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Extraktionskolonne und Verfahren zum Extrahieren
eines Bestandteils aus einem Fluid

Die vorliegende Erfindung betrifft eine Extraktionskolonne mit einem zumindest ab-
schnittsweise zylindrischen, vertikal ausgerichteten Kolonnenkdrper, der einen Kolon-
nenhohlraum bildet, der eine horizontale Maximalerstreckung aufweist. In dem Kolon-
nenkdrper ist mindestens ein erster Zulauf flr ein Extraktionsmittel, mindestens ein
zweiter Zulauf flr das zu extrahierende Fluid und mindestens jeweils ein Ablauf fir das
beladene Extraktionsmittel und das Raffinat ausgebildet. Des Weiteren betrifft die Er-
findung ein Verfahren zum Extrahieren eines Bestandteils aus einem Fluid mittels einer
Extraktionskolonne, die einen zylindrischen, vertikal ausgerichteten Kolonnenkdrper
aufweist, der einen Kolonnenhohlraum bildet, der eine horizontale Maximalerstreckung
aufweist.

Bei der Extraktion wird eine Komponente, die auch als Ubergangskomponente oder
Extraktstoff bezeichnet wird, aus einem Stoffgemisch, das auch als Extraktionsgut oder
als der zu extrahierende Stoff bezeichnet wird, mit Hilfe eines Extraktionsmittels abge-
trennt. Bei der Extraktion werden die Komponenten des Extraktionsgutes nicht voll-
standig getrennt. Vielmehr geht der Extraktstoff in das Extraktionsmittel Gber und fallt
als Extraktgemisch an. Als Raffinat bleibt das Extraktionsgut Ubrig, welches weniger
Extraktstoff enthalt.

Die vorliegende Erfindung betrifft insbesondere die Solventextraktion, bei der ein gelds-
ter Extraktstoff aus flussigen Extraktionsgutern durch selektiv wirkende flissige Extrak-
tionsmittel abgetrennt wird.

Eine solche Extraktion wird beispielsweise bei der Herstellung von Acrylsaure einge-
setzt. Acrylsaure ist ein bedeutendes Zwischenprodukt, das beispielsweise im Rahmen
der Herstellung von Polymerisatdispersionen (gegebenenfalls auch in Form ihrer Ester
mit Alkanolen) sowie von Wasser superabsorbierenden Polymerisaten Verwendung
findet.

Acrylsdure ist unter anderem durch heterogen katalysierte Gasphasen-Partialoxidation
von Cs-Vorlaufern (von Cs-Vorlauferverbindungen) der Acrylsaure (unter diesem Begriff
sollen insbesondere solche chemischen Verbindungen zusammengefasst werden, die
formal durch Reduktion von Acrylsaure erhaltlich sind; bekannte Cs-Vorlaufer von Ac-
rylsaure sind z. B. Propan, Propen, Acrolein, Propionaldehyd und Propionsaure; der
Begriff soll aber auch Vorlauferverbindungen der vorgenannten Verbindungen umfas-
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sen, wie z. B. Glycerin (von Glycerin ausgehend kann Acrylsaure beispielsweise durch
heterogen katalysierte oxidative Dehydratisierung in der Gasphase erzeugt werden;
vgl. z. B. EP-A 1 710 227, WO 06/114506 und WO 06/092272) mit molekularem Sau-
erstoff an im festen Aggregatzustand befindlichen Katalysatoren bei erhdhter Tempera-
tur erhaltlich.

Dabei werden die genannten Ausgangsgase, in der Regel mit inerten Gasen wie z. B.
Stickstoff, CO2, gesattigten Kohlenwasserstoffen und/oder Wasserdampf verdlnnt, im
Gemisch mit molekularem Sauerstoff bei erhéhten Temperaturen sowie gegebenen-
falls erhohtem Druck Uber (z. B. Ubergangsmetallische) Mischoxidkatalysatoren geleitet
und oxidativ in ein Acrylsaure, Wasser sowie unerwlnschten Nebenprodukte wie z. B.
Furfurale, Benzaldehyd, Aceton, Formaldehyd und Maleinsdureanhydrid etc. enthal-
tendes Produktgasgemisch umgewandelt, aus welchem die Acrylsaure abgetrennt
werden muss (die Nebenprodukte und die von Wasserdampf verschiedenen inerten
Verdlnnungsgase sollen in dieser Schrift unter dem Begriff ,Nebenkomponenten® zu-
sammengefasst werden; auRerdem soll dieser Begriff die bei den Acrylsaureabtrenn-
verfahren Ublicherweise zugesetzten Polymerisationsinhibitoren umfassen).

Von Propionaldehyd und/oder Propionsaure ausgehend handelt es sich bei der hetero-
gen katalysierten Gasphasen-Partialoxidation mit molekularem Sauerstoff wenigstens
teilweise um eine oxidative Dehydrierung.

Aus den Schriften DE-A 199 24 533, DE-A 199 24 532, WO 01/77056,

DE-A 101 56 016, DE-A 102 43 625, DE-A 102 23 058, DE-A 102 35 847,

WO 2004/035514, WO 00/53560 und DE-A 103 32 758 sind wie eingangs beschriebe-
ne Verfahren zur Herstellung von Acrylsaure bekannt, bei denen eine Grundabtren-
nung einer rohen Acrylsaure durch fraktionierende Kondensation des Produktgasgemi-
sches der heterogen katalysierten Gasphasen-Partialoxidation vorgenommen wird. Der
Begriff rohe Acrylsaure bzw. Rohacrylsaure bringt dabei zum Ausdruck, dass es sich
bei der Uber den ersten Seitenabzug entnommenen Acrylsdure um kein reines Produkt,
sondern um ein Gemisch handelt, das neben Acrylséure (in der Regel 2 50 oder 2 60
Gew.-%, meist 2 70 oder 2 80 Gew.-%, vielfach =2 90 Gew.-% und haufig =2 95 Gew.-%
oder mehr des Gesamtgewichtes) noch Wasser und Nebenkomponenten wie z. B. nie-
dere Aldehyde (z. B. Furfurale, Acrolein, Benzaldehyd), niedere Carbonsauren (z. B.
Essigsaure, Propionsaure, Ameisensaure) etc. enthalt. In jedem Fall ist der Gesamt-
gehalt an Wasser und Nebenkomponenten, bezogen auf den Gehalt an Acrylsaure, in
der rohen Acrylsaure geringer als im Produktgasgemisch der Gasphasen-
Partialoxidation, weshalb man auch sagt, dass die rohe Acrylsdure diese Bestandteile
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insgesamt abgereichert enthalt (einzelne Bestandteile kbnnen hingegen in der rohen
Acrylsdure vergleichsweise angereichert enthalten sein).

Teilweise ist die Reinheit der so abgetrennten rohen Acrylsaure bereits fur den ins Au-
ge gefassten Verwendungszweck der Acrylsdure ausreichend (z. B. zum Zweck der
Veresterung derselben, oder zum Zweck des Aufbaus von durch radikalischer Poly-
merisation erhaltlichen Polymerisaten). Vielfach wird man die abgetrennte rohe Acryl-
saure jedoch wenigstens einem weiteren thermischen Trennverfahren unterwerfen, um
aus der rohen Acrylsaure eine reinere (eine einen im Vergleich zur rohen Acrylsaure
héheren Acrylsduregehalt in Gew.-% aufweisende) Acrylsaure zu gewinnen, die den
fur den jeweiligen Verwendungszweck erforderlichen Reinheitsgrad aufweist.

Unter thermischen Trennverfahren werden dabei solche verstanden, bei denen unter
Zufuhr oder unter Entzug von (in der Regel thermischer) Energie ein physikalisch we-
nigstens zweiphasiges System erzeugt wird, wobei es infolge der zwischen den Pha-
sen bestehenden Temperatur- und Stoffmengengradienten zu einem Warme- und
Stoffaustausch kommt, der letztlich die gewtnschte Auftrennung bedingt, und die Ex-
traktion.

Haufig werden thermische Trennverfahren in trennwirksame Einbauten enthaltenden
Trennkolonnen durchgeflhrt, in denen die vorgenannten wenigstens zwei stofflichen
Phasen in der Regel zueinander im Gegenstrom gefluhrt werden. Vielfach ist eine der
beiden stofflichen Phasen gasférmig (sie wird in einer Trennkolonne in der Regel als
aufsteigende Phase geflihrt) und die andere flUssig (sie wird in einer Trennkolonne in
der Regel als absteigende Phase gefthrt). Grundsatzlich kdnnen die wenigstens zwei
stofflichen Phasen aber auch flUssig (z. B. im Fall einer Extraktion) oder fest und flUssig
(z. B. im Fall einer Kristallisation), oder fest und gasférmig (z. B. im Fall einer Adsorpti-
on) sein.

Beispiele fur Fallgestaltungen thermischer Trennverfahren, bei denen eine der wenigs-
tens zwei stofflichen Phasen flissig und eine gasférmig ist, und damit nattrliches Ele-
ment des in dieser Schrift verwendeten Begriffs ,thermische Trennverfahren®, sind die
Rektifikation (eine aufsteigende Dampfphase wird in der Trennkolonne im Gegenstrom
zu einer absteigenden Fllssigphase gefuhrt), und die Desorption (der Umkehrprozess
zur Absorption; das in einer Fllssigphase geldste Gas wird durch Erniedrigung des
Drucks Uber der Fllssigphase, durch Erhéhung der Temperatur der FlUssigphase
und/oder durch Hindurchflihren einer Gasphase durch die Fllssigphase aus der Flis-
sigphase herausgefihrt; ist die Hindurchfihrung einer Gasphase beteiligt, wird die
Desorption auch als Strippung bezeichnet). Aber auch die Absorption (in der Regel
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wird ein in einer Trennkolonne aufsteigendes Gas zu wenigstens einem in der Trenn-
kolonne flissig absteigenden Absorptionsmittel im Gegenstrom geflhrt) und die frakti-
onierende Kondensation eines Gasgemischs (Gas-/Fllissigphase Beispiel) sind Be-
standteil des Begriffs thermisches Trennverfahren. Ein besonders glnstiges thermi-
sches Trennverfahren zur Weiterreinigung von roher Acrylsaure ist die kristallisative
Weiterreinigung (die Kristallisation).

Nachteilig an den bekannten Verfahren zur Grundabtrennung einer rohen Acrylsaure
durch fraktionierende Kondensation des Produktgasgemischs einer heterogen kataly-
sierten Gasphasen-Partialoxidation wenigstens eines Cs-Vorlaufers der Acrylsaure ist
jedoch der zusatzliche Anfall von noch Acrylsdure und Nebenkomponenten enthalten-
dem saurem Wasser (vereinfacht auch ,Sauerwasser” genannt). Die Bezeichnung
»Sauerwasser” bringt dabei zundchst zum Ausdruck, dass das Sauerwasser in der Re-
gel 2 50 Gew.-%, haufig 2 60 Gew.-%, vielfach 2 70 Gew.-% und oft 2 80 Gew.-% an
Wasser enthalt (dabei handelt es sich in der Regel sowohl um Reaktionswasser, als
auch um als inertes Verdlnnungsgas im Rahmen der Gasphasen-Partialoxidation mit-
verwendetes Verdlinnungswasser (Wasserdampf)).

Sie bringt aber auch zum Ausdruck, dass es neben Wasser noch Nebenkomponenten-
sauren wie z. B. Propionsaure, Essigsdaure und Ameisensaure sowie Acrylsaure enthalt
und damit einen pH-Wert von < 7 aufweist (der Gesamtgehalt der von Acrylsaure ver-
schiedenen Nebenkomponentencarbonsauren liegt in der Regel, bezogen auf das Ge-
wicht des Sauerwassers, bei Werten < 10 Gew.-%, teilweise bei Werten < 5 Gew.-%).

Normalerweise wird der Acrylsduregehalt des Sauerwassers 4 oder 5 bis 15, haufig ca.
10 Gew.-% betragen. Nachteilig an den im zitierten Stand der Technik empfohlenen
Verfahren zur Grundabtrennung von Acrylsdure aus dem Produktgasgemisch der hete-
rogen katalysierten Gasphasen-Partialoxidation ist, dass sie das nicht in die Rektifikati-
onskolonne rickgefuhrte noch Acrylsaure enthaltende Sauerwasser in seiner Gesamt-
heit der Verbrennung zufhren (vgl. insbesondere DE-A 102 43 625, WO 2004/035514
und DE-A 103 32 758). Dies ist insofern von Nachteil, als die Sauerwasserverbrennung
z. B. die Ausbeute am gewiinschten Produkt Acrylsdure mindert.

In der DE 10 2007 055 086 A1 bzw. der WO 2008/090190 A1 wird daher ein Verfahren
zur Herstellung von Acrylsaure vorgeschlagen, bei dem eine erhdohte Ausbeute an Ac-

rylsdure dadurch gewahrleistet wird, dass Acrylsdure aus dem Sauerwasser extrahiert

und rickgefuhrt wird.
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Die DE 10 2007 055 086 A1 beschreibt demgemaf ein Verfahren zur Herstellung von
Acrylsdure, bei dem man durch heterogen katalysierte Gasphasen-Partialoxidation
wenigstens eines Cs-Vorlaufers (einer Cs-Vorlauferverbindung) der Acrylsaure mit mo-
lekularem Sauerstoff an im festen Aggregatzustand befindlichen Katalysatoren bei er-
héhter Temperatur ein Acrylsdure, Wasserdampf und Nebenkomponenten enthalten-
des Produktgasgemisch erzeugt. Dabei wird die Temperatur des Acrylsdure, Wasser-
dampf und Nebenkomponenten enthaltenden Produktgasgemischs gegebenenfalls
durch direkte (durch direkten Kontakt mit einer Kuhlflissigkeit) und/oder indirekte Kuh-
lung verringert. Das Acrylsaure, Wasserdampf und Nebenkomponenten enthaltende
Produktgasgemisch wird anschlieend in eine mit trennwirksamen Elementen ausge-
rustete Kondensationskolonne geleitet. Das Produktgasgemisch steigt anschlieRend
innerhalb der Kondensationskolonne in sich selbst auf und wird dabei fraktionierend
kondensiert. Uber einen ersten, oberhalb der Zufilhrstelle des Produktgasgemischs in
die Kondensationskolonne befindlichen Seitenabzug wird eine Wasser und Neben-
komponenten insgesamt entreichert enthaltende rohe Acrylsdure als Zielprodukt aus
der Kondensationskolonne herausfiihrt. Uber einen zweiten, oberhalb das ersten Sei-
tenabzugs befindlichen Fllssigphasenabzug (vorzugsweise einen Seitenabzug; alle
Aussagen in dieser Schrift sind insbesondere glltig im Fall eines solchen Sauerwas-
serseitenabzugs) wird saures Wasser (Sauerwasser), das noch Acrylsaure und Ne-
benkomponenten enthalt, aus der Kondensationskolonne herausflhrt. Am Kopf der
Kondensationskolonne wird ein tiefer (bei niedrigerer Temperatur (bezogen auf Atmo-
spharendruck)) als Wasser siedende Nebenkomponenten enthaltendes Restgasge-
misch sowie aus dem Sumpfraum der Kondensationskolonne eine noch Acrylsaure
und schwerer als Acrylsaure siedende Folgeprodukte und Nebenkomponenten enthal-
tende Sumpffllssigkeit aus der Kondensationskolonne herausfuhrt. Eine Teilmenge
des entnommenen sauren Wassers wird als solches und/oder nach Abkuhlung dessel-
ben als Rucklaufflissigkeit in die Kondensationskolonne ruckfuhrt. Die rohe Acrylsaure
wird gegebenenfalls wenigstens einem weiteren thermischen Trennverfahren zum
Zweck ihrer Weiterreinigung unterworfen. Gemafl dem Verfahren nimmt man wenigs-
tens bei einer Teilmenge von nicht in die Kondensationskolonne rickgefUhrtem saurem
Wasser in diesem enthaltene Acrylsaure durch Extraktion mit einem organischen L6-
sungsmittel unter Ausbildung eines Acrylsaure enthaltenden organischen Extraktes aus
dem sauren Wasser heraus in das organische Losungsmittel auf. Nachfolgend wird die
Acrylsdure aus dem organischen Extrakt unter Anwendung wenigstens eines thermi-
schen Trennverfahrens abgetrennt und vom Extrakt abgetrennte Acrylsaure wird in die
Kondensationskolonne zurlckflhrt, oder der Weiterreinigung der rohen Acrylsaure
zufuhrt und/oder in die wassrige Losung eines Metallhydroxids aufgenommen.
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Der Innendurchmesser der in der DE 10 2007 055 086 A1 angegebenen Extraktionsko-
lonne betragt 800 mm. Um gréRere Mengen Sauerwasser verarbeiten zu kbénnen, be-
steht das Bedurfnis, auch groRere Extraktionskolonnen zu verwenden, die insbesonde-
re einen groferen Innendurchmesser aufweisen. Dabei hat es sich herausgestellt,
dass sich die Ausbeute der Rlckgewinnung der Acrylsdure aus dem Sauerwasser ver-
schlechtert, wenn der Innendurchmesser der Extraktionskolonne zu grofd wird. Es wur-
de daher vorgeschlagen, groflere Mengen von Sauerwasser mittels parallel geschalte-
ter dinnerer Extraktionskolonnen zu verarbeiten. Dies ist jedoch aus Kostengriinden
nachteilig.

Der vorliegenden Erfindung lag daher die Aufgabe zugrunde, eine hinsichtlich axialer
Ruckvermischung verbesserte Extraktionskolonne und ein verbessertes Verfahren zum
Extrahieren eines Bestandteils aus einem Fluid mittels einer Extraktionskolonne zur
Verfligung zu stellen, die insbesondere dadurch ausgezeichnet sind, dass sie eine er-
hohte Ausbeute des Bestandteils bei der Extraktion auch dann gewahrleistet, wenn die
Extraktionskolonne einen grofRen Durchmesser aufweist.

Erfindungsgemal wird diese Aufgabe durch eine Extraktionskolonne mit den Merkma-
len des Anspruchs 1 und ein Verfahren mit den Merkmalen des Anspruchs 14 gelost.
Vorteilhafte Ausgestaltungen und Weiterbildungen ergeben sich aus den abhangigen
Ansprlchen.

Demgemal wurde eine Extraktionskolonne gefunden, die einen zumindest abschnitts-
weise zylindrischen, vertikal ausgerichteten Kolonnenkdrper aufweist, der einen Kolon-
nenhohlraum bildet, der eine horizontale Maximalerstreckung aufweist. In dem Kolon-
nenkdrper ist mindestens ein erster Zulauf flr ein Extraktionsmittel, mindestens ein
zweiter Zulauf fUr das zu extrahierende Fluid und mindestens ein Ablauf fir das Ex-
traktgemisch und mindestens einen Ablauf fir das Raffinat ausgebildet. Die erfin-
dungsgemale Extraktionskolonne ist dadurch gekennzeichnet, dass in dem Kolonnen-
hohlraum eine vertikal ausgerichtete Trenneinrichtung angeordnet ist, die den Kolon-
nenhohlraum in mehrere vertikal ausgerichtete und horizontal getrennte Bereiche un-
terteilt. Dabei ist die horizontale Maximalerstreckung jedes Bereichs kleiner als die ho-
rizontale Maximalerstreckung des Kolonnenhohlraums.

Unter der horizontalen Maximalerstreckung wird in dieser Schrift der grofite Abstand
zwischen zwei beliebigen Punkten der inneren Oberflache des Kolonnenkdrpers bzw.
der Oberflache der Trennwand in einer bestimmten horizontalen Ebene durch den Ko-
lonnenkdrper verstanden. Klarstellend wird angemerkt, dass die Verbindungsstrecke
zwischen den zwei beliebigen Punkten nicht vollstandig in dem Bereich liegen muss,
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fur den die horizontale Maximalerstreckung ermittelt wird. Sie kann auch einen anderen
Bereich kreuzen. Somit ist bei einem kreiszylindrischen Kolonnenkdrper die horizontale
Maximalerstreckung des Kolonnenkorpers der Innendurchmesser des Kolonnenkor-
pers. Wenn der Kolonnenhohlraum durch die Trenneinrichtung unterteilt ist, ist die ho-
rizontale Maximal-erstreckung eines durch die Trenneinrichtung gebildeten Bereichs
der gréfite Abstand zwischen zwei beliebigen Punkten der inneren Oberflache des Ko-
lonnenkdrpers und/oder der Oberflache der Trennwand, die jeweils den Bereich be-
grenzen, in einer bestimmten horizontalen Ebene.

Unter einer Trenneinrichtung wird in dieser Schrift eine Einrichtung verstanden, welche
eine Querstrémung, d. h. eine Strdmung in einer Horizontalebene von einem Bereich in
den anderen Bereich, verhindert. Es findet somit in der Extraktionskolonne kein hori-
zontaler Stofftransport von einem Bereich in den anderen Bereich statt. Eine
Querstromung zum Stofftransport kann allenfalls innerhalb eines Bereichs erfolgen.
Ferner findet selbstverstandlich ein Stofftransport in vertikaler Richtung statt.

Es wird davon ausgegangen, dass die Verschlechterung der Extraktausbeute bei der
Extraktion mit Extraktionskolonnen, die einen gréReren Durchmesser haben, durch
eine horizontale Querstrdomung des zu extrahierenden Fluids verursacht wird. Es wird
angenommen, dass diese Querstromung durch Axialwirbel verursacht wird, die sich bei
einem grofReren Innendurchmesser der Extraktionskolonne bilden. Dieses Problem
wird erfindungsgemal durch die vertikale Unterteilung des Kolonnenhohlraums mittels
der Trenneinrichtung geldst. Um nachteilige Axialwirbel zu vermeiden, ist es dabei
wichtig, dass die Trenneinrichtung den Kolonnenhohlraum nicht nur vertikal in getrenn-
te Bereiche unterteilt, sondern dass auch die horizontale Maximalerstreckung im Ko-
lonnenhohlraum durch die Trenneinrichtung verringert wird.

Gemal einer Ausgestaltung der erfindungsgemafien Extraktionskolonne ist die hori-
zontale Maximalerstreckung jedes Bereichs bei jedem Horizontalschnitt durch den Ko-
lonnenkdrper, welcher die Trenneinrichtung schneidet, kleiner als die horizontale Ma-
ximalerstreckung des Kolonnenhohlraums. Die Trenneinrichtung erstreckt sich insbe-
sondere in vertikaler Richtung Uber einen Mittelabschnitt des Kolonnenhohlraums.
Oberhalb der Trenneinrichtung ist der Kolonnenkopf gebildet, unterhalb ist der Kolon-
nensumpf gebildet. Die Trenneinrichtung erstreckt sich gegebenenfalls nicht in den
Kolonnenkopf und in den Kolonnensumpf hinein. Betrachtet man nun die Geometrie im
Bereich der Trenneinrichtung, wird durch die Trenneinrichtung die horizontale Maxima-
lerstreckung im Kolonnenhohlraum beim jedem Horizontalschnitt verkleinert.
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Die Ausbildung der Trenneinrichtung hangt im Wesentlichen von der Geometrie des
horizontalen Querschnitts des Kolonnenkérpers ab. Ublicherweise ist dieser Quer-
schnitt kreisformig. Die horizontale Maximalerstreckung des Kolonnenhohlraums ist in
diesem Fall der Innendurchmesser des Kolonnenkérpers. In einem solchen Fall flihrt
eine vertikale Halbierung des Kolonnenhohlraums durch eine Trenneinrichtung nicht zu
einer Verringerung der horizontalen Maximalerstreckung in dem Kolonnenhohlraum.
Bei der Seite einer solchen Trenneinrichtung ware die horizontale Maximalerstreckung
der beiden Bereiche gleich dem Innendurchmesser des Kolonnenkdrpers. Die gering-
flgige Verringerung der Maximalerstreckung, welche sich durch die Wandstarke der
Trenneinrichtung ergeben wirde, wird in diesem Fall vernachlassigt.

Erfindungsgemal ist das Verhaltnis der gréfiten horizontalen Maximalerstreckung ei-
nes Bereichs zu der horizontalen Maximalerstreckung des Kolonnenhohlraums kleiner
als 0,95, insbesondere kleiner als 0,9 und bevorzugt kleiner als 0,75.

Wenn der Kolonnenkorper bei einem horizontalen Schnitt kreisformig ist, unterteilt die
Trenneinrichtung beispielsweise den Kolonnenhohlraum in zumindest drei vertikal auf-
gerichtete und horizontal getrennte Bereiche. Die Trenneinrichtung kann beispielswei-
se drei vertikale Trennbleche umfassen, die sich jeweils von der Mitte des Kolonnen-
hohlraums radial zum Kolonnenkoérper erstrecken, wobei sie insbesondere einen Win-
kel von 120° einschlieflen.

Des Weiteren kann die Trenneinrichtung den Kolonnenhohlraum in vier vertikal ausge-
richtete und horizontal getrennte Bereiche unterteilen. Beispielsweise konnen in die-
sem Fall zwei kreuzweise angeordnete Trennbleche, die einen Winkel von 90° ein-
schliefen, den Kolonnenhohlraum in vier gleich grof3e Kreissegmente unterteilen.

Gemal einer anderen Ausgestaltung wird von der Trenneinrichtung ein zentraler Mit-
telbereich gebildet, der beabstandet von dem Kolonnenkdrper angeordnet ist. Zwi-
schen dem Mittelbereich und dem Kolonnenkdrper sind zumindest zwei weitere Berei-
che gebildet. Bevorzugt sind zwischen dem Mittelbereich und dem Kolonnenkorper
mehrere weitere Bereiche gebildet. Diese kénnen sich z. B. radial von dem Kolonnen-
korper nach innen bis zu der Trennwand erstrecken, die den zentralen Mittelbereich
bildet. Der zentrale Mittelbereich kann in diesem Fall einen kreisformigen Querschnitt
aufweisen. Dieser kreisférmige Querschnitt ist insbesondere konzentrisch zu dem
kreisformigen Querschnitt des Kolonnenkdérpers. Der Mittelbereich kann im Querschnitt
jedoch auch die Form eines Vielecks, insbesondere eines gleichseitigen Vielecks, be-
sitzen, wobei sich die radial ausgerichteten Trennbleche von den Ecken des Vielecks
zum Kolonnenkdrper erstrecken.
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Bei den beschriebenen Ausgestaltungen der Trenneinrichtung wird jeweils die horizon-
tale Maximalerstreckung des Kolonnenhohlraums in unterschiedlichem Malle verrin-
gert. Die durch die Trenneinrichtung gebildeten, voneinander getrennten Bereiche wei-
sen eine wesentlich geringere horizontale Maximalerstreckung auf. Die nachteilige
Querstréomung in dem Kolonnenhohlraum wird somit wirksam von der Trenneinrichtung
unterbunden.

Bevorzugt sind die von der Trenneinrichtung gebildeten Bereiche jeweils gleich grof3.
Hierdurch wird erreicht, dass sich in den Bereichen jeweils im Wesentlichen das glei-
che Volumen des zu extrahierenden Fluids befindet.

Aulerdem kénnen die von der Trenneinrichtung gebildeten Bereiche bei jedem hori-
zontalen Schnitt durch den Kolonnenkoérper, der die Trenneinrichtung schneidet, die
gleiche Geometrie haben. Die bei den Horizontalschnitten gebildeten Flachen der Be-
reiche sind insbesondere identisch. Dies hat den Vorteil, dass bei den Bereichen iden-
tische Packungen eingesetzt werden kénnen, wie es spater erlautert wird. Dies flhrt zu
einer Kostensenkung bei der Herstellung der erfindungsgemafien Extraktionskolonne.

Gemal einer weiteren Ausgestaltung der erfindungsgemafien Extraktionskolonne
munden die Bereiche bei ihren oberen Enden in einen gemeinsamen Kolonnenkopf
und bei ihren unteren Enden in einen gemeinsamen Kolonnensumpf. Im Bereich des
Kolonnenkopfes und dem Bereich des Kolonnensumpfes ist die horizontale Erstre-
ckung des Kolonnenhohlraums somit nicht durch eine Trenneinrichtung unterteilt. Die
Bereiche sind somit parallel geschaltet. Beim Kolonnenkopf ist einer der Zulaufe und
gegebenenfalls ein Ablauf angeordnet. Beim Kolonnensumpf ist der andere der Zulaufe
und gegebenenfalls ein Ablauf angeordnet.

Die erfindungsgemalie Extraktionskolonne besitzt insbesondere einen grolRen Durch-
messer. Der Innendurchmesser des Kolonnenkdrpers, d. h. die horizontale Maximaler-
streckung des Kolonnenhohlraums, ist beispielsweise grofier oder gleich 800 mm, ins-
besondere grélker oder gleich 1000 mm. Es sind jedoch auch Kolonnendurchmesser
von Uber 2000 mm oder 5000 mm maglich.

Die Héhe des Kolonnenkdrpers ist beispielsweise groler als 5 m, insbesondere groflier
als 10 m. Es ist jedoch auch moglich, dass die Hohe des Kolonnenkdrpers 30 m oder
40 m Ubersteigt.
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Anwendungstechnisch zweckmafig sind in dem Kolonnenhohlraum trennwirksame
Einbauten angeordnet. Durch die trennwirksamen Einbauten wird die Stofftrennung in
der Extraktionskolonne verbessert. Die Einbauten sind fur die durch die Trenneinrich-
tung gebildeten Bereiche separat voneinander vorgesehen, d. h. die Trenneinrichtung
trennt auch die Einbauten voneinander, so dass auch Gber die Einbauten kein Stoff-
austausch zwischen den von der Trenneinrichtung gebildeten Bereichen moglich ist.

Die trennwirksamen Einbauten sind insbesondere so ausgebildet, dass sich der Stoff-
austausch zwischen einer disperse Tropfenphase und einer kontinuierlichen Phase
verbessert. Die kontinuierliche Phase ist dabei insbesondere keine benetzende Film-
phase. Die trennwirksamen Einbauten sind insbesondere so ausgebildet, dass sie
Flussigkeitstropfen bilden. Dabei wird die von den FlUssigkeitstropfen bereitgestellte
Oberflache standig durch Spaltung und Koaleszenz neu gebildet bzw. erneuert. Da bei
der Koaleszenz die Emulsionstropfchen zusammentreffen und verschmelzen, vergro-
Rern sich die Tropfchen, wohingegen sich die von der dispersen Phase gebildete Ober-
flache verkleinert. Die trennwirksamen Einbauten spalten die verschmolzenen Tropf-
chen wieder in kleinere Tropfchen auf, so dass sich die von der dispersen Phase gebil-
dete Oberflache wieder vergroRert.

Die Einbauten kdénnen beispielsweise in Form von Packungen, insbesondere struktu-
rierten bzw. geordneten Packungen, Fullkdrper und/oder Schittungen vorgesehen
sein. Unter den Schittungen sind solche mit Ringen, Wendeln, Sattelkdrpern,
Raschig-, Intos- oder Pall-Ringen, Barrel- oder Intalox-Satteln, Top-Pak etc. bevorzugt.
Far erfindungsgemal zu verwendende Extraktionskolonnen besonders geeignete
Packungen sind z. B. Packungen der Julius Montz GmbH in D-40705 Hilden, wie z. B.
die Packung Montz-Pak B1-350. Vorzugsweise verwendet man gelochte strukturierte
Packungen aus Edelstahlblechen. Packungskolonnen mit geordneten Packungen sind
dem Fachmann an sich bekannt und z. B. in Chem.-Ing.Tech. 58 (1986) Nr. 1,

S. 19 - 31 sowie in der Technischen Rundschau Sulzer 2/1979, S. 49 ff. der Gebrlder
Sulzer Aktiengesellschaft in CH-Winterthur beschrieben.

Des Weiteren sind auch Extraktionskolonnen mit Einbauten in Form von Béden geeig-
net, wobei hier zwischen pulsierten Siebbodenkolonnen und Querstromsiebbodenko-
lonnen unterschieden werden muss. Bei den pulsierten Siebbodenkolonnen werden
beide Phasen durch die Durchtrittséffnungen (in der Regel Lécher, d. h., kreisrunde
Durchtritts6ffnungen) im Siebboden gefihrt. Beim Aufwartshub der Pulsation wird die
leichtere Phase nach oben durch die Lécher des Siebbodens gedrickt, beim Abwarts-
hub entsprechend die schwere Phase nach unten. Derartige Kolonnen sind in Pilhof-
er/Mewes ,Siebboden-Extraktionskolonnen: Vorausberechnung unpulsierter Kolonnen®
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Verlag Chemie Weinheim, New York 1979 ISBN 3-527-25837-X beschrieben. Bei Ver-
wendung von Querstromsiebbodenkolonnen lauft die kontinuierliche Phase iber Ab-
laufschachte von einem Boden zum nachsten Boden und nur die disperse Phase wird
auf Grund der Dichtedifferenz durch die Locher der Siebbdden gedriickt. Ein weiterer
Kolonnentyp sind Extraktionskolonnen mit bewegten Rihrern wie sie unter der Be-

zeichnung Kihni-Kolonne von der Firma Sulzer angeboten werden.

Gemal einer Weiterbildung der erfindungsgemafen Extraktionskolonne sind die
trennwirksamen Einbauten in den von der Trenneinrichtung gebildeten Bereichen aus
identischen Einzelpackungen gebildet. Die Geometrie eines horizontalen Schnitts
durch eine Einzelpackung entspricht dabei der Geometrie eines horizontalen Schnitts
durch den Bereich, in den die Einzelpackung anzuordnen ist. Eine Einzelpackung lasst
sich daher in vertikaler Richtung in den Bereich einfUhren. Hierdurch werden die Her-
stellungs- und Montagekosten der Extraktionskolonne verringert.

GemalR einer Weiterbildung der erfindungsgemafen Extraktionskolonne ist die
Trenneinrichtung in Vertikalsegmente unterteilt, die in dem Kolonnenhohlraum aufei-
nander gesetzt sind. Die Hohe der Einzelpackung kann dabei der Hohe eines Verti-
kalsegments der Trenneinrichtung entsprechen. Ferner ist es moglich, dass die Hohe
eines Vertikalsegments etwas grof3er oder etwas kleiner als die Hohe eines Verti-
kalsegments der Trenneinrichtung ist. Durch diese MaRnahmen wird die Montage der
Extraktionskolonne vereinfacht.

Gemal einer bevorzugten Weiterbildung der erfindungsgemafen Extraktionskolonne
ist auf der Innenseite des Kolonnenkdrpers zumindest eine vertikal ausgerichtete Nut
gebildet, in welche die Trenneinrichtung eingreift. Auf diese Weise wird die Trennein-
richtung verdrehsicher im Kolonnenhohlraum gelagert. Dies ist insbesondere dann von
Vorteil, wenn der Kolonnenkdrper einen kreisférmigen horizontalen Querschnitt auf-
weist.

Die Ausbildung einer Nut auf der Innenseite des Kolonnenkdrpers ist gegentber der
Ausbildung eines Vorsprungs bei der Innenseite des Kolonnenkdrpers bevorzugt, da
ein Vorsprung in einen von der Trenneinrichtung gebildeten Bereich hineinragen war-
de, so dass dieser Vorsprung bei den Einbauten ausgespart werden musste. Dies ware
bei der Herstellung der Einbauten kostenintensiv. Bei der erfindungsgemafien Ausbil-
dung der Innenseite des Kolonnenkdrpers mit einer Nut, ist es nicht erforderlich, eine
Aussparung bei den Einbauten vorzunehmen. Die Einbauten lassen sich daher kos-
tenglnstiger herstellen.
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Gemal einer weiteren Ausgestaltung sind auf der Innenseite des Kolonnenkdrpers
mehrere Nuten ausgebildet, in die Trennbleche der Trenneinrichtung eingreifen. Bei-
spielsweise kdnnen alle Trennbleche, welche bis zur Innenseite des Kolonnenkdrpers
reichen, in Nuten eingreifen, die auf der Innenseite des Kolonnenkdrpers gebildet sind.

Far den Eingriff der Trenneinrichtung in eine Nut oder mehrere Nuten in der Innenwand
des Mantels, kann die Trenneinrichtung zumindest drei Schichten umfassen. Dabei
steht die mittlere Schicht gegeniber den duleren Schichten vor. Diese mittlere Schicht
greift dann in eine Nut ein. Die auReren Schichten sind mit ihren Stirnseiten dann in
direkter Nachbarschaft zu der Innenseite des Kolonnenkdrpers jeweils neben der Nut.
Sie stollen insbesondere fluiddicht an diese Innenseite an. Durch diesen symmetri-
schen Aufbau der Trenneinrichtung wird gewahrleistet, dass die von der Trenneinrich-
tung gebildeten Bereiche identische Querschnittsflachen besitzen.

Bei dem erfindungsgemafien Verfahren zum Extrahieren eines Bestandteils aus einem
Fluid mittels einer Extraktionskolonne, die einen zylindrischen, vertikal ausgerichteten
Kolonnenkdérper aufweist, der einen Kolonnenhohlraum bildet, der eine horizontale Ma-
ximalerstreckung aufweist, wird das zu extrahierenden Fluid in mehrere vertikal ausge-
richtete und horizontal getrennte Bereiche eingeleitet, die in den Kolonnenhohlraum
von einer vertikal ausgerichteten Trenneinrichtung gebildet werden, die den Kolonnen-
hohlraum in die Bereiche unterteilt, wobei die horizontale Maximalerstreckung jedes
Bereichs kleiner als die horizontale Maximalerstreckung des Kolonnenhohlraums ist.
Bei dem Verfahren wird ferner ein Extraktionsmittel in die Bereiche des Kolonnenhohl-
raums eingeleitet. Der Bestandteil des zu extrahierenden Fluids wird dann in den Be-
reichen des Kolonnenhohlraums von dem Extraktionsmittel aufgenommen und als Ex-
traktgemisch entnommen.

Bei dem erfindungsgemafien Verfahren wird die horizontale Querstréomung sowohl des
zu extrahierenden Fluids, d. h. des Fluidgemisches, als auch des Extraktionsmittels
durch die Trenneinrichtung unterbunden. Hierdurch wird die Ausbeute des Extrakts
insbesondere dann gesteigert, wenn der Innendurchmesser der Extraktionskolonne
relativ grof} ist. Wie vorstehend beschrieben, wird angenommen, dass auch bei dem
erfindungsgemalen Verfahren durch die Trenneinrichtung verhindert wird, dass Axial-
wirbel entstehen, die zu einer Querstromung des Fluidgemisches flhren.

Erfindungsgemalf vorteilhaft werden wenigstens 25%, besser wenigstens 50%, noch
besser wenigstens 75% und bevorzugt die Gesamtmenge des den zu extrahierenden
Bestandteil enthaltenen Stoffstroms erfindungsgemal extrahiert. Dabei werden durch
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die erfindungsgemafie Ausfihrung der Extraktionskolonne Abreicherungsgrade von bis
zu 99,99% bezlglich des zu extrahierenden Stoffes erreicht.

Bei dem erfindungsgemafien Verfahren tritt anwendungstechnisch zweckmalig die
spezifisch schwerere Phase oben und die spezifisch leichtere Phase unten in die Ex-
traktionskolonne ein. In der Kolonne bewegen sich beide Phasen im Gegenstrom.

Beispielsweise wird bei dem erfindungsgemalien Verfahren das zu extrahierende

Fluid zunachst von unten in den Kolonnenhohlraum der Extraktionskolonne gefullt. Von
dort gelangt es in die von der Trenneinrichtung getrennten Bereiche im Kolonnenhohl-
raum. Das Extraktionsmittel wird oben in den Kolonnenkopf eingeleitet. Dort wird es
tropfenformig den Bereichen des Kolonnenhohlraums zugegeben. Das Extraktgemisch
wird dann unten im Kolonnensumpf entnommen.

In dem Kolonnenhohlraum der Extraktionskolonne sind insbesondere trennwirksame
Einbauten angeordnet. Diese bewirken einen verbesserten Stoffaustausch zwischen
einer disperse Tropfenphase und einer kontinuierlichen Phase. Bei den trennwirksa-
men Einbauten bilden sich Fllssigkeitstropfen, so dass die von den Fllssigkeitstropfen
bereitgestellte Oberflache standig durch Spaltung und Koaleszenz neu gebildet bzw.
erneuert wird. Bei den trennwirksamen Einbauten spalten sich verschmolzene Tropf-
chen wieder in kleinere Tropfchen auf, so dass sich die von der dispersen Phase gebil-
dete Oberflache wieder vergroRert. Mittels der trennwirksamen Einbauten werden so-
mit Flussigkeitstropfen des Extraktionsmittels oder des zu extrahierenden Fluids gebil-
det.

Bei dem erfindungsgemafien Verfahren ist insbesondere das Verhaltnis des Extrakti-
onsmittels zu dem zu extrahierenden Fluid bei den Bereichen Uber den Querschnitt der
Extraktionskolonne im Wesentlichen gleich. Das Verhaltnis des Extraktionsmittels zu
dem zu extrahierenden Fluid weicht Uber den Querschnitt insbesondere um weniger
als 30%, bevorzugt um weniger 10 %, besonders bevorzugt um weniger als 5 %, von-
einander ab. Durch diese Ausgestaltung des Verfahrens ergibt sich eine geringere axi-
ale Ruckvermischung in der Kolonne und damit auch eine groRere realisierbare Trenn-
stufenzahlen. Auf diese Weise kdnnen somit die Extraktionsausbeuten gesteigert wer-
den.

Des Weiteren sind bei dem erfindungsgemafien Verfahren die Zusammensetzung des
Extraktionsmittels und/oder die Zusammensetzung des zu extrahierenden Fluids Uber

den Querschnitt der Extraktionskolonne im Wesentlichen gleich, d. h. es bleibt die Ver-
teilung der beiden Phasen Uber den Querschnitt im Wesentlichen konstant. Die Abwei-
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chung der Dispersitat ist beispielsweise weniger als 10%, insbesondere weniger als
5%. Auch hierdurch kann die Extraktionsausbeute gesteigert werden.

Das Extraktionsmittel, welches bei dem erfindungsgemalien Verfahren verwendet wird,
ist insbesondere ein organisches Losungsmittel. Bei dem zu extrahierenden Fluid han-
delt es sich insbesondere um Acrylsaure und Essigsaure enthaltendes Wasser, d. h.
Sauerwasser bzw. saures Wasser.

Erfindungsgemal vorteilhaft wird das Extraktionsmittel einen hoheren Siedepunkt als
Acrylsdure (jeweils bezogen auf Atmospharendruck) haben, da dies in der Regel die
nachfolgende Abtrennung der Acrylsaure aus einem organischen Extrakt erleichtert.

Im Rahmen der erfindungsgemafd durchzufliihrenden Extraktion besitzt das als Extrak-
tionsmittel zu verwendende organische Losungsmittel insbesondere eine nennenswert
héhere Viskositat als Wasser. In diesem Fall ist es erfindungsgemaf vorteilhaft, wenn
das in die Extraktionskolonne eintretende organische Extraktionsmittel als disperse
Phase vorliegt und das Sauerwasser als kontinuierliche Phase (dies bedingt z. B. einen
beschleunigten Stoffaustausch zwischen den beiden Phasen und ermaoglicht bei glei-
chem Trennergebnis letztlich klrzere Kolonnen; auch benetzt eine kontinuierliche
wassrige Phase aus Edelstahl gefertigte Extraktionskolonnen und deren Einbauten
besser; darlber hinaus fihrt ein Transport des zu extrahierenden Stoffes aus der kon-
tinuierlichen Phase in die disperse Phase zu einer Stabilisierung der letzteren (geringe-
re Koaleszenzneigung)). Bei Verwendung eines organischen Extraktionsmittel mit einer
hdheren Massendichte als der Massendichte des Sauerwassers bedeutet dies, dass
das Extraktionsmittel am Kopf der Kolonne, insbesondere in Form von Tropfen, aufge-
geben und dispergiert wird und die dabei resultierenden Extraktionsmitteltropfen in der
Kolonne nach unten sinken. Im umgekehrten Fall, d.h., bei der Verwendung eines Ex-
traktionsmittels mit einer geringeren Massendichte als der Massendichte von Sauer-
wasser, wird das Extraktionsmittel im Sumpf der Kolonne dispergiert und die dabei
resultierenden Extraktionsmitteltropfen steigen in der Kolonne auf. Bei den bisher ge-
nannten Typen von Extraktionskolonnen mit Einbauten in Form von Packungen
und/oder FUllkdrpern sollte die unzerteilte kontinuierliche Phase die ausgewahlten Ein-
bauten gut benetzen, da andernfalls die Tropfen der dispersen Phase in der Regel an
den Einbauten entlang kriechen.

In einfachster Weise wird man das organische Extraktionsmittel dabei mittels Gber den
Kolonnenqguerschnitt angeordnete und sich Gber die jeweilige Querschnittslange der
normalerweise kreiszylindrischen Extraktionskolonne erstreckende, in der Regel kreis-
formige Durchtritts6ffnungen (Bohrungen) aufweisende Rohre (die normalerweise ei-
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nen identischen Querschnitt aufweisen; man spricht auch von Rohrverteilern) aufge-
ben. Wird das organische Extraktionsmittel am Kopf der Kolonne aufgegeben weisen
die kreisférmigen Durchtritts6ffnungen nach unten, bei Aufgabe des Extraktionsmittels
am Sumpf der Kolonne nach oben. Der Durchmesser (die Langsausdehnung) der vor-
genannten Durchtrittsdffnungen wird dabei Ublicherweise 1 mm bis 10 mm, vorzugs-
weise 3 mm bis 6 mm und vielfach 2 bis 5 mm betragen. Dabei lasst man das Extrakti-
onsmittel in einfacher Weise in die Verteilerrohre ein- und aus den Durchtrittséffnungen
wieder ausstromen.

Triebkraft fur die Trennung von Extrakt und Raffinat ist der Unterschied in der Massen-
dichte (g/cm3) zwischen beiden Phasen. Eine hohe Massendichtedifferenz der beiden
fliussigen Phasen erleichtert die Phasentrennung und mindert Emulsionsbildung.

Mit Vorteil werden fUr die erfindungsgemaf durchzufihrende Extraktion daher organi-
sche Lésungsmittel verwendet, deren Massedichte in kg/m?® sich von der Massendichte
von Wasser (ebenfalls in kg/m3) um 2 25 kg/m?3, vorzugsweise um 2 50 kg/m?® unter-
scheidet (bezogen auf den bei der Extraktion angewandten Druck und die bei der Ex-
traktion angewandte Temperatur). In der Regel wird der vorgenannte Massendichteun-
terschied jedoch < 250 kg/m?, in der Regel £ 150kg/m3 betragen.

Des Weiteren ist es fUr das erfindungsgemale Verfahren glnstig, wenn die dynami-
sche Viskositat des organischen Extraktionsmittels unter den Extraktionsbedingungen
< 100 mPa-s, vorzugsweise < 50 mPass betragt. In der Regel wird die vorgenannte
dynamische Viskositat jedoch 2 1 mPass betragen. Erfindungsgemaf besonders guns-
tig sind dynamische Viskositaten im Bereich von 2 bis 10 mPa-s.

Weiterhin ist es beim erfindungsgemafien Verfahren vorteilhaft, wenn die Grenzfla-
chenspannung zwischen den beiden fluiden Phasen vergleichsweise hoch ist. Vor dem
Hintergrund des bisher gesagten kommen als erfindungsgemaf geeignete Extrakti-
onsmittel fUr die Sauerwasserextraktion unter anderem organische FlUssigkeiten in
Betracht, deren Siedepunkt bei Normaldruck (1 atm) oberhalb von 150 bzw. oberhalb
von 160 °C liegt. Beispielhaft genannt seien Mittel6lfraktionen aus der Paraffindestilla-
tion, Diphenylether, Diphenyl, oder Mischungen der vorgenannten Fllssigkeiten, wie z.
B. ein Gemisch aus 70 bis 75 Gew.-% Diphenylether und 25 bis 30 Gew.-% Diphenyl.
Gunstig ist auch die Verwendung eines Gemisches bestehend aus einer Mischung aus
70 bis 75 Gew.-% Diphenylether und 25 bis 30 Gew.-% Diphenyl, sowie bezogen auf
des Gemisch, 0,1 bis 25 Gew.-% o-Dimethylphthalat.
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Erfindungsgemal besonders bevorzugte organische Losungsmittel flr die Sauerwas-
serextraktion sind die Ester von aliphatischen oder aromatischen Mono- oder Dicar-
bonsauren (insbesondere wenn beide Carboxylgruppen verestert sind), deren alkoholi-
sche Komponente 1 bis 8 C-Atome und deren Carbonsdurekomponente 5 bis 20 C-
Atome enthalt. Vorzugsweise weist die alkoholische Komponente vor der Veresterung
lediglich zwei oder nur eine Hydroxylgruppe auf. Besonders bevorzugt handelt es sich
bei der alkoholischen Komponente um einwertige (eine OH-Gruppe) oder um zweiwer-
tige (zwei OH-Gruppen) Alkanole. Mit Vorteil betragt die Anzahl der C-Atome der alko-
holischen Komponente (insbesondere im Fall von einwertigen oder zweiwertigen Alka-
nolen) 1 bis 6, besonders bevorzugt 1 bis 4 und ganz besonders bevorzugt 1 oder 2.
Die aliphatischen oder aromatischen Mono- oder Dicarbonsauren enthalten mit Vorteil
5 bis 15 C-Atome, bevorzugt 5 bis 10 C-Atome und besonders bevorzugt 6 bis

8 C-Atome (insbesondere im Fall einer jeweiligen Veresterung (auch im Diesterfall) mit
1 bis 4 bzw. mit 1 oder 2 C-Atome aufweisenden Alkanolen). Dicarbonsauren sind ge-
genuber Monocarbonsauren als Saurekomponente der relevanten Ester bevorzugt
(insbesondere wenn beide Carboxylgruppen verestert sind). Phthalsdure, iso-
Phthalsaure und Terephthalsdure sowie Adipinsaure sind erfindungsgemaf ganz be-
sonders bevorzugte Sdurekomponenten der relevanten Ester. Das letztere trifft insbe-
sondere im Fall der Dialkylester (C+- bis Cgs-Alkyl, vorteilhaft Ci-bis Ce-Alkyl, ganz be-
sonders vorteilhaft Ci- bis C4-Alkyl und noch besser C+- oder Co-Alkyl) zu. D. h., fUr das
erfindungsgemale Verfahren ganz besonders glinstige Extraktionsmittel sind das Di-
methylphthalat, das Diethylphthalat (z. B. Palatinol® A der BASF Aktiengesellschaft),
das Dimethylisophthalat, das Diethylisophthalat, das Dimethylterephthalat, das Diethyl-
terephthalat, der Adipinsduredimethylester und der Adipinsaurediethylester.

Weitere fur die erfindungsgemafie Sauerwasserextraktion geeignete Ester sind die
Triester der Phosphorsaure, wie z. B. Tributylphosphat oder Trikresylphosphat. Als
Kresylrest kommen dabei sowohl das ortho-Kresyl, das meta-Kresyl- und das para-
Kresyl in Betracht. Aulerdem kommen als Extraktionsmittel fir die erfindungsgemalie
Sauerwasserextraktion Ester aus Acrylsdure und verzweigten oder linearen einwerti-
gen Ce- bis Ci2-Alkanolen (z. B. 2-Propylheptylacrylat oder 2-Ethylhexylacrylat) sowie
Mono- und Diester aus Maleinsdure und einwertigen Cs- bis Cio-Alkanolen in Betracht.
Dabei gilt auch fur alle vorgenannten Extraktionsmittel, dass diejenigen unter ihnen, die
bei Normaldruck einen Siedepunkt oberhalb von 150 °C bzw. oberhalb von 160 °C,
oder oberhalb von 170 °C, oder oberhalb von 180 °C, oder oberhalb von 190 °C auf-
weisen, erfindungsgeman bevorzugt werden.

In der Regel wird das zu extrahierende Sauerwasser neben Acrylsdure und Wasser als
weiteren Bestandteil (in der Regel in Gew.-% bezogen auf die Gesamtmenge des Sau-
erwassers der drittgroflte Bestandteil) Essigsaure enthalten. Je nach Art und Weise der
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durchgeflhrten Partialoxidation (ausgewahltem Katalysator, Wasserdampfgehalt des
Reaktionsgasgemischs, Temperatur der Partialoxidation) kann das Sauerwasser bis zu
10 Gew.-%, bzw. bis zu 5 Gew.-% (haufig 2 bis 8 Gew.-%) oder mehr an Essigsaure
enthalten. Haufig enthalt das Sauerwasser etwa den 2-fachen Gewichtsanteil an Acryl-
saure bezogen auf den Gewichtsanteil an Essigsaure. Die Gehalte der anderen maogli-
chen sauren Nebenkomponenten liegen normalerweise signifikant tiefer. Erfindungs-
gemal bevorzugt sind daher jene Extraktionsmittel, die die Acrylsdure im Vergleich zur
Essigsaure bevorzugt aufnehmen. Zu diesen Extraktionsmitteln zahlt im besonderen
der Phthalsaurediethylester.

Erfindungsgemald vorteilhaft ist es auch, wenn das Extraktionsmittel sich unter den
Extraktionsbedingungen nicht mit Wasser umsetzt und in Wasser nur eine geringe LOs-
lichkeit aufweist. So ist z. B. der Phthalsaurediethylester besonders hydrolysestabil. Ein
weiterer Vorteil des Phthalsdurediethylesters ist sein bei Normaldruck (1 atm) ver-
gleichsweise hoher Siedepunkt, der erfindungsgemar vorteilhaft flr zu verwendende
Extraktionsmittel (organische Lésungsmittel) = 200°C, besser 2 225°C und noch bes-
ser 2 250°C betragt.

Zusatzlich weist er eine vergleichsweise geringe Ldslichkeit in Wasser auf (dies min-
dert auch die Extraktionsmittelverluste). In der Regel fallt das Sauerwasser bei der er-
findungsgemaf durchzuflhrenden fraktionierenden Kondensation des Produktgasge-
mischs mit einer Temperatur von 50 bis 80°C, vorzugsweise 60 bis 70°C an. D. h., mit
dieser Temperatur wird es normalerweise Uber den zweiten Fllssigphasenabzug (vor-
zugsweise einen Seitenabzug) entnommen (je tiefer die Temperatur, desto geringer ist
der Bedarf an Polymerisationsinhibitor; in glnstigen Féllen bedarf es nicht des separa-
ten Zusatzes eines solchen ins Sauerwasser, Extraktionsmittel, Raffinat und/oder Ex-
trakt). Anwendungstechnisch zweckmaRig wird man daher auch die Extraktion in die-
sem Temperaturbereich durchfihren. D. h., erfindungsgeman vorteilhaft wird man das
Sauerwasser im Wesentlichen mit seiner vorgenannten Temperatur in die Extraktions-
einheit, vorzugsweise eine Extraktionskolonne (besonders bevorzugt eine Packungsko-
lonne, vorteilhaft Montz-Pak B1-350) fuhren. Mit Vorteil erfolgt die Zufuhr von unten in
die Extraktionskolonne und von oben wird das spezifisch schwerere Extraktionsmittel
(mit Vorteil Diethylphthalat) aufgegeben. Ublicherweise wird die Temperatur des auf-
gegebenen Extraktionsmittels von jener des zugeflhrten Sauerwassers nicht sehr ver-
schieden sein. In typischer Weise betragt der Betrag dieses Temperaturunterschieds 2
0°C und = 20°C, vorzugsweise 2 0°C und = 15°C sowie vielfach 2 0°C und < 10°C. Der
Druck des der Kondensationskolonne entnommenen Sauerwassers betragt an der
Entnahmestelle erfindungsgeman typisch > 1 bis 1,5 bar, haufig 2 bar. Das entnom-
mene Sauerwasser wird mittels einer Pumpe in die Extraktionskolonne gefuhrt. Der
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Férderdruck kann z. B. 2 bis 6 bar betragen. Der Arbeitsdruck in der Extraktionskolon-
ne wird erfindungsgemaf so gewahlt, dass es keiner zusatzlichen Pumpe bedarf, um
das organische Extrakt in die erste Strippkolonne zu férdern. Grundsatzlich kann die
Sauerwasserextraktion aber auch bei héheren oder tieferen Temperaturen sowie bei
héheren oder niedrigeren Drucken durchgeflhrt werden. Bei der Inbetriebnahme einer
Extraktionskolonne wird man anwendungstechnisch zweckmaRig so vorgehen, dass
man die Extraktionskolonne zunachst mit Sauerwasser fullt und anschlieRend, wie be-
reits beschrieben, das organische Extraktionsmittel vorteilhaft am Kopf der Extraktions-
kolonne tropfenférmig aufgibt. Die Zufuhr des Sauerwassers (der bevorzugt kontinuier-
lichen Phase) kann prinzipiell unmittelbar Uber einen entsprechenden Zufuhrstutzen
erfolgen. Grundséatzlich kann das Sauerwasser aber auch Uber ein (oder mehrere)
Durchtritts6ffnungen in seiner Wandung aufweisendes Zufuhrrohr (Durchmesser der
Durchtrittsdffnungen liegen bei typisch 5 bis 10 mm) zugefuhrt werden.

Das Verhaltnis V der der Extraktionskolonne zugeflihrten Mengenstrome an organi-
schem Extraktionsmittel (E; in kg/h) und saurem Wasser (S; in kg/h), d. h., E:S, kann
beim erfindungsgemaflen Verfahren 0,05 bis 20, vorzugsweise 0,1 bis 10, besser 0,8
bis 1,2 und besonders bevorzugt 1:1 betragen.

Das an Acrylsaure ausgelaugte (extrahierte, abgereicherte) Sauerwasser wird norma-
lerweise seiner Entsorgung zugefiihrt (z. B. verbrannt oder in die Klaranlage gefahren).
Es verlasst die Extraktionskolonne erfindungsgemaf typisch an deren Kopf (als Raffi-
nat), wahrend das organische, die Acrylsaure enthaltene Extrakt die Extraktionskolon-
ne in typischer Weise unten verlasst.

Die Abtrennung der Acrylsdure aus dem organischen Extrakt, dessen Entnahmetempe-
ratur aus der Extraktionskolonne im Wesentlichen der Zufuhrtemperatur des Sauer-
wassers in die Extraktionskolonne entspricht, kann grundsatzlich unter Anwendung
unterschiedlicher thermischer Trennverfahren oder auch unter Anwendung von Kombi-
nationen solcher thermischer Trennverfahren vorgenommen werden.

Eine geeignete Abtrennvariante ist die kristallisative Abtrennung. Dabei kommen alle
Kristallisationsverfahren in Betracht, die in der DE-A 19838845 und in der
DE-A 10 2005 015 637 empfohlen werden.

Im Folgenden werden Ausflhrungsbeispiele der erfindungsgemafiien Extraktionskolon-
ne und Ausfihrungsbeispiele des erfindungsgemalfien Verfahrens mit Bezug zu den
Zeichnungen erlautert.
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zeigt eine schematische Ansicht der Extraktionskolonne gemaf einem Aus-
fuhrungsbeispiel der Erfindung,

zeigt einen Querschnitt der Extraktionskolonne gemaly dem Ausfuhrungsbei-
spiel der Erfindung,

zeigt einen Querschnitt einer Extraktionskolonne eines anderen Ausflihrungs-
beispiels der Erfindung,

zeigt einen Querschnitt einer Extraktionskolonne gemaf einem noch weiteren
Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung,

zeigt einen Teil eines Trennblechs einer Trenneinrichtung geman den Ausfih-
rungsbeispielen der Erfindung,

zeigt eine Trenneinrichtung gemal dem ersten Ausflhrungsbeispiel der Erfin-
dung,

zeigt die Aufnahme der Trenneinrichtung der Fig. 6 in einen Kolonnenkorper
gemal einem Ausfihrungsbeispiel der Erfindung,

zeigt die Verbindung der Trenneinrichtung mit dem Kolonnenkdrper im Detail,

zeigt eine Einzelpackung zur Aufnahme in die Bereiche einer Extraktionsko-
lonne geman Ausflhrungsbeispielen der Erfindung und

zeigt schematisch eine mit Packungen geflllte Extraktionskolonne geman
Ausfuhrungsbeispielen der Erfindung.

Das im Folgenden beschriebene Ausfuhrungsbeispiel betrifft die Extraktion von Acryl-

saure aus Sauerwasser mittels eines organischen Lésungsmittels. Das Sauerwasser

wurde dabei einer Kondensationskolonne zur Herstellung von Acrylsaure bei einem

Seitenabzug entnommen. Es wird jedoch darauf hingewiesen, dass auch andere Be-

standteile aus einem zu extrahierenden Fluid, insbesondere einer ExtraktionsflUssig-

keit, mittels eines Extraktionsmittels auf entsprechende Weise in ein Extraktgemisch

Uberfuhrt werden konnen.

In Fig. 1 ist die Extraktionskolonne 1 schematisch dargestellt. Sie umfasst einen zylind-

rischen Kolonnenkdrper 2, dessen Achse vertikal ausgerichtet ist. Bei dem Kolonnen-
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korper 2 handelt es sich im Wesentlichen um einen Hohlzylinder. Das heil3t, der Mantel
des Kolonnenkorpers 2 bildet einen Kolonnenhohlraum 3. Der Kolonnenkdrper 2 ist
aus Edelstahl gefertigt. Typische Wanddicken betragen 5 mm bis 20 mm. Nach aufien
ist die Extraktionskolonne 1 normalerweise in herkdmmlicher Weise thermisch isoliert.
Die Héhe der Extraktionskolonne 1 ist 40 m.

Fir eine einfachere Montage des Kolonnenkérpers 2 ist dieser in Segmente 2-1, 2-2,
...., 2-n unterteilt. Bei der Montage des Kolonnenkdrpers 2 werden die Segmente 2-1
bis 2-n nacheinander aufeinander gesetzt und dicht miteinander verbunden.

In vertikaler Richtung ist die Extraktionskolonne 1 in drei Bereiche unterteilt: Der obere
Bereich wird als Kolonnenkopf A bezeichnet. Beim Kolonnenkopf A ist ein erster Zulauf
4 vorgesehen, Uber welchen beispielsweise das Extraktionsmittel in den Kolonnenhohl-
raum 3 eingeleitet werden kann. Der erste Zulauf 4 ist zweckmaRigerweise mit einem
Rohrverteiler verbunden, Uber welchen das Extraktionsmittel gleichmaRig Uber den
Querschnitt des Kolonnenkorpers 2 verteilt werden kann.

Beim Kolonnenkopf A ist auRerdem ein Ablauf 13 vorgesehen, Uber welchen bei-
spielsweise das Raffinat aus dem Kolonnenhohlraum 3 herausgeleitet werden kann.

Unterhalb des Kolonnenkopfes A ist ein Bereich B gebildet, bei dem im Kolonnenhohl-
raum 3 eine Trenneinrichtung 7 angeordnet ist, wie es spater im Detail erldutert wird.
Unterhalb des Bereichs B ist der Kolonnensumpf C gebildet. Beim Kolonnensumpf C
befindet sich ein zweiter Zulauf 5, Gber den beispielsweise die zu extrahierende FlUs-
sigkeit, d. h. im vorliegenden Fall das Sauerwasser, in den Kolonnenhohlraum 3 einge-
leitet werden kann. Ferner befindet sich im Kolonnensumpf C ein Ablauf 6 flr das Ex-
traktgemisch.

In Fig. 2 ist der horizontale Querschnitt der Extraktionskolonne 1 im Bereich B gezeigt,
in dem die Trenneinrichtung 7 angeordnet ist. Uber den gesamten Bereich B entspricht
der Innendurchmesser D des Kolonnenkdrpers 2 der horizontalen Maximalerstreckung
des Kolonnenhohlraums 3. Diese horizontale Maximalerstreckung bezeichnet den
groiten Abstand zwischen zwei beliebigen Punkten der inneren Oberflache des Kolon-
nenkorpers 2.

Im Bereich B des Kolonnenhohlraums 3 ist ferner eine Trenneinrichtung 7 angeordnet.
Bei dem in Fig. 2 gezeigten Beispiel umfasst die Trenneinrichtung 7 zwei senkrecht
zueinander angeordnete Trennbleche 7-1 und 7-2. Beide Trennbleche 7-1 und 7-2 sind
in der Mitte des Kolonnenhohlraums 3, d. h. zusammenfallend mit der Achse des Ko-
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lonnenkdrpers 2, miteinander verbunden, so dass sie senkrecht aufeinander stehen.
Die Trennbleche 7-1 und 7-2 erstrecken sich horizontal bis zur Innenwand des Kolon-
nenkdrpers 2 und schlieflen dort dicht ab. Die Trenneinrichtung 7 unterteilt den Kolon-
nenhohlraum 3 somit in vier identische vertikal ausgerichtete und horizontal getrennte
Bereiche B1, B2, B3 und B4. Innerhalb dieser Bereiche B1 bis B4 kann die leichtere
Phase, d. h. im vorliegenden Fall das Sauerwasser, aufsteigen und die schwerere
Phase, d. h. im vorliegenden Fall das Extraktionsmittel, absteigen. Im Bereich B der
Extraktionskolonne 1 ist jedoch ein Stoffaustausch zwischen den Bereichen B1 bis B4
nicht moglich.

Die Bereiche B1 bis B4 zeichnen sich dadurch aus, dass die horizontale Maximaler-
streckung M1 jedes Bereichs D1 bis D4 im Bereich B der Extraktionskolonne 1 kleiner
ist als die horizontale maximale Erstreckung D des Kolonnenkdrpers 2. Bei dem in Fig.
2 gezeigten Beispiel ist das Verhaltnis der horizontalen Maximalerstreckung M1 der
Bereiche B1 bis B4 zu der horizontalen Maximalerstreckung D des Kolonnenhohlraums
3 gleich 1/v2, d. h. etwa 0,7. Durch die Trenneinrichtung 7 wurde somit die horizontale
Maximalerstreckung innerhalb des Kolonnenkdrpers 2 um etwa 30 % verringert.

In Fig. 3 ist ein anderes Beispiel einer Trenneinrichtung 7 gezeigt. In diesem Fall be-
steht die Trenneinrichtung 7 aus drei Trennblechen 7-3, 7-4 und 7-5. Diese sind in der
Mitte miteinander so verbunden, dass sie einen Winkel von 120° einschlieen. Von der
Mitte erstrecken sie sich horizontal bis zur Innenwand des Kolonnenkdrpers 2. Auf die-
se Weise werden drei vertikal ausgerichtete und horizontal getrennte Bereiche BS, B6
und B7 gebildet. Zwischen diesen Bereichen B5 bis B7 ist kein Stoffaustausch moglich.

Bei dem in Fig. 3 gezeigten Beispiel ist das Verhaltnis der horizontalen Maximalerstre-
ckung M2 der Bereiche D5 bis D7 zu der horizontalen Maximalerstreckung D des Ko-

lonnenhohlraums 3 gleich cos 30°, d. h. etwa 0,86. Auch in diesem Fall wird somit die

horizontale Maximalerstreckung des Kolonnenhohlraums 3 wesentlich verringert.

Die Bereiche B1 bis B4 des Beispiels gemal Fig. 2 und die Bereiche B5 bis B7 des
Beispiels gemal Fig. 3 zeichnen sich aulierdem dadurch aus, dass die Bereiche je-
weils die identische Geometrie haben und dasselbe Volumen einschlieflen. Hierdurch
wird gewahrleistet, dass innerhalb der Bereiche B1 bis B4 bzw. der Bereiche B5 bis B7
jeweils die gleichen Bedingungen fur die Extraktion herrschen werden.

In Fig. 4 ist ein weiteres Beispiel flr eine Trenneinrichtung 7 gezeigt, die im Bereich B
der Extraktionskolonne 1 angeordnet ist. In diesem Fall umfasst die Trenneinrichtung 7
ein im Querschnitt kreisformiges Trennblech 7-6, welches konzentrisch zu dem Kolon-
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nenkdrper 2 angeordnet ist. Auf diese Weise grenzt das Trennblech 7-6 einen vertikal
ausgerichteten kreiszylindrischen Bereich B8 ab. Der Durchmesser des Kreises, d. h.
die horizontale Maximalerstreckung M3 des Bereichs B8, ist dabei kleiner als die hori-
zontale Maximalerstreckung D des Kolonnenhohlraums 3.

Von der AulRenseite des Trennblechs 7-6 erstrecken sich vier weitere Trennbleche 7-7
bis 7-10 radial nach aufden bis zur Innenwand des Kolonnenkdrpers 2. Dabei sind die
Trennbleche 7-7 und 7-9 auf gegeniberliegenden Seiten des Trennblechs 7-6 ange-
ordnet. Gleichermalien sind die Trennbleche 7-8 und 7-10 auf gegenuberliegenden
Seiten des Trennblechs 7-6 angeordnet. Die Trennbleche 7-7 und 7-9 sind auf einer
ersten gedachten Gerade angeordnet, die Trennbleche 7-8 und 7-10 sind auf einer
zweiten gedachten Gerade angeordnet. Dabei steht die erste gedachte Gerade senk-
recht auf der zweiten gedachten Geraden. Durch die Trennbleche 7-7 bis 7-10 und das
Trennblech 7-6 sowie den Kolonnenkd&rper 2 werden vier weitere Bereiche B9, B10,
B11 und B12 abgegrenzt.

Die Querschnittsflache der Bereiche B9 bis B12 ist identisch. Sie unterscheidet sich
jedoch von der scheibenférmigen Querschnittsfliche des Bereichs B8. Der Durchmes-
ser M3 des Bereichs B8 ist jedoch so gewahlt, dass die Querschnittsflichen der Berei-
che B8 bis B12 gleich grol sind, so dass die Bereiche B8 bis B12 dieselben Volumina
umfassen. Dies bedeutet, dass das Verhaltnis des Durchmessers D des Kolonnenhohl-
raums zu dem Durchmesser M3 des Bereichs D8 gleich /5 ist.

Mit Bezug zur Fig. 5 wird die Ausbildung des Trennblechs 7-1 im Detail beschrieben.
Alle anderen Trennbleche 7-2 bis 7-5 und 7-7 bis 7-10, welche bis an die Innenwand
des Mantels des Kolonnenkdrpers 2 reichen, kénnen entsprechend aufgebaut sein.
Das Trennblech 7-1, das in Fig. 5 in einem Ausschnitt gezeigt ist, besteht aus mehre-
ren Schichten 8. In Fig. 5 ist ein dreischichtiger Aufbau aus den Schichten 8-1, 8-2 und
8-3 gezeigt. Die Schichten sind flachig aneinander geflgt, wobei die mittlere Schicht 8-
2 oben und an den Seiten, an denen das Trennblech 7-1 an die Innenwand des Kolon-
nenkdrpers 2 angrenzt, vorsteht. Im unteren Bereich des Trennblechs 7-1 ist entspre-
chend eine Nut in der Mitte gebildet, so dass mehrere Trennbleche 7-1 aufeinander
gesteckt werden kénnen, wobei jeweils die mittlere Schicht 8-2 seitlich vorsteht.

Wie in Fig. 6 gezeigt weisen die Trennbleche 7-1 und 7-2, welche zu der in Fig. 2 ge-
zeigten Trenneinrichtung 7 zusammengeflgt werden, in der Mitte Schlitze 9-1 und 9-2
auf. Der Schlitz 9-1 des Trennblechs 7-1 verlauft dabei von unten nach oben, und der
Schlitz 9-2 des Trennblechs 7-2 verlauft von oben nach unten, so dass die Trennble-
che 7-1 und 7-2 kreuzweise ineinander gesteckt werden kdnnen. Die zusammenge-



10

15

20

25

30

35

WO 2015/091628

23 PCT/EP2014/078193

setzten Trennbleche 7-1 und 7-2, wie sie in Fig. 6 gezeigt sind, bilden dabei ein Verti-
kalsegment der Trenneinrichtung 7. Mehrere aufeinander gesteckte Vertikalsegmente
ergeben die vollstandige Trenneinrichtung 7, wie sie in Fig. 2 gezeigt ist.

Mit Bezug zu den Figuren 7 und 8 wird die Kopplung der Trenneinrichtung 7 mit der
Innenwand des Kolonnenkdrpers 2 erlautert. Flr die verdrehsichere Aufnahme der
Trenneinrichtung 7 bei der Innenwand des Kolonnenkorpers 2 sind in dieser Innen-
wand Nuten 10 gebildet. Die Nuten 10 sind jeweils bei der Position bei der Innenwand
des Kolonnenkdrpers 2 angeordnet, bei welcher die Trenneinrichtung 7 einen Bereich
dicht abschlief3t. Die Trennbleche 7-1 und 7-2 sind so dimensioniert, dass die Querer-
streckung der Schichten 8-1 und 8-3 im Wesentlichen dem Innendurchmesser D des
Kolonnenkdrpers 2 entspricht. Die mittlere Schicht 8-2 steht nun soweit hervor, dass
sie exakt in die Nuten 10 eingreift. In den Figuren 7 und 8 ist dies schematisch darge-
stellt. Im ldealfall werden die Bereiche B1 bis B4 durch den Anschluss der Stirnflachen
der Schichten 8-1 bis 8-2 der Trennbleche 7-1 und 7-2 an der Innenwand des Kolon-
nenkoérpers 2 und der Stirnflache der Schicht 8-3 in der entsprechenden Nut 10 abge-
dichtet. Die ineinander gesteckten Trennbleche 7-1 und 7-2 kdnnen auf diese Weise
von oben in ein Segment 2-1 bis 2-n des Kolonnenkodrpers 2 eingesteckt werden.

Die von der Trenneinrichtung 7 abgetrennten Bereiche des Kolonnenhohlraums wer-
den von trennwirksamen Einbauten ausgefillt. Im vorliegenden Ausflhrungsbeispiel
wurden als Einbauten strukturierte Packungen der Ausfiihrung B1-350 flach und ge-
locht der Firma Montz oder dieselbe Ausfihrung SMV 350 der Firma Sulzer verwendet.

Die Geometrie der Packungen entspricht der Geometrie der von der Trenneinrichtung
7 abgetrennten Bereiche. In vertikaler Richtung sind die Packungen jedoch unterteilt.
Es werden mehrere identische Einzelpackungen aufeinander gesetzt.

In Fig. 9 ist eine solche Einzelpackung 11 gezeigt. Sie ist fur die in Fig. 2 gezeigte
Trenneinrichtung 7 ausgebildet. Die Querschnittsflache dieser Einzelpackung 11 ent-
spricht dabei genau der Querschnittsfliche der Bereiche B1 bis B4. Fir alle Bereiche
B1 bis B4 kdnnen somit dieselben Einzelpackungen 11 verwendet werden. Um Tole-
ranzen bei der Herstellung der Einzelpackungen 11 auszugleichen, ist die Einzelpa-
ckung 11 mit einem Metallgewebeband 12 umwickelt.

Die Extraktionskolonne 1 wird somit wie folgt montiert:

Zundachst wird ein Teil des Kolonnenkdrpers 2 aufgebaut. Hierflr kann das unterste
Segment 2-1 des Kolonnenkorpers 2 aufgestellt werden. Gegebenenfalls kdnnen aber
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auch mehrere Segmente 2-1 bis 2-m bis zu einer bestimmten Héhe aufeinander mon-
tiert werden. Die Hohe wird dabei so gewahlt, dass ein Monteur von oben einem Mon-
teur am Boden des Teils des Kolonnenkérpers 2 sicher Trennbleche 7-1 und 7-2 und
Packungen 11 herunterlassen kann. Es soll vermieden werden, dass herunterfallende
Teile einen Monteur am Boden des Kolonnenkdrpers 2 ernsthaft verletzen kénnen.
Beispielsweise wird der Kolonnenkdrper 2 zunachst bis zu einer Hoéhe von 10 m aufge-
baut.

Das unterste Segment 2-1 umfasst dabei den zweiten Zulauf 5 sowie den Ablauf 6 so-
wie gegebenenfalls Rohrverteiler im Inneren des Kolonnenkorpers 2. Wenn eine Pa-
ckung im Kolonnensumpf C des Kolonnenkérpers 2 angeordnet werden soll, wird zu-
nachst diese Packung im Kolonnensumpf C montiert. Die Anordnung einer Packung im
Kolonnensumpf ist optional. Als Packung kénnte hier ein Flllkérper wie die Pall-Ringe
DN25 eingesetzt werden.

Anschlieend wird ein Vertikalsegment der Trenneinrichtung 7 eingesetzt. Hierfur wei-
sen die Segmente des Kolonnenkdrpers 2 im Bereich B die Nuten 10 auf, wie sie in
den Figuren 7 und 8 gezeigt sind.

Einem Monteur, der am Boden des Kolonnenkoérpers 2 steht, werden die Trennbleche
7-1 und 7-2 einer Trenneinrichtung 7 heruntergelassen. Dieser setzt sie kreuzweise
zusammen, wie es in Fig. 6 gezeigt ist, und befestigt die Trenneinrichtungen 7 in den
Nuten 10 des Kolonnenkdérpers 2. Daraufhin werden dem Monteur vier Einzelpackun-
gen 11, wie sie in Fig. 9 gezeigt sind, heruntergelassen. Der Monteur setzt diese Ein-
zelpackungen 11 in die vier Bereiche, welche durch die Trenneinrichtung 7 gebildet
worden sind, ein. AnschlieRend werden dem Monteur weitere Trennbleche 7-1 und 7-2
heruntergelassen, welche er kreuzweise zusammensteckt und so auf die bereits mon-
tierte Trenneinrichtung 7 setzt, dass der nach oben herausstehende Teil der Schicht 8-
2 der bereits montierten Trenneinrichtung 7 in die untere Nut der zu montierenden
Trenneinrichtung 7 eingreift. Ferner greifen auch die nach au3en vorstehenden Teile
der mittleren Schicht 8-2 in die Nuten 10 ein. AnschlieRend werden erneut vier Einzel-
packungen 11 auf die darunter liegenden Einzelpackungen 11 aufgesetzt. Auf diese
Weise wird der montierte Teil des Kolonnenkorpers 2 nachfolgend mit Vertikal-
segmenten der Trenneinrichtung 7 und mit Einzelpackungen 11 aufgefullt.

Ist man am oberen Ende des Teils des Kolonnenkdrpers 2 angelangt, wird ein weiterer
Teil des Kolonnenkdrpers 2 mittels der Einzelsegmente montiert. Anschlielend werden
auf gleiche Weise weitere Vertikalsegmente der Trenneinrichtung 7 und Einzelpackun-
gen 11 in dem nach oben wachsenden Kolonnenkdrper 2 montiert, bis der Kolonnen-
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kérper 2 vollstandig aufgebaut ist. Am Kolonnenkopf A werden keine Trenneinrichtun-
gen 7 mehr montiert. Wie beim Kolonnensumpf C werden jedoch Packungen einge-
setzt, welche sich Uber den gesamten Innendurchmesser des Mantels des Kolonnen-
kérpers erstrecken. In Fig. 10 ist der vollstandig aufgebaute Kolonnenkérper 2 der Ex-
traktionskolonne 1 gezeigt. Dabei kann das oberste Packungssegment etwas, z. B. 10
cm, Uber den Kolonnenkdrper 2 hinausragen. Im Bereich des Kolonnenkopfes A kdn-
nen noch entsprechende Rohrverteiler montiert werden, welche mit dem ersten Zulauf
4 gekoppelt sind, um das Extraktionsmittel gleichmafig Uber die Querschnittsflache
des Kolonnenhohlraums 3 zu verteilen und die darunterliegenden getrennten Bereiche
B1 bis B4 bzw. B5 bis B7 bzw. B8 bis B12 zu beaufschlagen.

Im Folgenden wird ein Ausfuhrungsbeispiel des erfindungsgemafien Verfahrens be-
schrieben, welches mit der vorstehend beschriebenen Extraktionskolonne 1 ausgeflhrt

wird.
Uber den zweiten Zulauf 5 wird das zu extrahierende Sauerwasser unterhalb der un-
tersten Packung 11 in die Extraktionskolonne 1 Uber einen Rohrverteiler zugefihrt,

welcher entsprechende Durchtrittséffnungen aufweist.

Das nicht mit Inhibitor versetzte Sauerwasser weist z. B. folgende Gehalte auf:

2,36 Gew.-% Formaldeyhd,
83,12 Gew.-% Wasser,

3,98 Gew.-% Essigsaure,

9,70 Gew.-% Acrylsaure,

0,68 Gew.-% Ameisensaure, und
0,01 Gew.-% Diacrylsaure.

Die spezifische Masse des Sauerwassers betragt 967,5 kg/m?3.

Anschlielend wird oberhalb der obersten Packung das Extraktionsmittel Uber den ers-
ten Zulauf 4 und einen Rohrverteiler, der entsprechende Durchtrittséffnungen (Bohrun-
gen des Durchmessers 4 mm) aufweist, aufgegeben.

Das Extraktionsmittel weist z. B. folgende Gehalte auf:
< 0,5 Gew.-% Acrylsaure,

< 0,03 Gew.-% Essigsaure,
< 0,02 Gew.-% Wasser,
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< 0,001 Gew.-% Ameisensaure,
< 0,0035 Gew.-% Acrolein,
< 0,0005 Gew.-% Propionsaure,
<0,0001 Gew.-% Furfurale,
< 0,001 Gew.-% Allylformiat,
0,03 Gew.-% MEHQ,
0,0001 Gew.-% Sauerstoff, und
2 99,5 Gew.-% Palatinol® A.

Die spezifische Masse des Extraktionsmittels betragt 1120 kg/m?.

Das Extraktgemisch weist einen gegenlber dem Extraktionsmittel erhdhten Anteil an
Acrylsdure auf und das Raffinat weist einen gegentber dem Sauerwasser verringerten
Anteil an Acrylsaure auf.

Das Sauerwasser bildet die kontinuierliche Phase und das Extraktionsmittel bildet die
tropfenférmig dispers verteilte Phase (Tropfendurchmesser im Bereich von 2 bis 5 mm
liegend), die in der wassrigen Phase absteigt.

Am Kopf A der Extraktionskolonne 1 wird das Raffinat entnommen. Es weist einen ge-
genlUber dem Sauerwasser reduzierten Gehalt an Acrylsdure auf. Es wird gemeinsam
mit zu verbrennendem Restgas der Verbrennung zugefuhrt.

Dem Sumpf C der Extraktionskolonne 1 wird das Extraktgemisch entnommen. Es weist
einen gegenuber dem Extraktionsmittel erhdhten Gehalt an Acrylsaure auf.
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Bezugszeichenliste

Extraktionskolonne
Kolonnenkdrper

Segmente des Kolonnenkdrpers

Kolonnenhohlraum
erster Zulauf

zweiter Zulauf

Ablauf
Trenneinrichtung
Trennbleche

Schichten

Schlitze

Nuten

Packung; Einzelpackung
Gewebeband aus Metall
Ablauf
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Patentanspriiche

Extraktionskolonne (1) mit

einem zumindest abschnittsweise zylindrischen, vertikal ausgerichteten Ko-
lonnenkdrper (2), der einen Kolonnenhohlraum (3) bildet, der eine horizontale
Maximalerstreckung aufweist, wobei in dem Kolonnenkoérper (2) mindestens ein
erster Zulauf (4) fir ein Extraktionsmittel, mindestens ein zweiter Zulauf (5) fur
das zu extrahierende Fluid und mindestens ein Ablauf (6) fUr das Extraktgemisch
und mindestens einen Ablauf (13) flir das Raffinat ausgebildet ist,
dadurch gekennzeichnet, dass

in dem Kolonnenhohlraum (3) eine vertikal ausgerichtete Trenneinrichtung
(7) angeordnet ist, die den Kolonnenhohlraum (3) in mehrere vertikal ausgerich-
tete und horizontal getrennte Bereiche (B1 bis B4; BS bis B7; B8 bis B12) unter-
teilt, wobei die horizontale Maximalerstreckung (M1; M2; M3) jedes Bereichs (B1
bis B4; B5 bis B7; B8 bis B12) kleiner als die horizontale Maximalerstreckung (D)
des Kolonnenhohlraums (3) ist.

Extraktionskolonne (1) nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die hori-
zontale Maximalerstreckung (M1; M2; M3) jedes Bereichs (B1 bis B4; B5 bis B7;
B8 bis B12) bei jedem Horizontalschnitt durch den Kolonnenkoérper (2), der die
Trenneinrichtung (7) schneidet, kleiner als die horizontale Maximalerstreckung
(D) des Kolonnenhohlraums ist.

Extraktionskolonne (1) nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass
der Kolonnenkorper (2) bei einem horizontalen Schnitt durch den Kolonnenkdrper
(2) kreisformig ist, und dass die Trenneinrichtung (7) den Kolonnenhohlraum (3)
in vier vertikal ausgerichtete und horizontal getrennte Bereiche (B1 bis B4) unter-
teilt.

Extraktionskolonne (1) nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass die von der Trenneinrichtung (7) gebildeten Bereiche (B1
bis B4; B5 bis B7; B8 bis B12) gleich grof} sind.

Extraktionskolonne (1) nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass bei jedem Horizontalschnitt durch den Kolonnenk&rper (2),
der die Trenneinrichtung (7) schneidet, die von der Trenneinrichtung (7) gebilde-
ten Bereiche (B1 bis B4; B5 bis B7) die gleiche Geometrie haben.
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Extraktionskolonne (1) nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass die horizontale Maximalerstreckung (D) des Kolonnenhohl-
raums (3) grolier oder gleich 800 mm ist, insbesondere grélier oder gleich

1000 mm ist.

Extraktionskolonne (1) nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dass in dem Kolonnenhohlraum (3) trennwirksame Einbauten
(11) angeordnet sind.

Extraktionskolonne (1) nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass die
trennwirksamen Einbauten (11) fur die durch die Trenneinrichtung (7) gebildeten
Bereiche (B1 bis B4; B5 bis B7; B8 bis B12) separat voneinander vorgesehen
sind.

Extraktionskolonne (1) nach Anspruch 7 oder 8, dadurch gekennzeichnet, dass
die trennwirksamen Einbauten so ausgebildet sind, dass sie Fllssigkeitstropfen
bilden.

Extraktionskolonne (1) nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass die Trenneinrichtung (7) in Vertikalsegmente unterteilt ist,
die in dem Kolonnenhohlraum (3) aufeinander gesetzt sind.

Extraktionskolonne (1) nach einem der Anspriiche 7 bis 10, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die trennwirksamen Einbauten in den von der Trenneinrichtung (7)
gebildeten Bereichen (B1 bis B4; B5 bis B7) aus identischen Einzelpackungen
(11) gebildet sind.

Extraktionskolonne (1) nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dass auf der Innenseite des Kolonnenkdrpers (2) zumindest ei-
ne vertikal ausgerichtete Nut (10) gebildet ist, in welche die Trenneinrichtung (7)
eingreift.

Extraktionskolonne (1) nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, dass die
Trenneinrichtung (7) zumindest drei Schichten (8) umfasst, wobei die mittlere
Schicht (8-2) gegeniber den dulleren Schichten (8-1, 8-3) vorsteht und in die
zumindest eine Nut (10) eingreift.

Verfahren zum Extrahieren eines Bestandteils aus einem Fluid mittels einer Ex-
traktionskolonne (1), die einen zylindrischen, vertikal ausgerichteten Kolonnen-
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korper (2) aufweist, der einen Kolonnenhohlraum (3) bildet, der eine horizontale
Maximalerstreckung (D) aufweist, wobei bei dem Verfahren

das zu extrahierende Fluid in mehrere vertikal ausgerichtete und horizontal
getrennte Bereiche (B1 bis B4; B5 bis B7; B8 bis B12) eingeleitet wird, die in dem
Kolonnenhohlraum (3) von einer vertikal ausgerichteten Trenneinrichtung (7) ge-
bildet werden, die den Kolonnenhohlraum (3) in die Bereiche (B1 bis B4; BS bis
B7; B8 bis B12) unterteilt, wobei die horizontale Maximalerstreckung (M1; M2;
M3) jedes Bereichs (B1 bis B4; B5 bis B7; B8 bis B12) kleiner als die horizontale
Maximalerstreckung (D) des Kolonnenhohlraums (3) ist,

ein Extraktionsmittel in die Bereiche (B1 bis B4; B5 bis B7; B8 bis B12) des
Kolonnenhohlraums (3) eingeleitet wird, und

der Bestandteil des zu extrahierenden Fluids in den Bereichen (B1 bis B4;
BS bis B7; B8 bis B12) des Kolonnenhohlraums (3) von dem Extraktionsmittel
aufgenommen wird und als Extraktgemisch entnommen wird.

Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dass bei den Bereichen
(B1 bis B4; B5 bis B7; B8 bis B12) das Verhaltnis des Extraktionsmittels zu dem
zu extrahierenden Fluid Gber den Querschnitt der Extraktionskolonne (1) im We-
sentlichen gleich ist.

Verfahren nach Anspruch 14 oder 15, dadurch gekennzeichnet, dass in dem Ko-
lonnenhohlraum (3) mittels trennwirksamer Einbauten (11) FlUssigkeitstropfen
des Extraktionsmittels oder des zu extrahierenden Fluids gebildet werden.

Verfahren nach einem der Anspriche 14 bis 16, dadurch gekennzeichnet, dass
bei den Bereichen (B1 bis B4; B5 bis B7; B8 bis B12) die Zusammensetzung des
Extraktionsmittels und/oder die Zusammensetzung des zu extrahierenden Fluids
Uber den Querschnitt der Extraktionskolonne (1) im Wesentlichen gleich ist.

Verfahren nach einem der Anspriche 14 bis 17, dadurch gekennzeichnet, dass
das Extraktionsmittel ein organisches Losungsmittel ist und das zu extrahierende
Fluid Acrylsaure und Essigsaure enthaltendes Wasser ist.



