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u%"erfahren zui Abtrénnﬁng von durch Al&ehydox&&ation
“hergestellten Natronseifen aus kohlenwasaer-
stoffhaltigen Reaktionsgemischen C

Die Gewinnung von- Natronseifen aug- Gemiaohen .von Fett-
- gEuren mit Neutraldlen ( Kohlenwasseratoffen) erfolgt bekannt-
lich durch Neutralisation der Sduren und’ Abtrennung der.Seifen_
in Form ihrer wésserigen oder alkoholischen Ldsungen. Zur Neu—
,trallsation der Fettsauren benutzt man. im: allgemeinen Natron—
:1auge. Es” ist ‘2war auch ‘die’ Verwendung von Sode vorgeachlagen '
worden, ‘doch hat diese Arbeitswelae den Nachteil, dase die Re—
——aktion—namentlich—gegen—unde—der—Neutralisation—eehr—trage—ver-
lauft, wobei 1nfolge der Kohlensaureentwicklung starkes Schﬁu—-
“men- eintritt.» i . o : :

»»i_ Be1 der Oxydatlon von Aldehyden oder Aldehydgemlschen

_1n_Geoenwart.von Atznatron oder-Soda- laest sioh-unmittelbar.

_ Natronseife gewinnen, wobei ILuft oder Sauerstoff bei unter-
_halb von, 100°C,: vorzugeweise bei 30 - 50°C. als’ Oxydationsnit-
tel: verwendet wird. Konzentrierte»Aldehydgemische ‘sind fitr
~-diese - Umsetzung Jedoch nicht geelgnet. ‘weil -sle- ‘durch’ die- be-ty
ginnende Sauerstoffaufnahme sehr bald ersterren und damlt den
Fortgang der Reakt:on ersohweren oder v6llig unmdglich machen.

-—Aufudem-angegebenen—Wege-konnen~nurwAuagangsmisohungenﬁverar--

”beitet werden, welche neben’ Kohlenwasseratoffen (Neutralolen)

‘noder anderen an der ‘Reaktion nicht ‘$eilnchmenden Stoffen: hbch—
stcns 30 % % reaktionsfhhige Aldehyde.zweokmdssig aber nur 15 -
25 4 Aldeh'de enthalten. : o

. Die Oxydatlon liefert ein- Reaktlonsgemisch, das bis zZu
" 85 % Neutralbl enthalt, wahrend gegebenentalls nur 15 ~ 35 %
~-aus - Natronseife ‘bestehen. D1e Abtrennung des ‘Neutraldls kann

in an sich bekannter Weise durch Zusatz von’ ‘Wasser und 10 -15¢ .
"Alkohol zur Emulsionstrennung erfolgen, ‘wobedi sich zwel Sbhich-,

ten bilden, von denen in der unteren Schioht. die gebildete Na— :

tronseife enthelten ist. Durch Emuleionsbildung bleibt in der-
‘abgetrennten ‘Seifeeine” groase Menge ‘von~ Neutralol zurtiok,” de—
vrgq;Entgernung grogge- Schwierigkeiten ‘bereitets
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-z - B wu;ggrqun gefunden. dagg” die duroh Wasserzueatz
:‘entstehende Seifenlasung nur wenig Neutraldl aufnimnt, wenn
man bei: dem Reaktionsgemiach Seife-Neutral&l-Waseer-Alkohol
"Jede Spur von. freiem Atzalkali. aussohlieast. Schon wenn im
:Losungswasser nur 0,2 % freies: NaOH- vorhanden gind," enthélt
~die gewonnené’ Seife bercits 12 % unerwﬁnschte Neutral&le.
; Beifeinem NaOH-Gehalt von 5.4. steigt der Neutral&lgehelt der '
_Seife suf 28 % en. Iiii foerschuss von Sode adér Natriumbl-:i
carbonat iet auf die Menge des in der wisserigen Seifenlo--.
;sung vorhandenen Neutraldla bhne E;nflusa. : - RN

i " Neben' der Abwesenhelt von freien Alkalihydroxyden
~1st auch die Menge des: zux_Seifenabtrennung—benutzten—Wae~——
sers bzw:~wasserigen 4lkohols von Bedeutung. Bei Verwendung
wgerinoerWaasermengen halt‘aie Selfenemulsion in zunehmen-f'
~dem MaBe Neutralsle zuriick. Behandelt. man' beispielsweise
-guy Trennung von' Je 1 oo g ‘eines 10 % Netronseife- enthal-_'
~tenden~ Reaktionagemisches mit. 250 com Waaser, 80 hilt die '
auagesalzene Seife:. 25" Neutra161 zurilok, Bel: Verwendung von
.~500 -cem-Wagger belduft siph- der Neutraldlgehalt noch-auf 19 %,
Auoh bei- einer Wassbrmenge von l 000 cem enthélt die Seife B
'1mmcr noch 5.9 Neutralble. Erat durch Vérwendung von 1200 oom
Wasser pro 1 000 g Reaktionsgemisch lésst aich der Neutralbl-_“
gehalt der: abgeschiedenen Seifo auf weniger ala 3 % herab- .
drucxen.4;,u e S

DaB’ zur Herausnahme der entatandenen Seife verwendete7
Wasser erhilt in bekannter Weise einen’ Zueatz von 10 - 15 %
‘Athylalkohol ‘Durch den Alkoholzusatz wird elne unerwﬂnucnte‘
,'Emulsionsblldung vermieden.-Anetelle von Alkohol kdnnen auch -
andere Stoffe mit schaumzeratbrenden Eigenschaften verwendéet
'werden. Durch den Wasserzusata entstehen ‘zwel: Flﬁssigkeite-.»
“‘sohichten,fv n “denen die ‘obere_aus_ -Kohlenwasgerstoffen- (Neu-'
"tralol) besteht, wahrend -gioh darunter eine. Seifenlbsung ab-:
echeldet. Beide Schichten werdén durch- einen- Scheidetriohter,'
ﬁoder andere geeignete Vorriohtungen voneinander getrennt.

- j : Aus der Seifenlbsung wird- zunaohst ‘der Alkohol abdestli-
_”11ert. Danach. versetzt man.die- heigge- ‘L¥sung mit-einer aug=" """
reichenden Menge von Koohsalz und léset abkﬂhlen.,Hierbei
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~8cheidet ‘gich ein auf—der L65ung~liegender Seifenkuohen ab.-~
Er wird von anhaftender Flﬂasigkeit abgepresst und in der ub-~
lichen Weise" getrocknet. Die erhaltene trookenc Seife ent-
hilt weniger als 3 % Neutralbl. Arbeitet ‘men demgegeniibey beiﬂ
der Seifen-Isolierung mit wasserigen Ldsungen, die auoh RT
fspurenweise freie’ Alkalihydroxyde enthalten, dann lheat aioh
der Neutralolgehalt auoh nicht annahernd bie. anf diesen Wert .
herabdrucken. o :
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aug den nachatehenden A“Bfuhr“nssbelspielen aind wei-
-tere- Einzelheiten*ersiohtlich.— T

Ausfuhrungsbeispiel 1:

In einem Intensixmischez_(300—Upm)—wurden—170—kg—Roh-——-
aldehyd mit 8 kg caloiniérter Sode 6 Stunden’ lang bei Zimmer-
“$emperatur” untef‘Luftzutriﬁf"bchandelt =Die; Aldehyde besae-
‘gen-eine Molekﬂlgrbsse von 012 bisg 017 und wearen auf: dem We-‘:
ge der: katalytisohen Kohlenoxydhydrierung und nachfolgender
Wasscrgasanlagerung an die dabei entstandenen Olefine gewon-h
-nen’ worden. -Dag--zur: Verarbeitung komménde Aldehydgemiﬂoh wiea "’

~eing-C0-Zahl- ‘vonl6~auf, Durch dig¢ eintretenas” Oxydation sticg‘?

~die Temperatur der Reaktlonsmassc bis auf etwa 40 C. Nach Ver-

" lauf von 6. Stunden konnte in einer mit ‘Sohwefelsture behan- -
“delten Reaktlonsprobe eine Siurezehl von 30 festgestellt wer-
deni- Aldehyde waren nicht mehr nachzuweisen. : i

- Dcr entstandenen pastenfbrmigen Reaktionsmasse wurden‘
‘200 Litcr Wasser und 40 Liter 50 Figer Athylalkohol zugesetzt
und- das Gemisch-danach noch weitere 10 Minuten lang gut . duroh-
gertthrt. Hierauf erwdirmte meh die Flﬂssigkeit auf etwa 60°C. ,
wobei” zwel voneinander scharf getrennte Schiohten entstanden.
D1e obere Schioht enthielt das vorhandene Neutralvl und wurde
'koholischen Seifenloeung. In einem Destillierkessel wurde sie
vom 4lkohol befrelt. Hierbei ergaben’ sich als Destillat 40 Li-
“ter widsgseriger Alkohol, der 1n den Verfahrenskreialauf Zu~ -
.ruckkehrte.. o : : -

e

- " hus der alkoholfreien wdsserigen Losung-wurde-die- Sei~
fe mit.10 kg Kochsalz. auegesalzen. -Nach 24 Stunden—konnte -oin—-
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Seifenkuohen abgehoben werden, -dex-'von der anhaftenden Salz-
‘losung abgepresst und _dareuf._ getrooknet wurde. Man erhielt
-insgesamt . 241k"'Rohaeife, deren Fettsauren eine Saurezahl .
vori233. ‘und eine”.ydfbxylzahl von 6 aufwiesen. Der. Gehalt en=-
Neutralsl: belief. sich ‘auf- nur- 1 2 % '

usfﬁhrgggsbeisp;el 2'

‘Man verdﬁnnte 50 kg €ines yohen Aldehydgemlsches, das
' durch Waeaergaaanlagerung an im Dieaelblbereich siedendeg‘.um
ISpaltprodukte hdherer Kohlenwasserstoffe gewonnen ‘war und éiné€
'-mittlere 0-ZahY’ von™ 15“8*'sowie eine-CO-Zahl—von ‘47-aufwies ;-
‘mit 100° kg deg’ im: Ausfuhrungsbeiepiel 1 aus’ dem Reaktionsge-
misch abgetrennten Neutralslse. In dieses Aldehyd-Kohlenwas--
serstoff-Gemisoh wurden- 5 kg calcinierte ‘Soda’ eingetragen :”
“und dsnach’ in gleicher Weiae wie im !uefﬁhrungsheispiel 1
‘beschrieben, unter Luftzutritt’ oxydiert und: weiterbehandelt._
-Naoh-der-Abpregsung und” Trocknung erhielt men 23 kg wagser-’
~fre1e—Roheeife,_deren~Fettsauren_elne,Saurezahl,von 201. und
eine Hydroxylzahl von 10 aufwiesen, wahrend sioch der Neutral- .
vlgehalt . der Seife auf 2,4 % belief..:

atentanspruche
L+)- Verfahren' ZUr Abtrennung yon_ durch Aldehydoxyda—»w
'tion hergcstellten Natronaelfen aus kohlenwasseretoffhaltigen
Reaktionsgemischen mit Wasger odexr wasaerigen Alkohollbsungen,
dadurch gekennszeico h met » ‘dass die Seifen—’
] abtrennung aus" Reaktionsgemischen vorgenommen wird. die kein .
fr@ies‘ﬁlkalihydroxyd-enthalteu. . -

: 29y Verfahren nach Anepruoh l, d ‘a d wr o - g e -
“Kenn —z7e~l ¢hne t“—“dase man. dle'entstandene Seife mit
éiner Wassermenge oder whsserigen nlkoholmenge aug” dem’ Reak—
tionsgemisoh Lntfernt, die 10~ 15 mal’ grbeser ist, ‘als -des:
Seifengewicht.

. ~ 3 ) Verfahren naoh Aneprucn 2 und z, dadurch

. g e k e nn Z e i [\ h n._ e t s dass dem zur Herauannhme der Sel-
fe verwendeten,Wasaer odex- Ldeungsgemisch sehnumzeratvrende o
Stoffe zugesetzt werden. - '
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