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Verfahren zur Gew1nnung salzarmer Sulfonate°

A
Pra=N

Die bei der_Einwirkung von Chlor und Schwefeldioxyd auf ge-
sittigte Kohlenwasserstoffe oder Kohlenwasserstoffsle oder Halogen-
‘kohlenwasserst ffe erhaltenen Sulfochlorlde lassen sich durch Erwar-
men auf 80 bis 90° mit Losungen von Alkallhydroxyden oder Alkallcar~
‘bonaten verseifen; die dabe;{entstehenden Losungen enthalten Sulfonate
und Alkalichloridaféeim Eindampfen der. Liosungen erh&lt man daherg;:A
sa%zhaltige Sral:t‘01j1&}1:5=,_° was fur v;ele AnwendungszyeckéjﬁnerwﬁnSchy

iste o~ : o7 - ’ b
= szwurde~nun gefunden-dasswmanJWeitgéhend~odep~vo111g~4
alkallsalzfrele Sulfonate erh&lt, wenn man die s1ch beim Abkuhlen
der- Verselfungsflus31gke1t auf~Temperaturen~unterhalb -etwa- 25<~b11den—
de untere Schlcht entferntx‘as hat sich namllch gezelgt,_déss s1ch
Ln der oberenfsahlqht nauptsachllch Sulfonate mlt wenlg Aiké11~'"
chlorid beflnden, wahrend die Unterschlcht aus einer Losung von Al
‘kalichlorid neben wenig Sulfonat . bestehts Man kann auf dlese Welse
bis zu 99 7 der in der ursprungllchen Verselfunéslosung enthaltenen
:Sulfonate 1n Form eines alkallchlorldarmen Slrups gew:.nnen9 SO, dass
_hur sehr wenig Sulfonat mit der tnterlauge verloren geht, ™ '
-i Als Ausgangsbut kommen insbesondere solche Losungenulnf
fBetracht, die durch Elnw1rkung “von Chlor und ochwefeldloxyd auf ge—
. sattigte Kohlenwasserstoffe ‘odeTr Iohlenwasserstoffole ‘oder deren
‘Halogenabkommllnge mit mehr als 10 Kohlenstoffatomen im Molekul und
- Verseifung derwentstandenen Sulfochlorlde erhalten S1nd : _
_ - Besonders vort81lhaft 1st €S, Losungen zu Verarbelten, |
die durch Verselfcn von Sulfochlorlerungserzeugnlssen gesattigterx
Kohlenwasserstoffe usw. erhalten werden, bei denen_dle Sulfochlo-
rierung nur se weit getrleben ‘wurde, dass hdchstens dié Hélfteq
zweckmass1g nur SO blS 4C %, des Umsetzungsgemlschs aus Sulfo-
‘chloriden bBesteht (vgl die Iatentﬁchrlft 715\747) ‘Es- empflehlt

s1ch die Konzentratlon der zur Verselfung dlenenden Alkalllauge
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zentration der Losung an den bei- der Verseifung~entstehen~
den Erzeugnissen und damit die Ausbeute'an salzarmem Sulfo-
_nat mdglichst hoch wird. Die Alkalilauge darf jedoch~nichfiso
konzentriert séin, dass die- Sulfonatldsung mit noch vorhande-
nen nichtumgesetzten Kohlenwasserstoffen eine Emulsion bildet.
Es-wird daher- zweckmas31g»ZuB. mit-etwa 5~16%1ger Lauge gear-
beitet, = _ ,

Die Abkiilhlung der Ausgangslﬁsungen kanh man dﬁrch Kﬁhl-
mittel oder durch einfaches Stehenlassen in kithlen Riumen be-
wirken, Bei Losungen mit einem Gehalt von etwa 35 % an festen
Stoffen geniigt bereits ein’ Abkiihlen guf 15 bis 20° , um salz-
armes Sulfonat Zu erhalten, wdhrend bei verdﬁhnfén Lésungeﬁ
. zur Errelchung der gleichen &1rkung unter Umsténden ein Abkuhlen
auf etwa 0° und darunter angezelgt 'ist. Die’ Ausbeute,an salzar—'
' men Sulfonaten ist besonders gut,,wenn die Sulfonate weltgehend
'als Monosulfonate mit einer Alkylkettenlange von- mehr alsg 12’”
zweckmass1g Von mehr als 15 Kohlenstoffdtomen vorllegeno,:

Man arbeitet z.B. in der Welse, dass nach der Verselfung
~die heisse . Sulfonat-Alkal1chlor1d-Losung von'dén nlchtumgesetz-
“ten . Kohlenwasserstoffen9 die. s1ch ~oben. abschelden, abgelassen
und auf die gewunschte Temperatur abgekuhlt,w1rd Nach dem Kii
len wird. d1ey31u531gke1t ruhig stehen gelassen dabel flndet d1e
'Trennung in die obere Sulfonatschlcht und die untere Alkallchlou
ridldésung statt. Diese Schlchtentrennung kann man ‘aueh’ in fort-=-
1aufend arbeltenden AbscHEidern vor-sich . vehen l*assene mwwww;;"
w ~Die erhaltene alkallchlorldarme Sulfonatschlcht kann zur
'Entfernung der darln noch geldsten Kohlenwasserstoffe, gegebeu:
nenfalls nach Zusatz von Wasser,_ln ginem Verdampfeér - elngedampft“
werdens Man erh&lt so =in kochsalzarmes und 0lfreies Sulfonat,
das beim Verlassen des Verdampfers plastlsch ist und’ in. dlesem
Zustand unter gleichzeitiger Abkphlung zu bei gewohnllcher Tempe=
ratur festen Gebllden, wie ochuppen, Tafe}n, Stangen, Blocken )
_oder Rlegeln, Verformt werden kann, _ ‘f" ‘ § ' ‘

: Belsplel 1. BT - o

Eln durch Sulfochlorleren n_von Parafflnkohlenwasserstoffen
des Sledeberelchs 230 bis’ 32C erhaltenes Gemisch, das zur Hilfte
aus Parafflnsulfochlorlden und zun’ anderen Halfte aus Kohlenwas-

serstoffen besteht, w1rd bei QOWNmlt—ﬁ—%igezwwassrlver~Natronlauge~
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- verseift.- Nacli-dem Abtrennen der oberen 'Schicht, die aus unver—
seifbaren Bestandteilen besteht, wird‘die erhaltene -heisse wiss—
rige Sulfonatldsung mit etwa 20 % Feststoffgehalt auf -2° abge-
kiihlt und dann stehen’gelassen., Die Ldsung trennt sich in zwei .
Schichten; die oberevénthalt'nahezu die Gesamtménge dqs*ﬁorhan—”
denen Monosulfonats mit wenig Natriumchlorid und die untere 75 %
des gesamten Natriumchlorids. VWird die obere Sulfonatschicht ein-
gedamﬁ@& ~S0. eThalt man ein-festes Gemisch, das 2,5 %. Natrium-
chlorld 1 % Natriumsulfat, 1,2 % Neutralsl und 95,3 % Paraffin-
"sulfonate enthélt. Dampft’ ﬁén*die Vérseifungslﬁsung‘unmit%elbar B
riach der Abscheldung der unverseafbaren Antelle in der Warme eln,
‘80 erhdlt man ein ereugnls mit 18 5 % Natrlumchlorld

- s Belsplel 2o - : - A
, » Ein. durch Sulfochlorieren eines Parafflnkohlenwasserstoff—
gemischs vomﬂsledeberelch 240 bis 320° erhaltenes Erzeugnis, das
‘zu 30 % aus Pafaffinsulfochloriden und zu 70 % aﬁsTunverseifbaréh
Bestandteilen: (meist Paraffinﬁohlénwassef%ﬁoffe und etwas Chlor-—
papafflnkohlenwasserstoffe) zusammengesetzt 1st, w1rd mlt lO%lger
wéssriger: Natronlauge.bel 90 verseift, 'ﬁgbh der Verselfung erdﬁ
das Gemlsch bel der gleichen. Temperatur ruhig- ‘stehen gelassen,
dabei scheldet 31ch das. Unverselfbare .als Cberschicht ab. D1e

unten beflnallche Sulfonatlosung w1rd wie folgt auf salzarmes

sulfonat verarbeltet i
pi . 30CC kg der noch helssen Sulfonatlosung mit. elnem Gehalt.
von- 25 ﬁ'Natrlumsulfonat werden auf 5° abgekuhlt und “bei dleser
Temperatux in geelgneten Beh&ltern dem Absitzen uberlassen. Dabei
entstehen als Cberschicht l§55”kg Sulfonatlosung mit elnem,Gehalt
von 45 % Natriumsulfonat und 1365 kg einer Unterlauge mit 8 %
Natriumchlorid und 0,9 % Natrlumsulfonat Der Sulfonatantéil
wird nach dem Abtrennen der unteren Schicht zur Entfernung ollger
Belmengungen mlt der glelchen llenge Wasser Verdunnt und 1n elnem_
Schlangenverdampfer zur Trockne*- elnaedampft o
: N Man erh&8lt ein festes Gut von der Zusammensetzung 2 5 %
Natrlumchlor1d~ 1,5 % Neutralol 0,5 % Wasser und 95,5 % Natrium-
sulfonat. Auf-diese Weise werden 98 % des in der urspriinglichen
kochsalzhaltlgen Verselfungslosung enthaltenen Natriumsulfonats
..als kochsalzarmes Sulfonatwgewonnen,mOhne die’ .geschilderten _Mass~—
"nahmen, also bei blosseén nlnaampfen der urspriinglichen helssen
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fSulfonatlosung, enthidlt das feste Enderzeugnls bis zu 18 %

— e T

Natriumchlorid.
Beispiel 3, Tt

.Ein.- durch Sulfochlorleren e1ner nachhydrlerten, zwischen
240 und 340° siedenden Fraktion eines: paraff1nbas1schen ru-.
m&nischen Erddls-erhaltenes Erzeugnis, das zu 30 % aus Sulfo-
chlorlden und zu_70 % aus Kohlenwasserstoffen oder Chlorkoh-
.1enwasserstoffen besteht, w1rd mit 8 %1ger wassrlger Natron-
1auge bei 85 bis 90° verseift. Die erhaltene heisse Sulfonat-
10sung wird nach dem Abtrennen der als Oberschlcht abgeschle-
denen unverseifbarésl Anteile- auf 0° abgekuhltv In dem sich als
Oberschlcht abtrennenden Sulfonatantell beflnden sich 96 % der
in der ursprungllchen Verselfungslosung enthalteneq Sulfonate
nit wenlg Natrlumchlorld wahrend in der Unterlauge ;;gh die
_Hauptmengemdes_belmder»VerseafungmgebLLdeten~Natr&umchlor1ds~
neben wenig Sulfonat beflndet Durch mlndampfen des oulfonat»,
anteils. erhalt ‘man_ein. Erzeugnls, das ~aus--L2y4-%- KOGhsalz, L%
.Natrlumsulfatj 055 % - Wasser9 0, 7 % Neutralol und 95,4 % Na-'"
“trlumsulfonat besteht Ohne . die beschrlebene Verarbeltung,'alu
so bei elnfachem,ﬁlndampfpn der heissen oulfonatlosunggﬁerhalt‘

man ein Erzeugnls mlt 17,5 % Natrlqmohlorld T , L

! -
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S Fatémtauspruch. . &
. - - Verfahren zur Gewinnung salzarmer Dulfonate aus wéssri-
Wgen TBsungen;™ "dieTdureh” Verseifen: Von.bulfochlorlerungserzeugnls—
sen veSattlgté_%Kéhlenwasserstoffe oder Kohlenwasserstoffole oder.
deralHalogenabkommllngen erhalten worden sind, dadurch gekenn» -
zeichnet, dass man die sich beim Abkuhlen der Verselfunrsﬂlus51g—
keit auf- Temperaturen unterhalb etwa 25° blldende untere. 3chicht

entfernt
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