A process for starting up a separating process for purificative renoval of
acrylic acid crystals froma suspension S of crystals thereof in nother
liquor with a hydraulic wash colum which has a crystal nmelt circuit

i ncl udi ng ey vadrEbEMTeE It TRABAGE R PACINGEROA BORKIGCAS SMSPAGRBIAN A UR DBV S IEBIHI RO
space which are B@mﬂmewswmaVERerNmICHTpmag@EIOU@mMEWNGhe t wo

tho orySP R lialin Gl skl o ipoey (W MRIIMTAW LB DN Gy "
acrylic acid-conprising startup |i qgiM / se(lea}qi;ty[lnbﬁona@wmq@dm&,a.l.gsﬁmmt i on
i ncreased by 21y Aeril ZHd @hU2Ubht i nui ng?(tj’ﬂ‘e f| I I | ng' Qf th I/nggﬁ Ecﬁo%;%o\r/]m th

t enper atd B“‘irgatl"éaé%s Verpaintghupggdapmt o
t he SUSpF\I"IQI on_S and opt iLonall y with control 1 guor until the difference

bet weensi) hetepit@s8dMmentaisifitagoncr yst al  nmel t @pascenmmnghsthdda sprdd s h@ert dagdedde:, fiir
di stri but or076 ¢ €ods@l)l s suddenly, the arit hmeftvkiﬁgmamioazfe Stefnerethotral ABNVES AL,

li quor &i)qmelfnLtQWIe@gktBrB&c@u@h pberrhilbbess of E g Ege%g%f@%

col um &5 to. this ROI rrifn time, based on t 1% GM
bei ng not nore than Efct@@r 20-(14.10.2010) GT, HN, HR, HU, ID, IL, IN, IS, JP, KE, KG, KM, KN,
KP, KR, KZ, LA, LC, LK, LR, LS, LT, LU, LY, MA,
(25) Einreichungssprache: Deutsch MD, ME, MG, MK, MN, MW, MX, MY, MZ, NA, NG,
(26) Veroffentlichungssprache: Deutsch NI NO, NZ, OM, PE, PG, PH, PL, PT, RO, RS, RU, SC,
SD, SE, SG, SK, SL, SM, ST, SV, SY, TH, TJ, TM, TN,
(30) Angaben zur Prioritit: TR, TT, TZ, UA, UG, US, UZ, VC, VN, ZA, ZM, ZW.
102009 045 767.4 ..
16. Oktober 2009 (16.10.2009) DE (84) Bestimmungsstaaten (soweit nicht anders angegeben, fiir
61/252,181 16. Oktober 2009 (16.10.2009) Us jede verﬁ,igbare regionale Schutzrechtsart): ARIPO (BW,
102010 030 279.1 18. Juni 2010 (18.06.2010) DE GH, GM, KE, LR, LS, MW, MZ, NA, SD, SL, SZ, TZ,
61/356,078 18. Juni 2010 (18.06.2010) Us UG, ZM, ZW), eurasisches (AM, AZ, BY, KG, KZ, MD,
RU, TJ, TM), europiisches (AL, AT, BE, BG, CH, CY,
(71) Anmelder (fiir alle Bestimmungsstaaten mit Ausnahme CZ, DE, DK, EE, ES, FL, FR, GB, GR, HR, HU, IE, IS,
von US): BASF SE [DE/DE]; 67056 Ludwigshafen (DE). IT, LT, LU, LV, MC, MK, MT, NL, NO, PL, PT, RO,

(72) Erfinder; und RS, SE, SI, SK, SM, TR), OAPI (BF, BJ, CF, CG, CI,

(75) Erfinder/Anmelder (nur fir US): HEILEK, Jirg CM, GA, GN, GQ, GW, ML, MR, NE, SN, TD, TG).
[DE/DE]; Im Schlag 17, 69245 Bammental (DE). LIT- Verjffentlicht:
TERS, Dirk [DE/DE]; Kurt-Schumacher-Str. 4, 68623

Lampertheim (DE). MULLER-ENGEL, Klaus Joachim —  mit internationalem Recherchenbericht (Artikel 21 Absatz
. = ]

[DE/DE]; Bahnhofstr. 82, 76297 Stutensee (DE). 3 )
74) Gemei Vertreter: BASF SE: 67056 Ludwiesha- vor Ablauf der fiir Anderungen der Anspriiche geltenden
(74) Gemeinsamer Vertreter: > udwigsha- Frist; Veroffentlichung wird wiederholt, falls Anderun-
fen (DE). gen eingehen (Regel 48 Absatz 2 Buchstabe h)

(54) Title: PROCESS FOR STARTING UP A SEPARATING PROCESS FOR PURIFICATIVE REMOVAL OF ACRYLIC
ACID CRYSTALS FROM A SUSPENSION S OF CRYSTALS THEREOF IN MOTHER LIQUOR

(54) Bezeichnung : VERFAHREN DER INBETRIEBNAHME FEINES TRENNVERFAHRENS ZUR REINIGENDEN AB-
TRENNUNG VON ACRYLSAUREKRISTALLEN AUS EINER SUSPENSION S IHRER KRISTALLE IN MUTTERLAUGE

(57) Abstract: A process for starting up a separating process for purificative removal of acrylic acid crystals from a suspension S
of crystals thereof in mother liquor with a hydraulic wash column which has a crystal melt circuit including crystal melt space and
also a process space and a distributor space which are separated by a floor with passages connecting the two spaces, where the
crystal bed is formed for the first time by first filling the crystal melt circuit and, at least partly, the process space with an acrylic
acid-comprising startup liquid whose acrylic acid crystal formation temperature is less than or equal to the temperature of the sus-
pension S increased by 15°C, and then continuing the filling of the wash column with the suspension S and optionally with con-
trol liquor until the difference between the pressure in the crystal melt space and the pressure in the distributor space falls sudden-
ly, the arithmetic mean of the total waste liquor flow flowing through the filters of the filter tubes ot the wash column up to this
point in time, based on the area of all the filters, being not more than 80 m*/(m? h).

(57) Zusammenfassung: Ein Verfahren der Inbetriebnahme eines Trennverfahrens zur reinigenden Abtrennung von Acrylséure-
kristallen aus einer Suspension S ihrer Kristalle in Mutterlauge mit einer hydraulischen Waschkolonne, die einen Kristallschmel-
zekreis einschlieBlich Kristallschmelzeraum sowie einen Prozess- und einem Verteilerraum, die durch einen Boden mit beide Rau-
me verbindenden Durchgéngen getrennt sind, autweist, bei dem man zur erstmaligen Ausbildung des Kristallbetts zunéchst den
Kristallschmelzekreis und wenigstens teilweise den Prozessraum mit einer Acrylsdure enthaltenden Anfahrtliissigkeit, deren
Acrylsdurekristallbildungstemperatur kleiner oder gleich wie die um 15°C erhohte Temperatur der Suspension S ist, befiillt, und
anschliefend die Befiillung der Waschkolonne mit der Suspension S und optional mit Steuerlauge fortsetzt, bis die Differenz zwi-
schen dem Druck im Kristallschmelzeraum und dem Druck im Verteilerraum plétzlich fillt, wobei bis zu diesem Zeitpunkt der
arithmetische Mittelwert des durch die Filter der Filterrohre der Waschkolonne insgesamt strdmenden Ablaugestroms, bezogen
auf die Fliche aller Filter nicht mehr als 80 m*/(m? h) betrigt.
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