrige Phase mit 0,37 Gew.-% Methacrylsdure und 1,2 Gew.-%
Essigsdure erhalten.
Die Methacroleinlosung wurde bei dem Extraktionsschritt mit 2,9 Gew.-%

Methacrylsdure und 0,73 Gew.-% Essigsdure beladen.

Beispiel 4:

328 g wibrige Losung mit 0,37 Gew.-% Methacrylsdure und 1,2 Gew.-%
Essigsdure wurden einstufig mit 156 g einer organischen Methacroleinlésung
extrahiert. Die Methacroleinlosung enthielt 7 Gew.-% Wasser. Es wurden
325 g wiBrige Phase mit 0,06 Gew.-% Methacrylsiure und 0,68 Gew.-%
Essigsdure erhalten.

Die Methacroleinlésung wurde bei dem Extraktionsschritt mit 0,65 Gew.-%

Methacrylsaure und 0,56 Gew.-% Essigsdure beladen.

Beispiel 5:

3,49 kg/h einer ersten wiBrigen Losung mit 10,3 Gew.-% Methacrylséure
und 2,2 Gew.-% Essigsaure wurden in einer dreistufigen Mixer-Settler-
Anlage im Gegenstrom mit 1,63 kg/h einer ersten Methacroleinlosung, die
in den 3. Settler eingebracht wurde, extrahiert. Die erste Methacroleinlosung
enthielt 7 Gew.-% Wasser. Die erste wiBrige Losung wurde in der ersten
Extraktionsstufe (erster Settler) in Kontakt mit einer aus einem zweiten

Settler ablaufenden dritten Methacroleinlosung gebracht.

Die aus dem ersten Settler ablaufende zweite wilrige Losung wurde mit
einer aus einem dritten Settler ablaufenden zweiten Methacroleinlésung in
Kontakt gebracht. Die aus dem zweiten Settler ablaufende dritte wéBrige
Losung wurde in der dritten Stufe in Kontakt mit der ersten Methacro-

leinlosung gebracht.
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Aus dem dritten Settler wurden 3 kg/h vierte wéBrige Phase gewonnen.
Diese vierte wiBrige Losung enthielt 0,8 Gew.-% Methacrylsdure und 1,5
Gew.-% Essigsaure. Aus dem ersten Settler wurden 2 kg/h vierte Methacro-
leinlésung gewonnen. Diese vierte Methacroleinldsung enthielt 17,6 Gew.-%

Methacrolein und 1,6 Gew.-% Essigséure.

Die Phasentrennung zwischen den wibBrigen Losungen und den Methacrol-

einlosungen war in allen Beispielen nach weniger als 3 Minuten vollstindig.

Alle Beispielsversuche wurden bei einer Temperatur von 50 °C bei Umge-
bungsdruck ausgefiihrt.
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Patentanspriiche

Verfahren zur Extraktion einer wifirigen Losung, die (Meth)acrylsdure
enthilt, durch Inkontaktbringen mit einer Losung, die mindestens ein
Extraktionsmittel enthiilt, das in (Meth)acrylsdure umgewandelt werden
kann, und mit der wéBrigen Losung eine Mischungsliicke bildet, wobei
eine organische Phase, die (Meth)acrylsdure und Extraktionsmittel ent-

hilt, und eine wiBrige Phase erhalten wird.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei die Losung das mindestens eine
Extraktionsmittel, das in (Meth)acrylsdure umgewandelt werden kann, in

einer Konzentration von 50 bis 100 Gew.-% enthélt.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, wobei das mindestens eine Ex-
traktionsmittel, das in (Meth)acrylsiure umgewandelt werden kann,
(Meth)acrolein, Isobuten, Propen, Propan, Butan, Isobutyraldehyd, der
Methylether des tert.-Butanols (MTBE) oder ein Gemisch aus Zwel oder

mehr davon ist.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die wiB-
rige Losung, die (Meth)acrylsdure enthilt, (Meth)acrylsdure in einer
Konzentration von 0,01 bis 80 Gew.-% enthilt.

PCT/EP98/01256



10

15

20

25

WO 98/40342

10.

- 15 -

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die
Losung, die mindestens ein Extraktionsmittel enthélt, das in (Meth)acryl-
siure umgewandelt werden kann, und mit der waBrigen Losung eine
Mischungsliicke bildet, eine Losung ist, die als Edukt zur Herstellung

von (Meth)acrylsdure verwendet werden kann.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die Extrak-
tion in einer Mixer-Settler-Vorrichtung, einer gepackten Extraktions-
kolonne, einer Spriihturmextraktionskolonne, einer pulsierten oder unpul-
sierten Boden-, Fiillkorper- oder Packungskolonne, einer gerithrten Ex-
traktionskolonne oder einer Extraktionsvorrichtung, die Zentrifugalkrifte
nutzt, durchgefiihrt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die Extrak-

tion kontinuierlich durchgefithrt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die Extrak-

tion im Gegenstrom durchgefithrt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die wéB-
rige Phase einem thermischen Trennverfahren unterworfen wird, wobei

ein Extraktionsmittel enthaltendes Gas und ein Abwasser erhalten wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die organi-
sche Phase, die (Meth)acrylsdure und Extraktionsmittel enthilt, einem
thermischen Trennverfahren unterworfen wird, wobei eine flissige
Phase, die (Meth)acrylsiure enthilt, und eine gasformige Phase, die
Extraktionsmittel enthilt, erhalten wird.
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