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Kontinuierliches Verfahren zur Gewinnung von 2-Ethylhexylacrylat

Beschreibung

Die vorliegende Erfindung betrifft ein kontinuierliches Verfahren zur Gewinnung von 2-Ethyl-
hexylacrylat (2-EHA) aus einem, unter einem Absolutdruck im Bereich von 0,5 bis 100 bar ste-
henden, flissigen Gemisch (1), welches eine Temperatur im Bereich von 0 bis 300°C aufweist,
umfassend 2-EHA, mindestens einen Schwersieder, mindestens einen homogenen Katalysator
und mindestens einen Leichtsieder.

Die Herstellung von 2-EHA ist beispielsweise in DE 10246869 A1 (BASF AG) offenbart.

Hier wird bei der Herstellung von (Meth)Acrylsdureestern auch das Nebenprodukt 2-EHA er-
zeugt. Bei dem Verfahren nach D1 erfolgt die s&urekatalysierte Veresterung von Acrylsdure mit
dem 2-Ethylhexanol in homogener flissiger Phase, wobei man die Veresterung in einer Reakti-
onszone durchfihrt, die mit mindestens einer Destillationseinheit ausgerustet ist, Uber welche
man das bei der Veresterung gebildete Wasser zusammen mit 2-Ethylhexen, 2-Ethylhexanol
und 2-EHA abtrennt, kondensiert und in eine wéssrige und eine organische Phase auftrennt.

DE 10246869 A1 (BASF AG) offenbart weiter, dass die Gewinnung von 2-EHA Uber eine ther-
mische Behandlung eines Riickstands, welcher aus der Riickstandsdestillation entsteht, reali-
siert wird. Die thermische Behandlung erfolgt mittels eines diskontinuierlichen Verfahrens in
einem Ruhrbehélter, welcher auch als ,Batchprozess” bezeichnet wird. Im Detail erfolgt die
thermische Behandlung bevorzugt bei 140 bis 200 °C und einem Absolutdruck von 20 bis

300 mbar in einem Rihrapparat. Diese thermische Behandlung flihrt zu Spaltreaktionen, die
unerwilinscht sind. Die bei den Spaltreaktionen entstehenden Spaltriickstédnde, hauptsachlich
das Wertprodukt 2-EHA, 2-Ethylhexanol, Acrylsdure und ein Isomerengemisch aus 2-Ethyl-
hexenen, werden kontinuierlich abgetrennt, kondensiert und wieder der Veresterung beim Her-
stellprozess von 2-EHA zugefuhrt. Die Spaltriickstande, die noch pumpfahig sind, werden ent-
sorgt und hierbei beispielsweise verbrannt. Diese Spaltriickstdnde enthalten in der Regel 25 bis
35% Veresterungskatalysator, 20 bis 30% Wertprodukt 2-EHA, 10 bis 20% Oxyester, 2 bis 3%
Inhibitoren und 25 bis 30% Schwersieder. Die Spaltriickstdnde kénnen, falls gewiinscht, noch-
mals teilweise zu 0 bis 80% in den Prozess zurtckgefuhrt werden. Um die Pumpfahigkeit zu
verbessern, kénnen die Spaltriickstande typischerweise mit Losungsmitteln, wie z.B. Oxodl,
vermischt und anschliefRend beispielsweise thermisch verwertet werden. Diese Vorgehenswei-
se ist jedoch aufgrund der zusétzlich benétigten Mittel mit mehr Aufwand und hdéheren Kosten
verbunden. Nachteilig an diesem Verfahren ist, dass trotz méglicher Optimierungen gegen En-
de des Batchprozesses aufgrund der sehr hohen Konzentration an homogenen Katalysator bei
der Spaltung der Schwersieder nicht mehr das Wertprodukt 2-EHA, sondern bevorzugt ein Iso-
merengemisch aus 2-Ethylhexenen entsteht. Diese Leichtsieder kénnen nicht mehr im Prozess
eingesetzt werden und missen entsorgt werden. AuBerdem flhrt die lange Verweilzeit in dem
Batchprozess zur weiteren Bildung von nicht mehr spaltbaren Polymeren und dadurch zu einem
starken Anstieg der Viskositét des Rlckstandes. Das zur Verdiinnung notwendige Lésungsmit-
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tel fihrt zu Mehraufwand und héheren Kosten und zudem wird noch die Riuckstandsmenge er-
hoéht.

Effizientere Verfahren zur Gewinnung oder Abtrennung von 2-EHA sind nicht bekannt.

Zu einem anderen Verfahren zur Gewinnung eines anderen Wertproduktes, namlich Cyclo-
dodecatrien (CDT), existiert die Offenbarung EP 1907342 B1 (BASF SE), welche ein kontinuier-
liches Verfahren auf Basis einer Druckhaltevorrichtung und eines Wendelrohrverdampfers be-
schreibt. Aufgrund der geringen Verweilzeit der Lésung im Wendelrohrverdampfer werden hier-
bei unerwiinschte Spaltriickstédnde in der Lésung umfassend CDT, Schwersieder und weitere
Polymere signifikant reduziert. Uber einen nachgeschalteten Schwerkraftabscheider werden
Flussigkeit und Gas voneinander getrennt. Im Kondensat befindet sich dann im Wesentlichen
das Wertprodukt CDT.

Wendelrohrverdampfer sind allgemein bekannt, so sind diese beispielsweise in der Patentan-
meldung DE 19600630 A1 (Bayer AG), beschrieben. Hier wird ein Verdampfungsapparat offen-
bart, bei dem die mechanische Krafteinwirkung zum Freihalten der Warmetauschflache nicht
durch rotierende Einbauten, sondern durch Stromungskréfte bewirkt wird. Dieser Verdamp-
fungsapparat besteht aus nur einem einzelnen, gewendelten Rohr, das von aufen beheizt wird.
Dieser Einrohrverdampfer wird nun so betrieben, dass die Lésung bzw. Suspension unter Abso-
lutdruck Uberhitzt in den Apparat eingespeist wird, so dass bereits am Anfang des Apparates
ein Teil der flichtigen Bestandteile der Lésung ausdampfen. Dieser Dampf Gbernimmt die Funk-
tion des Transportes der z&her werdenden Lésung bzw. Suspension durch den Apparat und
sorgt fur das Freihalten der Warmeubertragerflache.

Es stellte sich die Aufgabe ein neues, effizienteres Verfahren zur Verdampfung des Wertpro-
duktes 2-EHA aus einem Gemisch (1), welches beispielsweise als Reaktionsaustrag bei der
Herstellung von (Meth)Acrylsdureestern durch eine saurekatalysierte Veresterung von Acrylsau-
re mit 2-Ethylhexanol entsteht, bereitzustellen. Die Herstellung von (Meth)Acrylsdureestern
kann beispielsweise durch das Verfahren nach DE 10246869 A1 (BASF AG) ermdglicht wer-
den. Zugleich sollte das neue, effizientere Verfahren auch die Investitionskosten sowie den
Aufwand fir den Anlagen- bzw. Apparateaufbau méglichst geringhalten.

Solch ein Gemisch (1) umfasst 2-EHA, mindestens einen Schwersieder, mindestens einen ho-
mogenen Katalysator und mindestens einen Leichtsieder.

Im Folgenden werden bevorzugte und beispielhafte Ausgestaltungen fur die Masseanteile der
im Gemisch (1) enthaltenden Komponenten in Gewichtsprozent dargestellt, wobei die Summe
aus 2-EHA, den Schwersiedern, dem homogenen Katalysator, den Leichtsiedern und zusatzli-
chen Komponenten 100 Gew.-% ergibt. Die zuséatzlichen Komponenten beeinflussen das erfin-
dungsgemale Verfahren nur unwesentlich, so dass diese zusétzlichen Komponenten fur das
erfindungsgemaie Verfahren nicht von relevanter technischer Bedeutung sind.

Eine bevorzugte Ausgestaltung flr die einzelnen Komponenten des Gemisches (1) und deren
Masseanteile bezogen auf das Gemisch (1) in Gewichtsprozent ist wie folgt gegeben:
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In einer besonders bevorzugten Ausgestaltung sind im Folgenden die einzelnen Komponenten
des Gemisches (1) und deren Masseanteile bezogen auf das Gemisch (1) in Gewichtsprozent

WO 2022/157370
2-EHA:

Schwersieder:
o Polymere:
o 3-(2-Ethylhexoxy)-
Propionséaure-2-Ethylhexylester:
o 2-Diacrylsaure-2-Ethylhexylester:

Homogener Katalysator:

Leichtsieder:
o Wasser:
o Acrylsaure:
o 2-Ethylhexanol:
o 2-Ethylhexen-Isomere:

Zuséatzliche Komponenten:

aufgefthrt:

2-EHA:

Schwersieder:
o Polymere:
o 3-(2-Ethylhexoxy)-
Propionséaure-2-Ethylhexylester:
o 2-Diacrylsaure-2-Ethylhexylester:

Homogener Katalysator:

Leichtsieder:
o Wasser:
o Acrylsaure:
o 2-Ethylhexanol:
o 2-Ethylhexen-Isomere:

Zuséatzliche Komponenten:

=2 10,0 Gew.-%

> 0,3 Gew.-%
0,1-10,0 Gew.-%

=2 0,1 Gew.-%
0,1-12,0 Gew.-%

0,1- 15,0 Gew.-%

0,1-20,0 Gew.-%
0-15,0 Gew.-%
0-15,0 Gew.-%
0-15,0 Gew.-%
0-15,0 Gew.-%

0- 10,0 Gew.-%

20,0 - 80,0 Gew.-%

0,3 - 60 Gew.-%
0,1-6,0 Gew.-%

0,1- 45,0 Gew.-%
0,1- 10,0 Gew.-%

0,1- 15,0 Gew.-%

0,1 - 15,0 Gew.-%
0- 10,0 Gew.-%
0- 10,0 Gew.-%
0-10,0 Gew.-%
0- 10,0 Gew.-%

0-6,0 Gew.-%

PCT/EP2022/051516
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In einer beispielhaften Ausgestaltung sind im Folgenden die einzelnen Komponenten des Ge-
misches (1) und deren Masseanteile bezogen auf das Gemisch (1) in Gewichtsprozent aufge-

10

15

20

25

30

35

40

fahrt:

Wasser 0,2 Gew.-%
2-Ethylhexen-Isomere 0,3 Gew.-%
Acrylsdure 0,6 Gew.-%
2-Ethylhexanol 0,4 Gew.-%
2-Ethylhexylacrylat (2-EHA) 84,5 Gew.-%
3-(2-Ethylhexoxy)-Propionsaure-2-Ethylhexylester 4,0 Gew.-%
2-Diacrylséure-2-Ethylhexylester 4,4 Gew.-%
Polymere 4.3 Gew.-%
p-Toluolsulfons&ure als homogener Katalysator 1,1 Gew.-%
Zuséatzliche Komponenten 0,2 Gew.-%

In einer weiteren beispielhaften Ausgestaltung sind im Folgenden die einzelnen Komponenten
des Gemisches (1) und deren Masseanteile bezogen auf das Gemisch (1) in Gewichtsprozent

aufgefthrt:

Wasser 4.0 Gew.-%
2-Ethylhexen-lsomere 4.5 Gew.-%
Acrylsdure 4.1 Gew.-%
2-Ethylhexanol 6,0 Gew.-%
2-Ethylhexylacrylat (2-EHA) 10,7 Gew.-%
3-(2-Ethylhexoxy)-Propionsaure-2-Ethylhexylester 50,0 Gew.-%
2-Diacrylséure-2-Ethylhexylester 10,0 Gew.-%
Polymere 10,0 Gew.-%
p-Toluolsulfons&ure als homogener Katalysator 0,5 Gew.-%
Zusétzliche Komponenten 0,2 Gew.-%

In einer weiteren beispielhaften Ausgestaltung sind im Folgenden die einzelnen Komponenten
des Gemisches (1) und deren Masseanteile bezogen auf das Gemisch (1) in Gewichtsprozent

aufgefthrt:

Wasser 0,7 Gew.-%
2-Ethylhexen-Isomere 1,1 Gew.-%
Acrylsdure 0,4 Gew.-%
2-Ethylhexanol 0,5 Gew.-%
2-Ethylhexylacrylat (2-EHA) 12,4 Gew.-%
3-(2-Ethylhexoxy)-Propionsaure-2-Ethylhexylester 79,8 Gew.-%
2-Diacrylséure-2-Ethylhexylester 3,0 Gew.-%
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Polymere 1,0 Gew.-%
p-Toluolsulfons&ure als homogener Katalysator 0,8 Gew.-%
Zusétzliche Komponenten 0,3 Gew.-%

In einer weiteren beispielhaften Ausgestaltung sind im Folgenden die einzelnen Komponenten
des Gemisches (1) und deren Masseanteile bezogen auf das Gemisch (1) in Gewichtsprozent
aufgefthrt:

Wasser 0,8 Gew.-%
2-Ethylhexen-Isomere 1,0 Gew.-%
Acrylsdure 0,5 Gew.-%
2-Ethylhexanol 0,4 Gew.-%
2-Ethylhexylacrylat (2-EHA) 60,3 Gew.-%
3-(2-Ethylhexoxy)-Propionsaure-2-Ethylhexylester 11,0 Gew.-%
2-Diacrylséure-2-Ethylhexylester 0,4 Gew.-%
Polymere 1,6 Gew.-%
p-Toluolsulfons&ure als homogener Katalysator 15,0 Gew.-%
Zuséatzliche Komponenten 9,0 Gew.-%

In einer weiteren beispielhaften Ausgestaltung sind im Folgenden die einzelnen Komponenten
des Gemisches (1) und deren Masseanteile bezogen auf das Gemisch (1) in Gewichtsprozent
aufgefthrt:

Wasser 0,4 Gew.-%
2-Ethylhexen-Isomere 0,1 Gew.-%
Acrylsdure 0,4 Gew.-%
2-Ethylhexanol 0,9 Gew.-%
2-Ethylhexylacrylat (2-EHA) 52,5 Gew.-%
3-(2-Ethylhexoxy)-Propionsaure-2-Ethylhexylester 28,8 Gew.-%
2-Diacrylséure-2-Ethylhexylester 5,8 Gew.-%
Polymere 3,0 Gew.-%
p-Toluolsulfons&ure als homogener Katalysator 4,1 Gew.-%
Zusétzliche Komponenten 4.0 Gew.-%

Unter gleichem Druck, z.B. Normaldruck, besitzen hierbei die Leichtsieder eine niedrigere Sie-
detemperatur als 2-EHA und die Schwersieder eine héhere Siedetemperatur als 2-EHA.

Der Siedepunkt bei Normaldruck liegt beim 2-EHA bei 218°C. Unter Normaldruck befinden sich
in der Regel die Leichtsieder in einem Bereich von 50 bis 215°C und die Schwersieder in einem
Bereich von 220 bis 400°C.
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Das neue Verfahren sollte die Bildung von Spaltriickstdnden und dabei auch die Bildung von
Polymeren vermeiden oder zumindest deutlich reduzieren, da diese Phanomene zu einer zu
hohen Viskositat des Rlckstandes fihren und das Verfahren somit sehr aufwendig wird.

Zuséatzlich sollte dieses Verfahren einen ahnlichen Reaktionsaustrag an 2-EHA pro Kilogramm
im Vergleich zu einem Batchprozess, wie beispielhaft nach DE 10246869 A1 (BASF AG), pro-
duzieren und eine gleiche oder verbesserte Qualitat bezlglich Farbe, Farbstabilitat, Geruch
und/oder Reinheit liefern. Dartber hinaus sind die Verluste an Wertprodukt 2-EHA durch Rest-
gehalte im Sumpfaustrag und die Bildung von Leichtsiedern (z.B. 2-Ethylhexen-Isomere) und
Schwersiedern (z.B. Polymere) zu minimieren. Dadurch wird das Verfahren auch weniger ener-
gieaufwendig.

Diese Aufgaben wurde erfindungsgemag durch ein kontinuierliches Verfahren zur Gewinnung
von 2-Ethylhexylacrylat (2-EHA) aus einem, unter einem Absolutdruck im Bereich von 0,5 bis
100 bar stehenden, fliissigen Gemisch (1), welches eine Temperatur im Bereich von 0 bis
300°C aufweist, umfassend 2-EHA, mindestens einen Schwersieder, mindestens einen homo-
genen Katalysator und mindestens einen Leichtsieder geldst, welches dadurch gekennzeichnet
ist, dass man das Gemisch (1) Uber eine Druckhaltevorrichtung (3) auf ein Absolutdruckniveau
im Bereich von 0,1 bis 10 bar entspannt, das dadurch erhaltene, zweiphasige gas/flissig Ge-
misch (16) einem Wendelrohrverdampfer (4) kontinuierlich zufthrt und dort bei einer Tempera-
tur im Bereich von 50 bis 300°C durch partielle Verdampfung die flissige Phase des zweiphasi-
gen gas/flissig Gemisches in ihrem Gehalt an 2-EHA verringert und entsprechend die gasfér-
mige Phase des zweiphasigen gas/flissig Gemisches in ihrem Gehalt an 2-EHA erhéht und
beide Phasen in Form eines resultierenden zweiphasigen gas/flissig Ausgangsstroms (17) ab-
leitet.

Weiterhin betrifft die Erfindung bevorzugte Ausgestaltungen des Verfahrens geméaf den An-
spruchen 2 bis 18.

Es wurde herausgefunden, dass in einem kontinuierlichen Prozess mit kurzen Verweilzeiten,
z.B. im Bereich von 0,3 bis 10 Minuten, die Bildung von Leichtsiedern aus Isomeren des 2-
Ethylhexens und die Bildung von schwersiedenden Polymeren weitgehend verhindert werden
kann. Folglich kénnen somit die Spaltriickstdnde verhindert oder zumindest deutlich reduziert
werden.

Weiterhin wurde herausgefunden, dass das erfindungsgemafe Verfahren nicht nur bei még-
lichst geringer Verweilzeit, sondern auch bei niedriger Temperatur und niedrigem Absolutdruck
durchgefthrt werden sollte.

Demgema&R kénnte daher ein Dlnnschichtverdampfer oder Kurzwegverdampfer - ggf. in Kom-
bination mit einem vorgeschalteten Fallfilmverdampfer, Zwangsumlaufverdampfer oder
Zwangsumlaufentspannungsverdampfer — eingesetzt werden. Dunnschichtverdampfer oder
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Kurzwegverdampfer werden u.a. in der folgenden zitierten Dissertation auf den Seiten 44 bis 46
beschrieben:

M. Dippel, Entwicklung einer Methode zur Ermittlung produktschonender Betriebs- und Design-
parameter von Warmeubertragerrohren flr temperaturempfindliche Prozessstréme, Fakultat fur
Maschinenbau der Ruhr-Universitdt Bochum, 2016.

Das Verfahren erweist sich jedoch aufgrund der hierbei eingesetzten Apparate als verfahrens-
technisch aufwendig. Nachteilig bei diesem Apparatekonzept sind ferner die vergleichsweisen
hohen Investitionskosten fur die Kombination Fallfilmverdampfer-Dinnschichtverdampfer und
die hohen variablen Kosten flr den Betrieb des Dunnschichtverdampfers. Weiterhin ist der Ein-
satz von Verdampferbauarten wie Fallfiimverdampfern, Zwangsumlauf- und Zwangsumlaufent-
spannungsverdampfern mit erheblichen verfahrenstechnischen Risiken verbunden, da die in
einem Zulaufstrom enthaltenen, hochsiedenden Komponenten sowie die evtl. bei der Eindamp-
fung entstehenden Zersetzungsprodukte zur Belagsbildung an heien Flachen neigen. Darlber
hinaus kann es auch in Dlnnschichtverdampfern zur Bildung von Beldgen - z. B. am innenlie-
genden Wischersystem - kommen, was zu Betriebsausfallen fuhren kann.

Es wurde herausgefunden, dass man erfindungsgemaf die Schwersiederabtrennung in einem
vergleichsweise einfach aufgebauten Apparat - dem Wendelrohrverdampfer (4) - ohne externe
Durchmischung des Flussigkeitsfilmes und unter Vermeidung von Belagsbildung an den beheiz-
ten Wanden durchfiihren kann. Das hétte der Fachmann nicht erwartet, da im Vergleich zum
herkdmmlichen Dinnschichtverdampfer deutlich groRere Wéarmestromdichten und daraus resul-
tierend deutlich gréRRere treibende Temperaturdifferenzen in einem Wendelrohrverdampfer vor-
liegen, was Ublicherweise eine Zunahme der Polymerbildung und der Belagsbildung zur Folge
hat.

Obwohl kein oder nur sehr wenig weiteres Wertprodukt 2-EHA im erfindungsgeméaRen Prozess
erzeugt wird, zeigt die Gesamtbilanz nach dem Prozess, dass mit dem erfindungsgemaien
Prozess im Vergleich zu einem Batchprozess, wie z.B. dem Batchprozess nach DE 10246869
A1 (BASF AG), ein ahnlicher Ertrag an 2-EHA gewonnen wird.

Aufgrund der Verhinderung der Bildung von Schwersiedern im erfindungsgemaRen Prozess ist
der anfallende Ruckstand (10) auch ohne Verdinnungsmittel noch pumpféahig.

Im erfindungsgemaRen Verfahren wird, bedingt durch die geringe Verweilzeit des zweiphasigen
gas/flussig Gemisches (16) im Wendelrohrverdampfer (4), die Bildung von Polymeren infolge
einer zu hohen thermischen Belastung wirksam verhindert oder zumindest deutlich reduziert im
Vergleich zu einem Batchprozess wie oben erwéhnt. Hierbei befinden sich die Temperaturen im
Wendelrohrverdampfer (4) im Bereich von 50 bis 300°C, vorzugsweise im Bereich von 100 bis
200°C und besonders bevorzugt im Bereich von 140 bis 160°C.

Somit bleiben die Verluste an 2-EHA durch Polymerbildung im Verdampfersystem entgegen
bisheriger Erfahrungen mit herkdmmlichen Verdampferkonzepten sehr gering, im bevorzugten
Fall kleiner als 1 Gew.-% bezogen auf das Gemisch (1).
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Es wird somit eine neue und verfahrenstechnisch effiziente Lésung zur Gewinnung von 2-EHA
bereitgestellt, welche neben einem geringen apparativen Aufwand hohe Standzeiten und gerin-
ge Betriebskosten ermdglicht.

In einer vorteilhaften Ausfuhrungsform des Verfahrens erwérmt vor der Druckhaltevorrichtung
(3) ein Vorwarmer (2) das flissige Gemisch (1) auf eine Temperatur im Bereich von 100 bis
200°C, falls das Gemisch (1) nicht eine Temperatur von mindestens 100°C aufweist.

Hierdurch werden Effekte wie Verschmutzungen und/oder Anbackungen vermieden, da das
Gemisch (1) gleich zu Beginn eine erhdhte Temperatur aufweist und somit eine niedrigere Vis-
kositat besitzt.

In einer bevorzugten Ausflihrungsform betreibt man den Wendelrohrverdampfer (4) bei einem
Absolutdruck im Bereich von 1 bis 2000 mbar.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform wird in einem einmaligen Durchgang durch den
Wendelrohrverdampfer (4) der Anteil an 2-EHA in der flissigen Phase auf einen Gehalt kleiner
als 20 Gew.-% 2-EHA reduziert.
In einer besonders bevorzugten Ausgestaltung wird in einem einmaligen Durchgang durch den
Wendelrohrverdampfer (4) der Anteil an 2-EHA in der flissigen Phase auf einen Gehalt kleiner
als 10 Gew.-% 2-EHA reduziert.

Dies wird Uber den erfindungsgemaRen Einsatz des Wendelrohrverdampfers (4) und die Pro-
zessparameter wie beispielsweise die Ausgangstemperatur des Gemisches (1) nach dem Vor-
warmer (2) ermdglicht. Somit ergibt sich ein effizientes Verfahren, indem 2-EHA weitestgehend
nicht im Ruckstand (10) verloren geht.

In einer bevorzugten Ausflhrungsform betrégt die Bildung von 2-Ethylhexen-Isomeren im Ver-
fahren weniger als 2 Gew.-% bezogen auf das Gemisch (1). Dies wird u.a. Uber eine geringe
Verweilzeit und/oder eine niedrige Temperatur im Wendelrohrverdampfer ermdglicht.

Es ist vorzugsweise auch maglich, einen Teil der aus dem Wendelrohrverdampfer (4) entnom-
menen flissigen Phase des zweiphasigen gas/fllissig Ausgangsstroms (17) erneut dem Wen-
delrohrverdampfer (4) zur weiteren partiellen Verdampfung zuzufiihren. Hierdurch kann die Auf-
reinigung des Destillats (9) weiter verbessert werden.

Je nach Aufwand und Gemischzusammensetzung kann auch eine nahezu vollstédndige Abtren-
nung von 2-EHA aus dem Gemisch (1) erreicht werden.

In einer weiteren Ausfihrungsform kann dem zweiphasigen gas/flissig Gemisch (16) nach der
Druckhaltevorrichtung (3) ein Strippgas (7), beispielsweise durch eine Zufuhrleitung, zugegeben
werden, so dass man die partielle Verdampfung im Wendelrohrverdampfer (4) in Gegenwart
eines Strippgas (7) durchfihrt. Das Strippgas (7) kann vorzugsweise Wasserdampf oder ein
Inertgas, vorzugsweise Stickstoff, oder eine Mischung aus verschiedenen Gasen, darstellen,
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welcher/welches den Partialdruck der verdampfbaren Komponenten im Gemisch (1) absenkt
und die Gasgeschwindigkeit erhht.

Bevorzugt kann die Zuflihrung von Strippgas (7) sein, um eine bevorzugte Strémungsform im
Wendelrohrverdampfer (4) zu erreichen und/oder um die Verweilzeit des zweiphasigen
gas/flussig Gemisches (16) im Wendelrohrverdampfer (4) einzustellen. Zudem kdnnen Leicht-
siederreste durch das Strippen aus dem gas/flissig Gemisch (16) entfernt werden. Die
Strippgasmenge zum Wendelrohrverdampfer (4) liegt bezogen jeweils auf das Gemisch (1) be-
vorzugt im Bereich von gréRer 0 bis 50 Gew.-%, besonders bevorzugt im Bereich von gréRer 0
bis 20 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt im Bereich von gréRer 0 bis 5 Gew.-%. Dieser so
bezeichnete Gesamtzulaufstrom umfasst das Gemisch (1) und das Strippgas (7).

Das Strippgas (7) kann sich auch vorzugsweise mit Leichtsieder beladen und dadurch kann die
Abtrennung der Leichtsieder im Wendelrohrverdampfer besser erfolgen.

Generell kann die Verweilzeit durch die Strdmungsgeschwindigkeit bzw. die Geometrie des
Wendelrohrverdampfers (4), welcher ein Wendelrohr (5) besitzt, vorgegeben werden. Die Ver-
weilzeit im Wendelrohrverdampfer (4) und dem zugehérigen Rohrleitungssystem wird bevorzugt
im Bereich von 0,3 bis 10 Minuten, besonders bevorzugt im Bereich von 0,5 bis 2 Minuten, ein-
gestellt. Besonders werden die thermische Zersetzung (Spaltreaktion) des Zielproduktes und
die Polymerbildung hierbei vermindert oder sogar komplett vermieden.

Das Verfahren wird in der Regel kontinuierlich durchgefthrt, prinzipiell ist es aber auch méglich,
die Abtrennung absatzweise kontinuierlich durchzufthren.

Des Weiteren kann es sich unter besonderen Umstanden empfehlen das Wendelrohr (5) im
Wendelrohrverdampfer (4) innen und / oder auen zu berippen. Darunter versteht man die An-
bringung von Rippen an der Innen- oder Auf3enseite des Wendelrohres (5). Diese Rippen be-
wirken, dass die Leistung des Wendelrohres (5) verbessert wird. Diese Verbesserung kommt
sowohl durch Bereitstellung einer groReren Warmeulbertragungsflache als auch durch die Er-
zeugung von zusatzlichen Turbulenzen zustande. Weiterhin kann man das Wendelrohr (5) in-
nen vollstandig oder teilweise mit Drahtgestricken ausstatten. Hierunter versteht man das Ein-
bringen von Drahtgestricken in das Wendelrohr (5), wodurch der Warme- und Stofflibergang
verbessert wird.

In einer weiteren Ausfiihrungsform ist es méglich, dass man anstatt eines einzelnen Wendel-
rohrverdampfers (4) zwei oder mehrere Wendelrohrverdampfer (4) zu einer Verdampferkaskade
hintereinander schaltet und das der Verdampferkaskade zuflieRende gas/flussig Gemisch (16),
durch partielle Verdampfung der flissigen Phase, in seinem Gehalt an 2-EHA in seiner flussi-
gen Phase stufenweise verringert.

In dieser Variante kann es vorteilhaft sein, die einzelnen Wendelrohrverdampfer der Ver-
dampferkaskade bei unterschiedlichen oder gleichen Drticken, vorzugsweise im Bereich von 1
bis 2000 mbar und besonders bevorzugt im Bereich von 5 bis 200 mbar, zu betreiben.
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In einer weiteren Ausfihrungsform ist es méglich, dass man anstatt eines einzelnen Wendel-
rohrverdampfers (4) zwei oder mehrere Wendelrohrverdampfer (4) zu einer Verdampferkaskade
parallel schaltet und man das der Verdampferkaskade zuflieRende gas/flissig Gemisch (16),
durch partielle Verdampfung der flissigen Phase, in seinem Gehalt an 2-EHA in seiner flissi-
gen Phase parallel-aufgeteilt verringert.
In dieser Variante kann es vorteilhaft sein, den einzelnen Wendelrohrverdampfer der Ver-
dampferkaskade bei unterschiedlichen oder gleichen Driicken, vorzugsweise im Bereich von 1
bis 2000 mbar und besonders bevorzugt im Bereich von 5 bis 200 mbar, zu betreiben.

Gegebenenfalls kann in einer weiteren Ausflihrungsform eine Verdampferstufe (jede einzelne
Stufe stellt jeweils einen einzelnen Wenderohrverdampfer dar) der Verdampferkaskade auch
zumindest teilweise warmeintegriert betrieben werden.

Bevorzugt kann eine Warmeintegration von beispielsweise zwei Wendelrohrverdampfern (4)
folgendermaRen gestaltet sein:

Ein erster Wendelrohrverdampfer (4) wird bei einem Absolutdruck auf der Produktseite von
200 mbar betrieben und mit 17 bar (abs.) Heizdampf (ca. 204 °C) beheizt. Das in dem ersten
Wendelrohrverdampfer (4) anfallende Dampfkondensat mit einer Temperatur von beispielswei-
se 150°C wird fur die Beheizung des zweiten Wendelrohrverdampfer (4), der mit 50 mbar be-
trieben wird, eingesetzt. Dadurch entsteht der Vorteil, dass ein geringerer Dampfverbrauch
stattfindet.

Durch die entsprechende Einstellung des Betriebspunktes des Wendelrohrverdampfers werden
sehr hohe flachenspezifische Leistungen bei geringen Verweilzeiten erzielt.

DemgemaR konnte im Rahmen von Laborversuchen bis zu 5 kg/h einer 2-EHA enthaltenden
Lésung problemlos durch ein gewendeltes Rohr mit einem Innendurchmesser von 6 mm durch-
stromt werden.

In einer weiteren Ausfuhrungsform wird der zweiphasige gas/flissig Ausgangsstrom (17) aus
dem Wendelrohrverdampfer (4) in einen nachgeschalteten Abscheider (6), der vorzugsweise
ein Schwerkraftabscheider ist, zugefihrt.

Hierbei wird der Schwerkraftabscheider bevorzugt bei einem Absolutdruck im Bereich von 1 bis
2000 mbar, vorzugsweise bei einem Absolutdruck im Bereich von 5 bis 200 mbar und beson-
ders bevorzugt im Bereich von 15 bis 50 mbar betrieben.

Grundsatzlich kénnte auch ein Zentrifugaltropfenabscheider oder ein Abscheider mit Demister
anstatt eines Schwerkraftabscheiders eingesetzt werden. All diese Abscheider haben die Auf-
gabe, Flussigkeit von Dampf bzw. Gas zu trennen.

Unter einer Abdampfrate versteht man das Verhéltnis aus Destillatmenge und Zulaufmenge.
Die Abdampfrate kann beispielsweise durch Versuche ermittelt werden.

Die Abdampfrate des zweiphasigen gas/flissig Gemisches (16) im Wendelrohrverdampfer (4)
bestimmt auch die Konzentration des Wertproduktes 2-EHA im Sumpfprodukt, wobei das
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Sumpfprodukt sich im Sumpfbereich eines nachgeschalteten Abscheiders (6) ansammelt. Der
Abscheider (6) ist vorzugsweise ein Schwerkraftabscheider.

Durch die Einstellung der Beheizungstemperatur und des Druckes im Wendelrohrverdampfer
(4) wird die Abdampfrate des zweiphasigen gas/flissig Gemisches (16) festgelegt.

Der Absolutdruck nach der Druckhaltevorrichtung (3) kann wéahrend des Betriebes sehr stark
variieren: er liegt im erfindungsgemaien Verfahren im Bereich von 0,1 bis 10 bar. Der Absolut-
druck stellt sich in Abh&ngigkeit von den Betriebsparametern selbst ein. Der Absolutdruck im
Abscheider (6) wird im Bereich von 1 bis 2000 mbar, vorzugsweise im Bereich von 5 bis

200 mbar und besonders bevorzugt im Bereich von 15 bis 50 mbar eingestellt.

Der Druck nach der Druckhaltevorrichtung (3) ist unter anderem von folgenden Parametern ab-
hangig:

e Absolutdruck im Abscheider (6)

e Lange und Durchmesser des Wendelrohres (5)

o Stoffeigenschaften, wie z.B. die Dichte oder die Viskositat des flissigen Gemisches (1)

e Temperatur nach dem Vorwéarmer (2)

¢ Massen- und Volumenstrom durch das Wendelrohr (5) des Wendelrohrverdampfers (4)

In einer bevorzugten Ausfihrungsform betragt die Bildung an Polymeren im Wendelrohrver-
dampfer (4) und im Abscheider (6) zusammen weniger als 5 Gew.-% bezogen auf das Gemisch
(1). Dies wird u.a. Uber eine geringe Verweilzeit und/oder eine niedrige Temperatur im Wendel-
rohrverdampfer (4) erméglicht.

Der gasférmige Anteil des in den Abscheider (6) zugefuhrten zweiphasigen gas/flissig Aus-
gangsstroms (17) wird in einer bevorzugten Ausfihrungsform aus dem Abscheider (6) einem
Kondensator (12) zugefuhrt und im Kondensator (12) zu einem Destillat (9) kondensiert. Dieser
gasformige Anteil wird auch als Bridenstrom bezeichnet.

Ein Bridenstrom kann in herkémmlichen Kondensatoren (12), wie z. B. Rohrblndelapparaten
oder Quenchkondensatoren, zu einem Destillat (9) kondensieren.

Die anfallenden Kondensate, die im Wesentlichen das Wertprodukt 2-EHA enthalten, kénnen in
herkdbmmlichen Destillationseinrichtungen aufgearbeitet oder direkt weiter verwertet werden.
Ublicherweise liegt die Konzentration an 2-EHA im Destillat (9) zwischen 30 bis 90 Gew.-%.

Der Sumpfstrom aus dem Abscheider (6) enthalt im Wesentlichen, die bei der Reaktion gebilde-
ten Schwersieder sowie Katalysatoranteile. Der Gehalt an Wertprodukt 2-EHA im Sumpfstrom
liegt hier je nach Fahrweise bei weniger als 30 Gew.-%, bevorzugt weniger als 10 Gew.-%, be-
sonders bevorzugt weniger als 5 Gew.-%. In einer speziellen Ausfihrungsform kdnnen sogar
Restanteile an 2-EHA kleiner als 1 Gew.-% erreicht werden.
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In einer weiteren Ausflhrungsform wird der Absolutdruck im Briidenstrom auf 1 bis 10* mbar,
bevorzugt 1 bis 10° mbar, besonders bevorzugt 1 bis 200 mbar eingestellt. In einer weiteren
bevorzugten Ausfihrungsform befindet sich der Briiddenstrom bei einem Absolutdruck im Be-
reich von 1 bis 100 mbar.

Durch eine entsprechende Auslegung der Geometrie des Wendelrohrverdampfers (4) und ins-
besondere seines Wendelrohres (5) kann in einer bevorzugten Ausfihrungsform in Abhangig-
keit des Gesamtmengenstromes, des Gasanteiles, des notwendigen Absolutdruckes im Ab-
scheider (6) usw. eine wellige Filmstrdmung, im Sinne von einer wirbelbehafteten Strémung, im
Rohr eingestellt werden. Damit wird ein intensiver Warme- und Stoffaustausch erreicht. Durch
die hohen Durchsétze liegen hohe Wandschubspannungen vor, sodass der Aufbau von Anba-
ckungen an den beheizten Wanden wirkungsvoll vermieden wird.

Die Beheizung des Wendelrohrverdampfers (4) kann z. B. durch kondensierenden Dampf oder
mit Hilfe eines temperierten Olkreislaufes erfolgen. Auch eine elektrische Beheizung ist méglich.

Eine bevorzugte Geometrie des Wendelrohrverdampfers (4) ist in Figur 1 dargestellt. Darin ist
der Parameter dider Innendurchmesser des Rohres, D der Krimmungsdurchmesser des Wen-
delrohres (5) (wird auch als Durchmesser der Wendel bezeichnet) und h ist die Steigung des
Wendelrohres (5).

Das dimensionslose Krimmungsverhaltnis a ist das Verhaltnis zwischen dem Innendurchmes-
ser di und dem Krimmungsdurchmesser D und wird durch die Formel dargestellt:

a=di/D

Die dimensionslose Steigung b ist das Verhéltnis zwischen der Steigung des Wendelrohres h
und dem Kriummungsdurchmesser D und wird durch die Formel dargestellt:

b=h/D

Das dimensionslose Krimmungsverhaltnis a liegt im Bereich von 0,01 bis 0,5, bevorzugt im
Bereich von 0,01 bis 0,4, besonders bevorzugt im Bereich von 0,02 bis 0,2 und am meisten
bevorzugt im Bereich von 0,02 bis 0,1.

Die dimensionslose Steigung b liegt im Bereich von 0,01 bis 1,0, bevorzugt im Bereich von 0,02
bis 0,8, besonders bevorzugt im Bereich von 0,05 bis 0,5 und am meisten bevorzugt im Bereich
von 0,06 bis 0,18.

Hierbei ist die dimensionslose Steigung b unabhéngig von dem dimensionslosen Krimmungs-
verhaltnis a einzustellen.

Somit sollte ein Wendelrohr (5) im Wendelrohrverdampfer (4), oder jedes einzelne Wendelrohr
eines Wendelrohrverdampfers im Fall einer Verdampferkaskade, unabhangig voneinander ein
dimensionsloses Krummungsverhaltnis a im Bereich von 0,01 bis 0,5 und eine dimensionslose
Steigung b im Bereich von 0,01 bis 1,0 aufweisen.

Bevorzugt sollte ein Wendelrohr (5) im Wendelrohrverdampfer (4), oder jedes einzelne Wendel-
rohr eines Wendelrohrverdampfers im Fall einer Verdampferkaskade, unabhangig voneinander
ein dimensionsloses Krummungsverhaltnis a im Bereich von 0,01 bis 0,4 und eine dimensions-
lose Steigung b im Bereich von 0,02 bis 0,8 aufweisen.

Besonders bevorzugt sollte ein Wendelrohr (5) im Wendelrohrverdampfer (4), oder jedes ein-
zelne Wendelrohr eines Wendelrohrverdampfers im Fall einer Verdampferkaskade, unabhangig
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voneinander ein dimensionsloses Krimmungsverhaltnis a im Bereich von 0,02 bis 0,1 und eine
dimensionslose Steigung b im Bereich von 0,06 bis 0,18 aufweisen.

Die Auslegung des Wendelrohres durch u.a. die Bestimmung des Krimmungsverhaltnis a oder
der dimensionslosen Steigung b gelten im Fall von Verdampferkaskaden fur alle Wendelrohr-
verdampfer. Die Einstellung der Parameter fur das einzelne Wendelrohr kann unabhangig fur
jeden einzelnen Wendelrohrverdampfer individuell erfolgen.

Die Erfindung wird im Folgenden mit Verweis auf die Zeichnungen naher erldutert. Die Zeich-
nungen sind als Prinzipdarstellungen zu verstehen. Sie stellen keine Beschrankung der Erfin-
dung dar, beispielsweise im Hinblick auf konkrete Abmessungen oder Ausgestaltungsvarianten.
Es zeigen:

Fig 1: Skizze der Geometrie eines Wendelrohres (5) bei einem Wendelrohrverdampfer (4). Es
werden die Steighdhe h, der Innendurchmesser d; und der (Krimmungs-)Durchmesser D des
Wendelrohres (5) dargestellit.

Fig 2: Abbildung zu einem erfindungsgematen kontinuierlichen Verfahren zur Gewinnung von
2-EHA, welches die Abtrennung von u.a. Schwersiedern in einer kontinuierlichen Wendelrohr-
verdampfer-Anlage durchfihrt.

Ein flissiges Gemisch (1) wird einem Vorwéarmer (2) zugefihrt, anschliefend tber eine Druck-
haltevorrichtung (3) entspannt und als zweiphasiges gas/flissig Gemisch (16) einem Wendel-
rohrverdampfer (4) zugeflhrt. Durch einen Abscheider (6) wird das Uber einen Kondensator
(12) zu kondensierende Destillat (9) von einem Rickstand (10) getrennt. Optional kann das
Destillat (9) dem Gemisch (1) vor dem Vorwarmer (2) zugeleitet werden, um das Zielprodukt 2-
EHA aufkonzentrieren zu kénnen.

Fig 3: Abbildung zum diskontinuierlichen Verfahren nach dem Stand der Technik zur Gewin-
nung von 2-EHA. Ein Gemisch (1) wird einem diskontinuierlich betriebenen Ruhrbehélter (13)
zugefiihrt. Die Abtrennung von u.a. Schwersiedern erfolgt in dem Rhrbehélter (13) mit einer
auBenliegenden Beheizung, wobei die Beheizung durch einen Heizdampf (14) erfolgen kann
und dessen resultierenden Kondensat (15) aus dem Ruhrbehélter (13) abgefihrt wird. Ein
Ruckstand (10) wird aus dem Ruhrbehdlter (13) abgeleitet. Ein Brudenstrom wird aus dem
Ruhrbehélter (13) in einen Kondensator (12) geleitet, in dem der Bridenstrom kondensieret.
Das Destillat (9) mit dem Zielprodukt 2-EHA kann optional wieder in den Prozess zurlckgefuhrt
werden.

Liste der verwendeten Bezugszeichen:

Gemisch

Vorwarmer
Druckhaltevorrichtung
Wendelrohrverdampfer
Wendelrohr

o~ WON -
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6 Abscheider

7 Strippgas

8 Warmedl

9 Destillat

10  Rduckstand

12  Kondensator
13  RUhrbehalter
14  Heizdampf

15 Kondensat

16 Zweiphasiges gas/flussig Gemisch
17  Ausgangsstrom

Beispiele

Beispiel 1:

Das Beispiel 1 offenbart eine erfindungsgeméane, kontinuierliche Verfahrensausgestaltung, wel-
che in Figur 2 dargestellt wird. Hierbei erfolgt die Abtrennung der Schwersieder in einer kontinu-

ierlichen Wendelrohrverdampfer-Anlage.

Das Wendelrohr (5) hatte in diesem Beispiel folgende Abmessungen:

Innendurchmesser: di=7mm
Krimmungsdurchmesser: D =250 mm
Steigung: h =40 mm
Dimensionslose Steigung: b =0,028
Dimensionsloses Krimmungsverhaltnis: a=0,16

Die aufzuarbeitende Lésung mit einer Konzentration an 2-EHA von 52,5 Gew.-%, beinhaltend
Schwersieder wie Polymere und Katalysator, wurde einem mit Marlotherm SH betriebenen
Vorwarmer (2) zugeleitet und aufgeheizt. Die Vorerwadrmung lag bei 130°C. Die erwarmte L&-
sung wurde Uber eine Leitung aus dem Vorwarmer abgefuhrt. Der Absolutdruck im Vorwarmer
wurde durch eine nachgeschaltete Druckhaltevorrichtung (3), die als Absperrventil mit einem
Innendurchmesser von 10 mm ausgefthrt war, auf 1,5 bar eingestellt. Als Vorwérmer diente ein
herkdmmlicher Rohrblndelapparat von 0,1 m? Warmedubertragerflache. Die erwdrmte Lésung
wurde nach der Druckhaltevorrichtung (3) auf einen Absolutdruck von 0,5 bar entspannt und
dem Wendelrohrverdampfer (5) bei einer Temperatur von 120°C zugefihrt.

Der Absolutdruck im Abscheider (8) betrug 20 mbar. Die Zulaufmenge des Gemisches (1) lag
bei 3 kg/h. Die Temperatur im Abscheider (6) betrug 150°C. Die wéhrend des Versuches erziel-
te Abdampfrate lag bei 68 %.
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Die Zusammensetzung des zulaufenden, flissigen Gemisches (1) in den Wendelrohrverdamp-

fer (4) war wie in Vergleichsbeispiel 1:

Wasser 0,4 Gew.-%
2-Ethylhexen-Isomere 0,1 Gew.-%
Acrylsdure 0,4 Gew.-%
2-Ethylhexanol 0,9 Gew.-%
2-Ethylhexylacrylat 52,5 Gew.-%
3-(2-Ethylhexoxy)-Propionsaure-2-Ethylhexylester 28,8 Gew.-%
2-Diacrylséure-2-Ethylhexylester 5,8 Gew.-%
p-Toluolsulfons&ure 4.1 Gew.-%
Zusétzliche Komponenten und Polymere 7,0 Gew.-%

Das Destillat (9) von 2,04 kg/h hatte folgende Zusammensetzung:

Wasser 0,2 Gew.-%
2-Ethylhexen-Isomere 2,6 Gew.-%
Acrylsdure 0,2 Gew.-%
2-Ethylhexanol 2.0 Gew.-%
2-Ethylhexylacrylat 70,2 Gew.-%
3-(2-Ethylhexoxy)-Propionsaure-2-Ethylhexylester 17,2 Gew.-%
2-Diacrylséaure-2-Ethylhexylester 5,2 Gew.-%
p-Toluolsulfonsdure 2.0 Gew.-%
Zusatzliche Komponenten und Polymere 0,4 Gew.-%

Der Ruckstand (10) von 0,96 kg/h hatte folgende Zusammensetzung:

Wasser 0,1 Gew.-%
2-Ethylhexen-Isomere 0,1 Gew.-%
Acrylsdure 0,3 Gew.-%
2-Ethylhexanol 0,9 Gew.-%
2-Ethylhexylacrylat 8,0 Gew.-%
3-(2-Ethylhexoxy)-Propionsaure-2-Ethylhexylester 40,0 Gew.-%
2-Diacrylséure-2-Ethylhexylester 5,0 Gew.-%
p-Toluolsulfonsdure 25,0 Gew.-%
Zusatzliche Komponenten und Polymere 20,6 Gew.-%

PCT/EP2022/051516

Gegenliber dem bestehenden Aufarbeitungsverfahren aus dem Stand der Technik, welches im
Beispiel 2 dargestellt wird, konnte durch das erfindungsgemé&Re Verfahren unter Einsatz des
Wendelrohrverdampfers die Menge an Ruckstand (10) von 0,42 kg/kg Zulauf auf 0,32 kg/kg
Zulauf reduziert werden.
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AuBerdem entstand beim Beispiel 2 bedingt durch die auftretende Spaltung in dem bestehen-
den Aufarbeitungsverfahren eine gréRere Menge an 2-Ethylhexen-lsomeren.

Gegeniber dem bestehenden Aufarbeitungsverfahren konnte durch das erfindungsgemate
Verfahren unter Einsatz des Wendelrohrverdampfers die Menge an 2-Ethylhexen-Isomeren von
0,12 kg/kg Zulauf auf 0,02 kg/kg Zulauf reduziert werden.

Eine irreversible Belegung der Heizflachen des Wendelrohrverdampfers konnte auch nach
mehreren Tagen Betriebszeit nicht beobachtet werden.

Vergleichsbeispiel 1:

Das Vergleichsbeispiel 1 beschreibt eine diskontinuierliche Verfahrensausgestaltung nach dem
Stand der Technik und wird im Folgenden anhand der Figur 3 naher erlautert.

Die Abtrennung der Schwersieder, welche zum Beispiel Polymere sind, erfolgte in einem dis-
kontinuierlich betriebenen Ruhrbehalter (13) mit einer auRenliegenden Beheizung, wobei die
Beheizung Uber einen Heizdampf (14) erfolgte. Der Ruhrbehalter hatte ein Volumen von 8 m®.
Die Zulaufmenge des Gemisches (1) betrug 6 Tonnen bei einer Temperatur von 120°C. Der
Absolutdruck im Ruhrbehélter (12) wurde auf 40 mbar eingestellt. Die Temperatur im Sumpfbe-
reich des Ruhrbehélters (12) betrug 145°C.

Die Beheizung des Ruhrbehélters wurde nach 10 Stunden abgestellt.

Der Brudenstrom aus dem Ruhrbehélter wurde in dem Kondensator (12), der als herkdmmli-
chen Rohrblindelwarmeubertrager mit einer Warmedubertragerflache von 100 m? ausgefihrt
war, kondensiert.

Das Destillat (9) wurde wieder in den Prozess zurlckgefuhrt. In dem Prozess wurden dann die
unerwunschten Leichtsieder 2-Ethylhexen-Isomere ausgeschleust und verbrannt.

Die Zusammensetzung des zuflieRenden Gemisches (1) in den Ruhrbehalter war wie in Bei-
spiel 1:

Wasser 0,4 Gew.-%
2-Ethylhexen-Isomere 0,1 Gew.-%
Acrylsaure 0,4 Gew.-%
2-Ethylhexanol 0,9 Gew.-%
2-Ethylhexylacrylat 52,5 Gew.-%
3-(2-Ethylhexoxy)-Propionsaure-2-Ethylhexylester 28,8 Gew.-%
2-Diacrylsaure-2-Ethylhexylester 5,8 Gew.-%
p-Toluolsulfons&ure 4.1 Gew.-%

Zusatzliche Komponenten und Polymere 7,0 Gew.-%
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Das Destillat (9) von 4400 kg hatte folgende Zusammensetzung:

Wasser 0,7 Gew.-%
2-Ethylhexen-Isomere 16,0 Gew.-%
Acrylsaure 1,3 Gew.-%
2-Ethylhexanol 14,0 Gew.-%
2-Ethylhexylacrylat 70,0 Gew.-%
3-(2-Ethylhexoxy)-Propionsaure-2-Ethylhexylester 2,3 Gew.-%
2-Diacrylsdure-2-Ethylhexylester 0,7 Gew.-%
p-Toluolsulfonsaure 0,1 Gew.-%
Zusatzliche Komponenten und Polymere 0,9 Gew.-%

PCT/EP2022/051516

Bei der Spaltung entstanden 704 kg 2-Ethylhexen-Isomere pro Batchprozess.

Bezogen auf die Zulaufmenge betrug die entstandene Menge an 2-Ethylhexen-lsomere

0,12 kg/kg Zulauf.

Der Ruckstand (10) von 1600 kg hatte folgende Zusammensetzung:

Wasser 0,1 Gew.-%
2-Ethylhexen-Isomere 0,1 Gew.-%
Acrylsdure 0,3 Gew.-%
2-Ethylhexanol 0,9 Gew.-%
2-Ethylhexylacrylat 21,0 Gew.-%
3-(2-Ethylhexoxy)-Propionsaure-2-Ethylhexylester 20,0 Gew.-%
2-Diacrylséure-2-Ethylhexylester 5,0 Gew.-%
p-Toluolsulfons&ure 24.0 Gew.-%
Zusatzliche Komponenten und Polymere 28,6 Gew.-%

Um die Pumpféahigkeit des Rickstandes (10) zu verbessern, wurde der Ruckstand (10) mit
900 kg Oxo6l 9N vermischt und anschlieBend thermisch verwertet.

Die gesamte Ruckstandsmenge betrug 2500 kg, bezogen auf den Zulauf betrug die Ruck-

standsmenge 0,42 kg/kg.

Nach wenigen Tagen Betriebszeit musste der Ruhrbehélter aufgrund von Verschmutzung ge-
reinigt werden. Die sich bildenden Polymere verschmutzen die Innenwand der Ruhrbehélters,
die auch als Warmeubertragerflache dient, und fuhrten dazu, dass die notwendige Warme zur
Verdampfung nicht mehr Ubertragen werden konnte.
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Patentanspriche

Kontinuierliches Verfahren zur Gewinnung von 2-Ethylhexylacrylat (2-EHA) aus einem,
unter einem Absolutdruck im Bereich von 0,5 bis 100 bar stehenden, fliissigen Gemisch
(1), welches eine Temperatur im Bereich von 0 bis 300°C aufweist, umfassend 2-EHA,
mindestens einen Schwersieder, mindestens einen homogenen Katalysator und mindes-
tens einen Leichtsieder, dadurch gekennzeichnet, dass man das Gemisch (1) Uber eine
Druckhaltevorrichtung (3) auf ein Absolutdruckniveau im Bereich von 0,1 bis 10 bar ent-
spannt, das dadurch erhaltene, zweiphasige gas/flissig Gemisch (16) einem Wendelrohr-
verdampfer (4) kontinuierlich zufhrt und dort bei einer Temperatur im Bereich von 50 bis
300°C durch partielle Verdampfung die flissige Phase des zweiphasigen gas/flissig Ge-
misches in ihrem Gehalt an 2-EHA verringert und entsprechend die gasférmige Phase
des zweiphasigen gas/flussig Gemisches in ihrem Gehalt an 2-EHA erhéht und beide
Phasen in Form eines resultierenden zweiphasigen gas/flissig Ausgangsstroms (17) ab-
leitet.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass vor der Druckhaltevorrichtung
(3) ein Vorwarmer (2) das flissige Gemisch (1) auf eine Temperatur im Bereich von 100
bis 200°C aufwarmt, falls das Gemisch (1) nicht eine Temperatur von mindestens 100°C
aufweist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass man den
Wendelrohrverdampfer (4) bei einem Absolutdruck im Bereich von 1 bis 2000 mbar be-
treibt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass in
einem einmaligen Durchgang durch den Wendelrohrverdampfer (4) der Anteil an 2-EHA in
der flissigen Phase auf einen Gehalt kleiner als 20 Gew.-% 2-EHA reduziert wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass in einem
einmaligen Durchgang durch den Wendelrohrverdampfer (4) der Anteil an 2-EHA in der
flissigen Phase auf einen Gehalt kleiner als 10 Gew.-% 2-EHA reduziert wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass die
Bildung von 2-Ethylhexen-Isomeren im Verfahren weniger als 2 Gew.-% bezogen auf das
Gemisch (1) betragt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass
man einen Teil der aus dem Wendelrohrverdampfer (4) entnommenen flissigen Phase
des zweiphasigen gas/flissig Ausgangsstroms (17) erneut dem Wendelrohrverdampfer
(4) zur weiteren partiellen Verdampfung zuflhrt.
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Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass
man dem zweiphasigen gas/flissig Gemisch (16) nach der Druckhaltevorrichtung (3) ein
Strippgas (7) zugibt, so dass man die partielle Verdampfung im Wendelrohrverdampfer (4)
in Gegenwart eines Strippgas (7) durchflhrt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass
man anstatt eines einzelnen Wendelrohrverdampfers (4) zwei oder mehrere Wendelrohr-
verdampfer (4) zu einer Verdampferkaskade hintereinander schaltet und das der Ver-
dampferkaskade zuflieRende gas/flussig Gemisch (16), durch partielle Verdampfung der
flissigen Phase, in seinem Gehalt an 2-EHA in seiner flissigen Phase stufenweise ver-
ringert.

Verfahren nach einen der Ansprliche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass man anstatt
eines einzelnen Wendelrohrverdampfers zwei oder mehrere Wendelrohrverdampfer (4) zu
einer Verdampferkaskade parallel schaltet und das der Verdampferkaskade zuflieRende
gas/flussig Gemisch (16), durch partielle Verdampfung der flissigen Phase, in seinem
Gehalt an 2-EHA in seiner flussigen Phase parallel-aufgeteilt verringert.

Verfahren gemar Anspruch 9 oder 10, dadurch gekennzeichnet, dass man die einzelnen
Wendelrohrverdampfer der Verdampferkaskade bei unterschiedlichen oder gleichen Ab-
solutdricken im Bereich von 1 bis 2000 mbar betreibt.

Verfahren gemaR Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass man die einzelnen Wen-
delrohrverdampfer der Verdampferkaskade zumindest teilweise warmeintegriert betreibt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass
man den zweiphasigen gas/flissig Ausgangstrom (17) aus dem Wendelrohrverdampfer
(4) in einen nachgeschalteten Abscheider (6), der bei einem Absolutdruck im Bereich von
1 bis 2000 mbar betrieben wird, zuflhrt.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass man den
zweiphasigen gas/flissig Ausgangsstrom (17) aus dem Wendelrohrverdampfer (4) in ei-
nen nachgeschalteten Abscheider (6), der bei einem Absolutdruck im Bereich von 5 bis
200 mbar betrieben wird, zufhrt.

Verfahren nach Anspruch 13 oder 14, dadurch gekennzeichnet, dass der nachgeschaltete
Abscheider (8) ein Schwerkraftabscheider ist.

Verfahren nach einem der Anspriche 13 bis 15, dadurch gekennzeichnet, dass die Bil-
dung an Polymeren im Wendelrohrverdampfer (4) und im Abscheider (6) zusammen we-
niger als 5 Gew.-% bezogen auf das Gemisch (1) betrégt.
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Verfahren nach einem der Ansprlche 13 bis 16, dadurch gekennzeichnet, dass man den
gasformigen Anteil des in den Abscheider (6) zugeflhrten zweiphasigen gas/fllissig Aus-
gangsstroms (17) aus dem Abscheider (6) einem Kondensator (12) zufiihrt und im Kon-
densator (12) zu einem Destillat (9) kondensieren |&sst.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass
das Wendelrohr (5) in dem Wendelrohrverdampfer (4), oder jedes einzelne Wendelrohr
eines Wendelrohrverdampfers im Fall einer Verdampferkaskade unabhangig voneinander,
ein dimensionsloses Krimmungsverhaltnis a im Bereich von 0,01 bis 0,5 und eine dimen-
sionslose Steigung b im Bereich von 0,01 bis 1,0 aufweist.



