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Uber die HLrieru.ng von. Oxydationsprodukten
und Rohseifen zwecks Verbesserung der Fett-
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. Qﬁg- : 1"b@-r die #ydrieruns von Otwdationsgroﬁukten
G:Q@ " und Rohseifen zwecks Verbesnerunh der zett-A
& | - ghurem, ’

Zur Ggﬁin"uﬁg von Fettgiuren mit mdglichst werinyem Lehalt an
‘Oxy- und XetopBuren waren 1536/37 Versuche zur I Hydrierung von
ParaffinoxJuatlonspvodaatan -urchwefnurt worden, 1“é*/42 wataen.
~diese Versuche zucih auf die Hycrlérung von Primirseifen ausge-
delint. nachcer nan beanslchtl 't ist, <¢ie caﬁa?s nicht Zu inde’
vefﬁu;thn nrbeitan wieder aufzunenmen, solﬁen 1e fritheren uesul*
tate . kurz zuvaﬂmenﬂasteﬁlt verdens '

ereits 1935 hatte Tr.v.?riedolsnelm 1 durcn hydrz&run von Cxy-
321 ong%rc,dﬁfen bel 3»3_ mit 31~hasaljsatoren elne Verbesserung
der Feiisiuren errexcht. Bei d@r ie eraufnatine SCthﬁr "efsuche
bestand die ;bsicnt, die verbn“erVJL noder Fettsaure& ana1jtisch '
~ehauer gu erfassen. Tie (k- un O~Ja“ien wura@n an den Methyl-
lestern der Fet usﬂuren.ermzttelt.z) Yor al‘em;wurde &eﬁf”iuflaa der,
Hyd rier&91t uné der Lemperaﬁur auf. die sAusbeute ‘an. Vettaﬁuren ungd
‘0$IG£IQEHRZdhlen verfolgt; auch einize aktlvere Qlwaztalysatﬂren
4aurﬁen cepriifi. Lie 56 wersucae wurden in 5utohlaven &urchaefwhrt.'
cul1ewiich Surq&n.zn elnem kontiﬂuierllch arbeltenuen.ﬂqufufen
ézu«ere~aen,en va&atisﬂsproduht nydrzert, um,Anhth gnﬁxpe b

'xeﬁtec&nlache Turchfinrung zu ernaltén. -

| Q"'u

v‘in zaba?le 1 fns mﬁené‘

1‘-

i gearl“se cer Auto lavcnver uche szr
g@i’:t&ll"; ' ' ‘
\

5&1 3 - F ?1 ?ulde ein prehautoklav aus VZa van 2 Inha¢t
veﬁwondet uﬂﬁ 1 K9 xyiations srodukt einrefullt, 1& d&sfaer vor-s
:ber tei” 45“ reduéierte &atalyaaxor ein&erﬁart Wur&eﬁfwar- 150 Atn
&2 wuraen vufgeureﬁt, danﬂ auf eaeivt und durch ach‘ﬁilen von ng ‘
.nacn heaarf ﬁer Kruck auf ZC 3tm.geh;1t?n..@;§_auﬁheizae§$en waren|

e T

1) wgl. ﬁer. an zr.pnchschwender agw'xgrk'v; 4.8.33
"2) vgl. auch “ab.ﬁe;. 1445,\ o | .
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von Einflu8, da die Reaktion schon bei etwa 250° ‘einsetzte; da es
bei den einzelnen Versuchen nicht mdglich war, gleichmiBixz schnell
aufzuheizen, sind diese .Zeiten in die Tabelle mit aufvenommen. Das
Hyd“ierprodukt vurde mit verdunnter Schwefelsture gewasohen, -meist-
unter Truck bei 150 - 160° verseift, das UV extrahiert ungd - die Roh-
siure wie iblich isoliert. ¥an 81eht, daB die Qualitatsverbesserung
der Fettsiure sich: vor allem auf die Entfernungs der KetosHuren. er— -
streckte, daB aber auch die OH-Zahl - vermindert wurde. Vor' allem fiel
die helle Farbe der hydrierten Rohsauren auf,_die*der Parbe einer
nicht hydrierten destillierten Wettsaure entsprach. Erkauft wurde
diese Verbesserung durch eine Auebeutevexmlnﬁerung. Die genaue Hohe
des Verlustes war gur schwierlb anzugzeben. - 1G0 & Oxydationspro&ukt
unhydrlert 1leferten Z.B. 40 g thsaure, nach der Hydrierung ca. .
32 g. Andererselts ergab die aus dem nicht hydrierten Oxydationspro-
dukt stammende Rohsiure Je nach AT+t der Verseifung 22 ‘= 30 ¢ Wecker=
wrﬁckstand, daa hydrierte. Produkt—daﬂegen aur-6 - 15 %. Eine voll- -
stwndige Bilanz mit Beriicksichtigung aller rebenprodukte und die -
‘Ruckfuhrung des UV in die nyddtion wire erfcrderllch, aber natur-’
,llch nur bei Burchfuhrune im Betrieb mOﬂllch. ‘ o

-Die folgenden Versuche zeigen die Mrkunb anderer, aktivierter Kata-_
lysatoren,- Diese Reihe wurde in klelneren Autoklaven (500 cem) durchy
5efuhrt—und 200 g Oxydationsprodukt angewendet. Der klelneren Ein-
waaze entsprechend waren Mani pulat1onsverluste von. groBerem EinflusB
auf die Ausbeute. Verbesseruncen brachten die voraenommenen Anderunr
gen an den Katalysatoren keine. Bntfernung der Ketosaur 4
raﬂr mit den Ei—Kieselaurkontakten, allenfalle kame no
‘tak* 695 in Prage, der die OH—Zahl am’ stirksten hsrab
verstan@1$cn 8ind auf dem Katalysatorgebiet noch vielf
,tlonsmcgllchkeiten vorhanden, die u.U. su einer selek

fkung fﬁhren konnten,

,Fﬁr éie kontinuierliche Dnrohfﬁhrung der Hydrierung_s _
‘ner Sumpfefen Zur Verfﬂgung, der aus einem V2A-Rohr v“‘ ,5 cm: ﬂ

Hund 6 m Lange (Inhalt 9, 5 Ltr.), einem Vtheizer von cmﬁgund_"}_
1,5 Lange, sowie Kihler und Abscheider bestand. Ed) népumpg" |
-ﬂiente ‘zum Fdrdern des Produktes. Um ‘eine Berﬁhrungﬁ_ talyéators

-ein klei-
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(Hi-xieselgur reduziert) mit der Luft zu vermeiden wurde er mit
nyaationsprodukt im Verhdltnia 1:1,5 heifl angeteisnt. and die abe
gekihlte feste Kasse im richtigen ¥ enbenverhaltnia (2 ¢ Vuntakt) dem
Cxydationsprodukt vor den ; inpumnen in’ den (¢fen zugesetzt. Ia den -
Einsauggef“ﬁ wurde die i ischuna gerthrt. un-den &atalysator 4n der
~&chwabe zu—halten. Alle 5* warden 25 Pumpenat&ﬁe ausgefhhrt “und
hierdurch ca. 2 kL/utd. Frodukt in den, fen gebracht. Bnrch die elek-
tripehe Behcizunx von Vorwirmer und Ofen wurﬁe die ;nmpsratur auf
d74 - 3£ ‘#ehalten. Tas Zrgebnis der ersten beiden Vereuche vor

je ca. 4& Std. (F 96/5?} befrie&igte nicht, uie die. felgenda ‘ber=-
sﬁcht zeigt. . X -

\f,‘ S S T, . Hethyleeter

F 50 Menge einsehl. ¢ Rohsaure Ieeton- % UV VZ OCHZ COZ

. ) ' ° K&to o . o - T 3&1‘11 - . . . '
-Ausgefate—— 8136 ke T3, 4 48 54 194 43 - 39
By Frod. 9T ke oooesd . 37T 211 14 28

. L e 2@5;j 20 22
éie Ketewaurea nicht beae; ig t &aren. wurde bel einem weiteren
':Versuch (F 52y 48/3 .6~37) ﬁie|*emperatnr im.Gfen.an eiﬁzelnen Stel~
len auf 308 - 326° estelgert, size elnheltliche ;emperatur auf dex
cenzen Bchrlunge war nicht su. erzielen. Rei etwa gxeieher bnrehaats—
geschwindizkeit (1,75 kg/5tdey einer Verweilzeit von ca. 5 &td. _
entspx@&ﬁ&ﬁﬁ) Wu*de 3e z% eia k&tesuarefrelss BrOuukt erha&%en.

— !

Ausge.iiat. ,37 kg + 2,6 ig H Tﬁ; in B¢ btm. durchyeaetzt%'ﬁz & ¢ Rah«
- | | . L aﬁqre

ﬁy,?rﬁd;Aﬁ ,4 6 kg eznsohl."ontakt érnalten" R ‘ohsiiure.

“‘ﬂethglastar daer Pohppmze VeZe éﬁzv'}ﬁ0§ ;
S auS dem ‘F ~reﬁ. ' .j”- “147 '.J>i  a 'Q’”

afaarana aia erwlese“ gelﬁe .k&a&. .

“allerdinea ware Llﬁse xrbe;tswezae sehr teuer un& zw&r at der
ﬁauptpoaten der'xrezs aea_ﬁgdr¢erﬁa~alﬁsaters. ¥an bra‘ﬂﬂ&hgnr ﬁy-
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drierung von 1co kg Oxya atlonaproéukt (e;tsprechend 25 kg Rohstiure)

2 kg Hontakt H 101, pro kg Rohshure also G408 kg Kontakt, Hierdurch
wiitde uer Eetteaurepreia/kg, von allen anderecn Xosten abweceheu, mit
cae 25 - 30 ¥Pr. belastet werann. Tile Hydrierang ‘kSonte also nur bei
Anwendung fest einzebauter und geniipend besthndiger hatalysatoren
nraktisch in Fra;e kommen, Solche J&rauche vwiren vor allem bei hbheren
uruchfBGu - 106G Atm) vonr Interesse, .

ahrana die nydrierun, des Qxy«atlonsprcduktes eine zusatzlicne Ope=
ratzo& im Gany der ?eftsaureherstelluu beéeu en wiirde, konnie .U,
elnevuyarierunk der »rimarselfe mit der Andesulllation des TV aemblu
niert werden ané somit ohne erheleche zusgtzkiche asten durehf“hr-
kar sein. Eeueutunu hﬁtte dieser ey beso e dann, wennAman zu einer
verbesserten airekt verxduflichen Primi rseife pelanxen wﬁrde.hus die~

sen. Erwiy unhen Bberaus wurden 194C/41 Vegsuche auf“azesem -Gebiet ance—'

Ste}_lto ‘

"rimérseife verwenaaf. “iese wurde fpnu4ve't,,1n einen in den b&tﬁ—
klzven paswenuen hgaseln*“tz t&ffllt und aus éiesenm mit vea die &&ft _
A-verdrantt, her “eduuzerte &atalysator wur&e dann zugeget t. Hach guter
yurehm*acnur& es inhaltes. unter uu¢tabsch1uﬁ wurae der hlaaelnsa*z
ﬂn ¢ntok1av éEStEIIt, wo das was* uvmsetzt wurde. Eie ﬁy&rierung
Wuzﬂe vei eifiem Gesamtdruck bis 290 Atm.¢urcm:efuhxﬁnuagwbei_ﬂemne~
raturen von z5v - ’P“e; Ter Partialdurck des 32 betrug dementsure-'
chend 200 = 25C ptm. Ein r”ez.l der ?ersuche warde mit 5 y ﬁrimérs&ife
in. AﬂtOkl&V@ﬂ vcn‘SPU ccm.Innalt. weltere mit 200, —‘SPC £ Erimérseife~
in ginem 3 Lir. rshaatgklav darc~~efﬁhrt. Hach ibecheiéung deg ? cn-g

taktes wurﬁé éi Fettslure 4rrlae:acht und die Kennzanlan wie fruagz“
‘ - Lo

'rfastﬂﬂstal‘t. o N /. N

1ne Yarseaseruaa dex Rohsaureu mar 2G e*zennen, wens &nch dle guali-
tut aient ‘an, die sus hddrzertem nydationsprOuu&t sﬁaaxenﬁen Sauren
heraﬂ eichte.,” R ; : g

.., . / . S _‘_‘,'/:‘l ‘ '.._q
Lie hvnatlisten Lequltate é ariﬂge CO0Z, helle Farbe, W&ﬂiﬁ ﬁeubilaung _
von TV) wurden “bei den iq der folaenden abelle anvefnhrten~seéinuungenﬁ

erhal%en:
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e somit bel ziemlich heterovgenen Versuchsbeczn&an¢ nletwa 91e1ch-
wertige Resul:ate erzielt wuraen,iat anzanehmen, duld- aia &ktiv1tét
des ucntaatea einen ausschlezzebenden ? EinfluB ausﬁbt,vﬁaﬁ Gicse aber:
bel er obea ausgefﬁ hrten Ver suchatecanik nient izgmexr gleichmhﬁi

—\ A

WBRe ool . ~_.m,w.'.n R
. ERRRE : A U ERT

ait aaﬂeren &aualyﬁatoren wuruen nur »enag—ﬁesseze Besuli te‘exzrelt,
‘wie fol eate berszch zeiwt. T e i TR

: B IR ., I - . ASEE 1. . s A ——

H.;;O. | #ate | Temp, Kontaad | g ﬁaﬁ' -+ ekt g mhsiun m \w%b\tmlmrm‘»
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Lie “arbé ﬁer ﬁnaauran war nxarsei etﬁas ﬁa;lar; se&ba&vereianalichf
ety nﬁch weitere & Qnoahte,.vdr aliea Sk@lettkaaba?te zﬁ?\ereuchen.

‘fﬁs éach'ﬁach.versucht, die. hvhrierﬁea Tobseifer durch Auasalxen

in eLraachsfhhly Beifen’ zbermu?ﬁﬁr@h b&rcﬂ ﬁiese agnahhe 80ll-
ten dig zu’uaschgwaeseﬂ unqeei netan niedermclekularen intewle ent—
‘ferﬁk wereen.v;ie varvenomxeﬂeu ﬁandversuche £ nrten,alleréjngs zu

\

fork

_xezae bemerkenswertea Argebnia.'

.Scnlieglich.warﬁe naeh in einem-nydrierofen in ap.140 axﬁ koati-:v
nuierlicﬁer Vﬂrsudhv iber. einem.fest ekngebautev tontakd urehxe-
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fhhrt (12/20.1.42 Cfen 1I1). Als iatalysator dienten 109 cex einer
overflicrlich mit 10 #ifer nedl an: e&tz*e giAl-legierung (4C 2 6C)y
die auf . 2-4 mm Rorngribe zerkleiuert war. ' R

Lie eifenlﬁsung (7-10 g/10a haaeer) wu,de vor unten her in‘das Zon=
tamtronr eins ebracnt and lief oben &ber, 50 dng duﬁ nontaktrohr ganz”
mit F;ﬁss;g£ it geful?‘ AT, ﬁi“durde ebenfalls von unte hey durch-
geleitet. Tig entapannte geifealﬁsune wurde oDun auf varbe vod
B?—,ehalt untersucht. -Seli 29C © und einem Durchsats von ca. 10 & Sei-”
‘fe/utﬁa war einse Farbaufhellung ‘schon an der Seifenl osuns Z1 erien=-
‘nen, jedceh stieg des UV io der EOH%@UIQ auf ca 4 %. Fei 7fF° war
das UV wesentllch stdrzerﬂan{estieren (1 - 1: *), es schiedé sich
auch zeltweise eine flschicht auf ae* eifen;dznag,ab. "ntﬁ?h&lb
‘van'Qyu war ¢ie Zinwirkung nur sering. Ter Katalyselor war Aaeh
_"éﬁ”ca:”ﬁatsﬁ;yen“ﬁenrauﬂﬁ~nur"venigm zerfel len. Tieger Versuch het
‘pur arienﬁiereuven,wert, weitere Vexsuche waren zu;“ns*ev anﬁerer
“hrLPlLeﬂ zurﬁck esQell‘ merden. ~ :'*

Ta die aaa 1lcuﬁ§ voR JY auch %ei dar uydrierung van ~eifen an
‘screlnend unverme:ai;ca ist, wire es ao Z”QCﬂméiigthn, diespe upe—
"ratlaa\nlc&taﬁ den fert1<en,ﬁohselfen hinter der. iardnrstufe. sondern
wﬂ daa nech seliples UV enthaltenden oﬁselfenlnsurgen (naeh.ab— S
‘tren*&n éeu sxch freiw1llzg &bﬁﬁhﬁlueﬁu&ﬂ ?) vou der ﬁarberetdfe

ﬂﬁ. vefz:xzcnen. T ' T T - .

Fir die Le&hsxchtlf on neuen Wersuche wiren deznach folzente Vere
ﬁ&ﬁc*““&fifz&;,en vou 1nterease° ' T .

1) Hydzierung von Sxyiation &pxcéukﬁ #ber Last Blﬁt@bh& sn ‘i K nt&k—
' ﬁ=ﬂgb&i_2ﬂu &”m urd hah&ren ﬁrue&en. LT ‘

1, wie sie jetzt in den

'ueﬂ ﬁeﬁxﬂm\nfan.;fmgwmw -----

%)-nyﬁrzeranc def*n¢erter ﬁxyeqmnu,ﬂetcs:mrea sur rﬂitiluLw der
’:'”"antﬁt@qeﬁﬁfﬁ rrodukte und El¥rung uer rrafe, ot auets E’ﬁ Lil&ung
- von seniral an neddﬂtieﬂspfﬁﬁkht@ﬁ 2u r@cﬁnan is

_2)..Jc*302veraucre an sen yohsei?e&¢bﬁ

éf
Hard eraie éﬂwepu@pt verden untar ﬁ.ni"
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- Zusaconenfassung.

ijyd tionsprcdukta _uUs. der Parafs ;noxyﬂation vurde ‘mit . Hickelkon-
taiten bei ca. ‘C dnter 2CC Atm hydriert. Tie aus den ?ydriér-
produk ten igolierten Fettsiuren waren heller aefdrut und ergaben
weniyger Eeatlllatlonar ‘cxstand. Tie Ketosturen konnter: vdllis “ent-
fernt wers en, xysauren und Lictone zun Teil. Ein Teil der Pettaduren
ying in neutrale Eeduktlﬁnspro&ukte {iber. Die.“ydrierung wurde auch
mit.angeteig»em ‘odtakt_imvSumpfggenverfanreuvkontinuierlach anrcn-,
gefenrt, - . Tt T o .

ﬁnter ahn’lchen Bed*ngunwen konnyen auah wdﬁ*ibe L8sunsen der Prie
“araeifen h\drzert werden; die hvdriertua Produkie waren ebenfalls
“heller gefurbit, in den Fevtséuren waren die GxJ~ and ~u+csﬁuren vex~
7minaertr-jedech trat such hier eine Neubildung von U ain. Tin -
Vorversuch zur kontinmierlichen Burchfﬂarang der Bel*en* arzerqu '
Bber fest ﬂlnyabaaten Kontakt liesu VOre RS R P

Die Versuche wurden mit. gxcnea'Dnterhrechungeu 1956/37 und 1941/42
aurcu:ethrt.AA ‘

- geZ. Schiller





