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Dle Gewinnung der rettsauren sgus den

Ngu&ralgeatlgnsablaggcl,

Bel der Mitteldruoksgntnese Qntstehen bekanntllch neben den.. Kohlen-
wasserstoffen auoh,gewisse Mengen Pettgdurcn. Diese Fettsauren sind
in den auns den Ufen eustretenden Endgascn dampfformlg enthalten.
Durch die bei Jjeder Mlﬁteldruckanlage durch indirekte Kuhlung or=
folgande Kondensation der Produkte und des Reaktionswassers wiirden
die dabel mit kondensierten Pottsiuron zu .starken Korrosionsschédi-
gungen in der Kondensation und in den nachgoschalteten Anlegetoi-
'len fithron. Aus diesen Crunde ist es unerlaBlloh, die gggig§en
.Fettsauremengen wr der Kondensation in dampfformlgem Zustand zu
noutralisieron. Dies erfolgt in der Weise, daB das Endgas mit
S.daldsung berieselt wird, wobei die im ‘Endgas enthaltonen Fett~

. séuren als fettsaure Natriumsalze in der auggebrauchbten Lauge ane
fallen, Aws betriehsbedingten Griindon, vor allem, um unndtige

~ Alkaliverluste zu vermeiden, wird mit sohr verdiinnten L&sungen

von Seda goarbeitet, Ein Arbeiten mit Xonzentriorten Losungon und
-meghrmaliggs Einepritzen derselben, d. h. oin Laugeumlaufbetrieb,
kommt obenfalls nioht infragéy da daboi Schwierigkeiten in der
Scheidung des Jles von der Lauge durch Emulsionsbildung auftreten.
Es ist dcBhald auf den Mltteldruckanlagen nicht zu umgehen, %aﬁ
~die Ableuge der Neutralisation Btark verdiinnte Sodalssungen dar- -
s@pllt, die in sehr nledrlgen Prozentagtzcn fettsaure Natrlum- S
‘s8lze 1n Ldsung enthélt. Dise Konzentratlon des unverb“uchten Alka-
lisg in der: iblangé betridgt etwa bis zu O »5 % und die Konzentratlon
der Fettsdure etwa 0,5-1 %. Diese sehr verdinnten . Seifunlosungen
wurden bisher auf 'stimtlichen Werken einer weiteren Verwortung nlcht‘
'untorworfon. da es im allgemeinen schien, daB die Gewmnnung die—
sor Fettsturen, wenn diese zum Peil auch gute Brl8se erbrlngen,
wirtschaftlich nicht durchfihrbar sei.

. Obglelch die Endgasa mit Sodaldsung neutraliaiert werden, befinr '
.den . sich immer noch gewisse Fettsauremengen in den Kondensatlons—
prsdukten. Dicso Restfettsduren gchen zum Teil in das ?eaktlons— ,
wasger, zum Tell in das Kondansatol und werden wohl heute im all-
.gemeinen durch Langanwaschen aus dem Kondengatdl entfornt. Die 50
mig ﬁilfe einer Langenmasohemgequnenen Fettsiuromengen werdon ‘wohl.



vpraktisoh heuto ub»rall elner Verw»ndung zugefihrt, Diese MSéégn

;51nd aedoch im Verhaltnls Zu den in den Neutrallsatlonsablauben
. vcrlorengehenden F@ttsaurcmengen nur gering.

Angorogt durch dle krlegsbodlngte Verknappung dexr Fottsauren wur-
den bei uns nunmehr Untersuchungen angeatellt, auch aus den Endlau-
gen die darin enthaltenen Fettsduren zu gewinnen. Durch elngehende
Priifung der Verhaltnisse wurde bei uns ein brauchbares Verfahren

. gefunden, das es gestattet, die -Fettsiuren mit etwa 90 % Ausbeute ,
auf wirtschaftllche Wsise zu gewinnen. Die zunidohst im Laboratorlumi
‘durchgefithrten Untersuchungen fuhrten im Sommer vorigen Jahres zur :
Errichtung einer technischen Anlage, aie” Seit September ununterbro-
chen in Betrieb ist und alle an si estellten Erwartungen erfullt
hat. Bevor ich Jjedoch zu einer eifigehederen Erlduterung dieses Ver-
fahrens komme, mdchte ich einige andere Maglichkeiten streifen, die
eventuell auch zur Gewinnung -der in der Ablauge enthaltenen Fett—
s&uren angewandt werden lidnnten. Ich muB jedoch gleich voraus=- -
‘schicken, daB diese Versuche zu keinem brauchbaren Ergebnis gefuhrt
haben, da diese 1nfrage stehenden Verfahren nur -gestatten, einen
kleinen Anteil der vorhandenen Fettsiuren zu gewinnen. Wir priiften
'1m Zusammenhang mit der Fragestellung die Mogllchkelt, aus den ver-
diinnten Losungen die Fettsiuren mit Kalk auszufidllens Wis muBten
jedoch dabei feststellen, daB8 die Ldslichkeit der fettsauren Kalk-
salze noch zu groB.ist bezw. die Konzentration zu klein ist, um
eine praktisch quanfitative Abscheidung,derselben zZu erreichen.
Auch bei mehrmaliger.Féllung der Natriumsalze der Fettséuren,mit
~Kalk wurde keine restlose Ausfdllung der Fettsiuren erreicht. Zum
Beispiel erzielten wir bei- einer. Lauge, die rund 10 g Pettszuren/l
enthielt, durch 2-malige Féllung mit einem hinreicheénden Kalkiiber-
schuf nur eine Ausféllung .von 2,3 g Fettsauren, d. 8. 2ls80 nur et-
wa 23 %. Allerdings zeigte sich bei der Untersuchung dieser auf

' diese Weise ‘gewonnenen Fettsiuren, daB in erster ILinie nur hooh31e—
dene qutsauren ausgefdllt worden waren. Es wurden dabel 72, 2 %
von 08 an aufwdrts gefunden. Eine w1rtsohaft110he Gewmnnung auf
'dlese Weise . Aam jedooh nicht in Betracht. . o A '

Degweiteren versuchten w1r, Fettsduren durch Austrelben mlt Xohlen-
s8ure aus -den angesauerten verdinnten Losungen in Erelhelt zu
setzen. Wenn bei elner Temperatur von 95 dexr Kohlensaurestrom
durch die Saurelosung hindurohtrat, konnten aus der Ag§§angslauge,f
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jie wieder~etwa 10 g/l enthlelt, immerhin 3,6 g/1 =36 %.g vowonneg.
werden. Auch hicrbei . war die. Ausboute, d.h. die Gew1nnungsmogl*ch_
keit zu gering, als daﬁ sis. W1rtschaftlioh hatte durchgefuhrt wer-
den konnen, zumal bel der Fallqng mit Kalk als auch bel der Austrei-
vbung mit Kohlenssure auBerdem erliebliche Mengen Sgurc einesteils
zZum Spaltenxder Kalksalze,'andercrscits Zum Ansauern der Losungon
benotig# Wurden. ' : o :

.Ich komme . nunmehr dazu, das eigentllche Verfahray wie es bei uns
-in Anwendung ist, zu. erlautern. Wir priiften zunachs{ die MOglich—
keit, die Fettséuren, nachdem diesc in. den Endlaugen durch Sauron
‘z+ B. Selzsidure odexr Schwefeolséurc, in Froiheit gesetzt wordon
.sind, durch Extraktion mit einem ggclgneten Losungsmlttel Zu. ge-
winnen. Eine allgomeine Anforderung an das Losungsmittel ist die,
daB es praktisch keine Loslichkeit in Wasser besitzt, damit dic
Verluste mit dem Abwasser in tragbaren Grawen bleiben, da es sich
jmmerhin bei der Extraktion um erhebliche Wassermengen handelt. .
Als geéignetes ‘Extraktionsmittel konnten wir z. B. Trichlordthylen
oder auch das in dor Synthese selbst anfallende Lelohtben21n ver-
wonden. Es gelingt dann durch dic Extraktion boi g001gncter Wahl
'der Betriebsverhaltnmsse, praktisch die gesamton Foettsduron in dom
- Lﬁsupgsmittol anzureichern. Das fettsdurchaltigo Losungsmittel kann
dann wisderum nach verschiedenen Methoden aﬁfgaarﬁeitet worden. Ent-
~ weder kivnnen die Fettsiurcn auf destillativem Woge gewonnon werden
wobeil an das Losunbsmittel dic-Bedingung zu\stcllen ist, daB der.
. Siedeendpunkt ‘desselben untorhalb des Sledebeginns der niedrlgston
Zu gow1nnenden Fettsturcn llch. Ein zwciter. Wog besteht ‘darin, da8
'dlesee fottsaurehaltige Extraktlonsmittol mittls einér Namronlauge~
_ wische von den Fetisiduren befrelt wird. Die- Natronlauge kann dann
- mit Fettsauren.praktisch bellebig weit. anger01chert werden, aus -
_welcher die Pcttsauren dann WLeder durch Mineralsaure frol gemacht
werden. ‘Der zwélte Weg erschelnt»auf den erston Blick ctwas. umstand%
ﬁllcher. Wir haben uns jedoch aus verschiedenen Grﬁnden fiir - dieses<
- ~Verfahren entsohieden. Die, Vortalle der Guwinnung der Fettsauron
" durch eine Laugenwasche aus dem Losungsmittel liegen darin, das zu-
mindest in den Anlagetellen, diei mit den Losungsmltteln in Be :
‘ kommen, keine Korr031onsangriffe von sciten der Fettsauron z2u erwar'f
ten sind, da das Lbsungsmlttel praktisch kontlnulerllch von dén e
darin cnthaltenen Fettsauren durch’ .Alkall botreit wird. Eine deét:.l-*




D | 593

onnung der Fettsauren auo dem Extruktlonsmxttol wurdoxu
Auch an ‘die Destlllaﬁlonsanlage erhebllche Anforderungen oezugllCh
dcr Korr031onsfest1gxe1t stellen. AuBerdem ist es deboi notwendig,
auf cin. genaues und mogllchst nledrlgos Siedoende des thraktlons-
@ittels Wert zu 1egon, da die nledrlgsten Fettséuren immerhin cinon -
Sicdepunkt wic z. B, &10 1=‘ss1gsa:u.rea von 118° aufweiscn. Ein wcite-
rer Nachteil dexr dcstlllatlventAbtronnung bestent darin, daB durch
dic Extra&tlon mit elnem Losungsmittel auch noch gewisse Restmengen
01 aus der Lauge, dip 1nfolge der beschrénkten Scheldunésmogllchkcit.
1n ‘gicscr cnthalten sind, in die Fettsiduren gelangen. Es wilrde dann
ir den abdestllllertcn Fettsauron stets cin crheblicher Teil Unver-
scifbarés enthalten scine Auch diese Unannehmlichkeit wird durch
Noutralisation der Fettssuren aus dem Losungsmlttol mit Hilfe von
Hatronlauge vormlcden.

1at1ve Abt:

Unter Beruck51cht1~ung dleser geschllderton Tatsachen haben wir dog-
halb die beil uns loufende Anlage etwa folgendermaﬁvn errichtot:

Die Endlaugen der I., II. und III. Stu¢e werden peﬂebenonfalls mit
Hilfe ciner elnlachen D031orvorrlohtung durch Schweo fulsauro bezw.

‘ SalaSa r¢ bis zu einem bestimmten pH~Wert, ctwa 6-5,5, “ngcsaﬁert
una da onn im ontlnulcrllchen Betrieb mit dem in der Synthese sclbst
anfallenden Lelchtbenaln extrahicrt. Dieses Leichtbenzin befindet
81chfstets in einem in slch geschlossenen Krecisleuf. Zur Er21elung
ciner ausrcichenden Extraktlon des Wassers ist nur cine auBeror-
“dentlich elnfache Apparatur~notwcnd1g, die praktisch nur aus cinem
Mischrohr vnd einem Scheider besteht. Das dGurch dio Extraktions—
'vorrichtung_hinduréhgedrﬁckte Extrektionsbenzin wird nach der Ex= -
traktion sofort noch durch eino Nauronlaugéwasche gedriickt, W16131e
fiir die normale Benzinlaugung iiblich-ist, sodaB8 fiir dic. Umwalzung
des Bonzins iiberhaupt nur cine Pumpe notwendig 1st.

Die Natronlauge wird ebenfalls im Erelslauf gofilhrt und nach der ge-
Wﬁnschtyn Anr c1chc*ung mit Seifen ausgewechsolt.tNach Auswechslung
dcr mlt,katronselfen angerelcherten Natronlauge wird dicse mit ’
Schwofelsaure zersetzt, wobeil sich dic Fetitsduren, da sic nunmehr
in- kongentrlcrter Form vorliegen, els scharfc Schicht abtrennen.

319 leicht zu befiir~htende Emu181onsolldung des Benzins mit dexr .
Selfonlosung kann durch quine Kunstgrlffe restlos boherrscht wer—

den.
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Als elne 1nteressantc ErSuheinuno ‘der- Extraktlon ‘der AbW&uSLr mlt
Benz1n sei hierxr mitgetellt, daB as duroh geelgnete Wahl QOS Vur—
.h#ltnisses von Ablauge ¢ Benzin mogllch ist, dle Zusammensctzung
;der_erh_ltoncnﬁFeutsauron-in~°ewisscn~Gvonzon‘zu beeihflussen. Be1
hohem Benzintiberschu8 itber. dle Ablaucomenge ‘ist ¢s ﬂoglloh, wuch
dig niedercn Fettsauneag w1o Essigsdurc, ?roplonsauro, restlos 1
-gu extrahicron, wihrend boi- nlodrigen Benzinuburschusson diesc
wessorldslichen Fettsiuren nur bis zu einom gow1buen Grade mit
oxtrahlert worden. Da die nledcren Fgttsdurcn praktlsch im Benzin
und im Wasser glcxoh gut léslich sind, veortcilen sich dieso Fott-
sauren ontsprechend ihron Vort01lungskbefflzlonten auf Bonzin und
Lauge. Jo gohr Benzin ioh anwende, desto mohr werde ich von die-
scn Féttsaﬁren suswaschen konnen. Diesc Tatisacho kann man'sich ZU~-
nutze machon, wenn man dic Fottsdurcn filr einen bestimmton Vorwen-
dungszweck gewinnen W;Ii..Soll z. B. aus bestimmten Griinden der
Antell der niedeoren Fettsaurcn moglichst klein gohalten werdon,

, 80 werdo.ich demontsprochend mit klelnen Bon21nmon cn oxtrzahicron.
Lege ich jodooh Wert dareuf, sidmtlicho Pottsaurcn qv] gqunnen, BO.-
wende ich eben cinen entsprcchend groBoren ‘BonziniiberschuB an, Dic
bGl uns im. Betrich mlt verschicdaner Bon21nmenge crz1oltpn Pett-
saurozusammensetzungen sind zum Beispiel folgende: '

Boi cinen Fall i~wurden.auf oin Teil Lauge 0,5 Toile Bonzin ango-
wandt. Es ergab sich'dabei, daB bis cinschlicB8lich 04 nui T35 %
cnthelten waren, wdhrond dor Rest ohore Tottsduren waron. Bel
einom Fall II, bei dom auf eln.Teli Lauge 4 Toile Bonzin in Anwcn—-
dun° waron, war dor Antoil der niedoren Fettsaurcn bis einschl icB-
_llch 04 29, 6 %. Bei Anwendung dazw1sch0nllegonder Benzinmengen la-

gen auch dic ‘Anteile der niederen Fettsauron zw1schen den angoggbo-
nen Grenzen. ‘

. /

Man kann auch durch leSO Fahrwcisc eine getronrte Gowinnung von
vornehmlich hohoren und vorw1egcnd niedoron Fcttsauron err01chon,
wonn man mlt 2 getronnten Extra ktlonsben21nkrelslaufon arbcltct,n
dabvoi worden in dem pmlaufbenzln der’ crston Extrgktlon vornehmllch
- die-hohen Pottsduren extrahlort, wihrend in dem zwoiten Kroislauf
unschllpBend die nlederen Fettsdiuron gowod en wordon. Man kann auf
.8icsc Weiso mit zwei Extraktlonsstufen oder auch bei entsprechend

grbBo om Benainiiberschuf in einor Extraktlonsstufe»muholos 95 %
der v rhandenen Fettsauren gcwmnnen. :
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Abgolut betrachtet 51nd dlese Fettsauremengon allérdlnés inmor-
tLl vernaltnlsmaﬁlg kleln, s1o maehen aui dle Gasamt~Pr1marerzeﬁ~
grng nur "0 2~u,3 % aus,. sodaB sio. . bei Betrnchtung biner. Gosamtan~\
l:;fﬁkaum ins GewXfcht fzllen. Wenn man a2llerdings. dic auBcrordcnt—
"1iche Knappheit der Fcttsauren beruck81chtmgt und auBcrdoem noch:
‘bedenkt, da . der Zusatz an. dettsauren fiir bestimmbte Fertlﬁorueug—
PloSG oft vernaltnlsmaﬁlg nlcdrlg 1st, so wird ersichtlich, daB
durch die Gew:mnunb -auch- dloscr'klelncn thtsauremengen cine ganz

betrachtllcne Mehrerzeugung an dar us horstcllbaron Produkten
mo»llch w1rd. : :_?- '

T
W

Sohlug sc¢i nooh buaefkt ‘@8 -dic Gew1nnung dlcscr Fcttsaur. :
MENZen, 'auoh dieser klelnsten Mengen, 1n Jedem Falle w1rtschaft—;
lich durchgefithrt werdcn kunn, da die- Anla"ekosten und die Bc-i',
dlenungskosten derart nledrlg 31nd daB sie kaum 15» Gewicht fal—i
len. Bedienungspersonal ist pr“Ltlsch iiberhaupt nicht notwcnd1g,.5
daB die erforderlichen zwei Pumpen ohne weiteres 1n elnem anderen'
Pumpenhaus mit untorgebracht werden konnen,'wle es bei ung der’ A
Fall 1ot Die relnep-Betrlebshosten un ‘Sdure. und Alkall 1legcn
auch so, doB sie in jeder Weise tra bar 31nd, ‘wainn es auch auf
den ersven Blick S0 schelnen mochte, als og\der AufWanc an SHure
-und Alkali eqtsprpchend den groden zu vercnbeitenden Wassermengen
doch zu teuer, wiirde. Zum Beispiel liegon bei: .pns die' Betriebsmit-
telkosten der dnlage pro kg\Fettsaure bel etwa 0,15 = 0O, 17 RA.

Diese Kosten sind ohné Welteres tr bqr, da de~ Handelsprels fiir
Pettsiduren von Gy an eufwidrts ‘bei etwa O, 74 R/ kg llegt. ‘Der An-
teil der Fecttsduren von 010-020 1iegt etwa zwischen 55~60ﬂ% der
»cewonncnen Ffttsaurcu.- SN

~ Jié schon gesagt, sind die Anlagekosten aulcrordentlich nledrlg,
1&% wir fiir ‘die gesamte Anlege normcles Eison verwsndt haben. In
‘normalen Zeiten wiirde man wahrscheinlich die Rohrleitungen und
Scheider aus saurebestdndlgem Materlal erstellen. Wir haben es
‘jeGoch: vorg ezogen, wit Ruck81cht auf dle;chnelllgkelt der Xer-
tigstellung, eventuell Korr081onsan7r1ffe in Xauf zv nehmen und
gegebenenfalls einen Kritamer oéer ghniiche Teile, die besonders
beanspruch .werdeny ub und zu auszuvechseln. Bisher haben wir je—
doch kelnerlel schwerw%egende Korr091onsschaden feststbllen kon-
‘nen.wFur die Fox derung dér angesauerten Tauge haben wir eine
Pumpe mit Presstoffgehause in Benutaung. :



“Tch fkann demnach: zusammenfassend sagen, d.aB es m:L’c nu.r klelnen -
Mitteln in kurzer Zeit moglich ist, eine; Ariiage 2 errichten, '
die ea ' gestattet, die Fe’ctshuren, .die “in-den Neutralisa:tlonsab..
jlauggn der Drucksynthese anfa.llen, prs.k.tisch restlos Zn ge*mnnen
und damit auf diesem Gebiet alle Moglichkerben* auszu’schopfen ’
die die Fisoher—Synthese bletet. :

?ez. Ohm e .



