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Die Gewinn dor Petteduren aus don
——Nav q&;ﬁg_&l&m&ﬁﬂ—h

Boi der Mittolaruokeynthese ontstohen bekanntlich neben den Kohlen-
wassorstoffon suoh gewisse Mongon Fottsduron. Dieso Fottsturon sind
4n don aus den Ufen eustrotenden Endgason dampffdrmig enthaltoen.
Duroh die boi jeder Mitteldruckanloge durch indirekte Kiihlung or-
folgonde Kondensgtion der Produkto und dos Reaoktionswassers wiirden
dio daboli mit kondoneiérton Fottséi\irqn zu starken Korrosionsschidi-
gungen in der Eondemsation und in den nachgoschalteten Anlagetol-=
lon fihron. Aus dioscii  Grunde ist os uwnerléBlich, die goringen
Pottsiiurgmengen vdr deor Kondensation in dampffarmigem Zustand zu
noutralisieron, Dies orfolgt in der Woise, daB das Endgas mit
Sedoldsung berieselt wird, wobei die im Bndgas enthaltenen Fett-
gburen als fettsaure Natriumselze in der ausgobranchten Liauge an-
fallen, Aus batriebsbedington Grinden, vor allem, um unndtige
Alkalivorluste zu vermoiden, wird mit sohr verdiinnten Lsungen

von S‘la glogr'beit'et, Ein Arboeiten mit konzentriorten Losungon und
mehrmaliggs Einepritzen derselben, d. h. oin Lougeumlaufbetriebd,
xommt uvbgnfslls niloht infrage, da dabel Schwierigkelten in der
Scheidung des Ules von der Lauge durch Eaulsionsbildung euftreten.
Es iet degshglb auf den ﬁitte]_.druckanlagen nioht zu umgehen, daB

die Ablauge der Neutralisation stark verdiinnte Sodaldsungen dar-—
stellt, die in sehr niedrigen Pi‘oze_ntsiitzcn fettsaure Natrium-
galzg in. Lisung enthiélt. Die Konzontration des unverbauchten Alko-
148 in der Ablauge betrigt etwa bis zu 0,5 % und die Konzontration
‘der Fettsiure etwes 0,5-1 %. Diese schr verdiinnten Selfonldsungon
wurden bisher auf s#mtlichen Werken einer weiteren Verwortung nicht
untorworfon, de es im ollgemeinen schien, daB die Gewinnung die-

= Tc} o Fetﬁaﬁ.u:ée“n, wenn dlesc zum Teil auch eute BrlB¥ac erbringen,
wirtschaftlich nicht durph'ﬂihrbar sci, -

Obgleigh die Bndgbso mit Sodaldsung noutralisiert wordon, befin-
den sich immor nooh gowisse'.Fottsauramongeny in don Kondonsations—
produkten, Dicse Régﬁfotxsauron gohon zum Teil in das Reaktions—~
wasger, zum Tgil in das Kondensatdl und worden wohl heute im 2ll-,
gemgineg durch Teugenwaschon cus dom Kondenaatdl entfornte DicTso™
mit Hilfe oiner Lengenwiischo gewonnenon Fotisiiuromengen wordon wohl
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praktisch houxo #dorall einocr Verwundung zugefuhrt. Diesc Mongon
sind jedoch im Vorhéltnis zu don in don Neuxraliaationsablaugon
verlorongohonden Fettsturomengen nur goring.
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Angorogt durch ‘die kriegsbodingto Verknappung der Fottsduren wur-
don boi uns nunmehr Untersuchungen angestellt, auch aus den Endlau-
gen die darin enthaltenen Fettsiuren zu gewinnen. Durch eingehende
Prifung der Verhiiltnisse wurde beil uns ein brauchbares Verfahren
gefunden, das es gestattet, die Fettsiuren mit etwa 90 % Ausbeute
auf wirtschaeftliche Weise zu gewinnen. Die zundohst im Laboratorium
durchgefilhrten Untersuchungen fiihrten im Sommer vorigen Jahres zur
Errichtung einer technischen Anlage, die seit September ununterbro—
chen in Betrieb ist und alle an sie gestellten Erwartungen erfillt
hat. Bevor ich jedoch zu einer eingeheieren Erléuteruns dieses Ver- "
fahrens komme, mdchte ich einige andere hogllchkeiten strelfen, die
eventuell auch zur Gewinnung der in der Ablauge enthaltenen Fett-
séuren angewandt werden iL:snnten.’ Ich mu8 Jedoch gleioh voraus-
schicken, daB diese Versuche zu keinem brauchbaren Ergebnis .gefithrt
haben, da diese infrage stehenden Verfahren nur gestatten, einen
kleinen Anteil der vorhandenen Fettsuren zu gewinnen., Wir prﬁften
im Zusammenhang mit der Fragestellung die Moglichkeit, aus den ver—
uLnnten Losungen die Fettsiduren mit Kalk auszufillen. Wir muBten
aedoch dabei feststellen, daB8 die ILdslichkeit der fettsauren Kalk-
salze noch zu gro8 ist bezw. die Konzentration zu klein ist, um
eine praktisch quantitative Abscheidung derselben zu erreichen.
Auch bei mehrmaligef Fdllung der Natriumsalze der Fottsduren mit
Kalk wurde keine restlose Ausféllung der Fettszuren erreicht. Zum
Beispiel erzielten wir bei eimer Lauge, die rund 10 g Fettséuren/1.

- enthielt, durch 2-malige Féllung mit einem hinrelchenden Kalkiiber-

schuB nur eine Ausféllung von 2,3 g Fettsauren, a, 8. also nur et-
via 23 %. Allordings zeigte sich bei der Untersuchung dieser auf’
diese Weise gewonnenen FPettsduren,-daB in erster Linie nur hoch51e—
denc Fcttsiuren ausgerdllt wordon warsn. Es wurden dabei 72, 2 %
von- 08 an aufwidrts gefunden. Eine wirtschaftliche Gewinnung auf i

—diese Weise kam jedoch nicht in' Betracht.

~ Desweitercen versuchten wir, PFettsduren durch Austreiben mit Kohlen-

séure, aus den angesauerten verdiinnten Losungen in Freiheit zZu
setzen. Wonn bei einer Temperatur von 95° der Kohlensaurestrom
durch die Ssureldsung hindurohtrat, konnten aus der Ausgangslauge, .

- e
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die wiedor otwa 10 g/1 onthielt, immerhin 3,6 g/l.= 36 % gowonnon -
werden. Auch hiurbei war. die Ausboute, d.h. die Gewinnungsmiglich-
¥Yelt zu goring; als daB sic wirtsohaftlich hitte durchgefithrt wor-
-den k®nnen, gzumal bel der Wallung mit Kalk als auch bei der Austrol-
bung mit Kohlensiiure auBerdon ‘erhoblicho Mengen Siurc eincsteils
zum Spalten dor Kalkealze, andercrscits zum Ansduern der L69ungon
bendtigt wurden.

XIch komme nunmohr dazu, das elgoentliche Vorfahr&; wie es bei uns

in Anwendung ist, gu crléutern. Wir priiften sundchst die Mdglich-
keit, die Fettsduron, nachdem diese in:-don Endlaugen durch Siduron r..
Z. B. Salzsdure odor Schwefolséurc, in Froiheit gosetzt worden

aind, durch Extraktion mit oinem gucigneton Lsungsmittel zu ge-
winnen. Eino allgomeine Anforderung an ‘das Lysungsmittol ist dio,
daB os praktisch keino Ldsliochkelt in Wasser besitzt, demit dic
Vorluste mit dom Abwasser in tragbaron Gremen bleidbon, da es sich
immorhin bei der Extraktion um erheobliche Wassermongen handelt. =
Als geaignetos Extraktionsmittel konntan wir z. B. Trichlorédthylen
oder auch das in dor Synthesoc solbst anfallende Leichtbonzin ver-
wendene Es gelingt dann durch dic Extraktion boi gouocignoter Wahl

der Bétriebsverhﬁltnisse, praktisch die goéamton Fottsduron in dom
Lﬁsungamittol angurelchern. Das fettsaurchaltigo Lésungsmittol kann
dann wiederum nach verschiecdencon Methoden asufgoarbelitet worden. Ent-
wedor gonnan die Foettsdurcn auf destillativeom Woge gewonnen worden,
wobei an des Lisungsmittel dic Bedingung zu stcllen ist, daB der
Siocdoendpunkt desselbeon untorhalb des Siedeboginns ‘der niedrigston .
zu gowinnenden Fottsdurcn liogt. Ein zvcitor Wog bestoht darin, daB
dicses fottsidurchaltige Extraktionsmittol mittls ciner Natronlaugo-
, wische von den Fotteduren befreit wifd. Die Natronlauge kann dann
mit Pettsiuren piaktisch‘bcliobig weit angercichert worden, aus
welchor die Fottsduron dann wieder durch Mineralssure .froi gemacht
worden. Der zwolte Wog erxrscheint auf den crston Blick ctwas umsténd-
licher. Wir haben uns Jjedoch aus varschiedenen Grunden fiir diesos
“Vorfahren entechicden:  Die Vorteils der ‘Gewinnung dor Fettssurcn T
durch einc Laugenwiische mus dcm Lisungsmittel - 1iegen darin, daB zu-
mindest in don Anlagoteilen, dic mit don\Lbsungsmittoln in Boruhrung
kommen, keine Korrosiopaangriffe»von sciton der Pettsburon zu- crwar—

ten sind, da das L¥sungsmittel praktisch kontinuiorlich wvon den
darin enthaltenen Fettsidurcn durch Alkali bofroit wird. Eine doestil- |
\ .
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lative Abtronnung dcf Fottsiduron auo dom- Extrektionsmittol witrde
auch an die Destillationsanlage orhebliche Anforderungen vesziiglich
der Forrosionsfestigkolt stollen. AuBordem ist es daboi notwendig,
auf oin genaucs und moglichst nicdrigos Siedcende des Extraktions—
mittols Wort zu legon, da dle niedrigston Fettsduron irmerhin oinon
Sicdepunkt wic z. B, Gio Bssigsdure von 118° aufwoiscn. Ein woito-
rer Naochtoil der dostillativen Abtronnung bestoht dorin, daB durch
dio Extraktion mit oinem Lsungsmittel auch noch gewisse Rostmengen
U1 aus der Lauge, dioc infolgoe der beschrénkten Schoidungsmiglichkeilt
in diescr onthalton sind, in die Fettsduron gelangon. Es wilrde dann
in don abdestillierton Fetitsiiurcon stets cin corheblichor Toil . Unver-
soifbares onthalten scin. Auch diese Unannehmlichkeit wird durch
KNoutralisation dor Fottsdurcn aue dem Lsungsmittol mit Hilfo von
Katronlauge vermiocden. ~

Untor Borilcksichtigung dlescer geschildorton Tatsachen haben wir deg-
halb die bei uns loufondeo Anlage etwa folgendermaficn crrichtotb: -

Die Endiaugcn der I., IX. und III. Stufe waerden genebenonfalls wmit
Hilfe ciner oinfachen Dosiorvorrichtung durch Schwofelsiurc bozw.
Salzsaurc bis zu eineu bostimmten pH-Wert, ctwa 6-5,5, arn:osdvort
und dean im kontinuicrlichen Botrieb mit dem in dor Synthecso sclbst
anfallenden Leichtbenzin extrahicrt. Dicses Loichtbonzin befindct
sich stots in cinom in sich ge¢S8chlosscnen Kroislauf. Zur Erzieiung
einer ausrcichenden Extrektion dos Wasscrs ist nur cine auBeror—
dentlich einfacho‘Apparatur'nbtwcndig, die praktisch nur awvs cinom
ischrohr und einem Scheidor bostoht. Das Gurch die Extraktions-—
vorrichtung hindurchgedriickto Extraktionsbenzin wird nach dor Ex—
traktion sofort noch durch eino Natronlauggwﬁsche godriickt, wio sic
fiir die normale Ieonzinlaugung tblickh ist, sodaB fUr dic Umwidlzung
des Bonzins ﬁberhanpﬁ nur coine Puuipe notwendig ist. ’

Dic Fatronlauge wird cbenfolls im Kroeislauf gefithrt und nach do} go-
wilnschten Anrcicherung mit Scifen ausgowbchsolt. Nach Auswechslung‘
der mit Katronscifen angorcicherten Natronlauge wird dicse nit B
“Behwicfoledure zersetzt, wobei sich dic Fottsdurcn, -a;: gl hmummeny -
in kongentricrtor Form vorliegen, als scharfo Schicht abtrconnen.

Die }oicht zu boflir~htende Paunlsionsbildung dos Benzins nit der
Soifenlisung kann durch kleoine Xunstgriffe restlos bohoerrscht wir-
den.
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Als eine intereasaAto Erscheinung der Extruktion der Abwisscr mit
Bonzin sei hier mitgeteilt, doB o8 duxroch gaoignote Wahl dos Vaor-
hiltnieses von Ablauge t Bensin mbglioch is%t, die Zusammensotzung
dor erhcltonon Fottsduron in gowisson Gronzon zu boeinflusson. Bel
hohom .BonziniiberschuB itbor die Ablaugomenge ist os mbglich, auch
dio niederon Fottsiuren, wio Easigstura, Proplonsiuro, restlos
gu oxtrehioron, wihrend boi niodrigon Bonziniiborschiisson dloso
wasscrldslichen Fottsduren ‘nur bis zu elnom gowigsen Grado mit
oxtrahiort worden. Da die nicdcron Fattséuron praktisch 4m Benzin
und im Wassor glcich gut 18slich sind, vortcilen sich diesc Fott-
sduron ontsprochend ihron. Vortoilungskoeffizionten auf Benzin und
- Lauge. Jo mohr Benzin ioh anwendo, éosto mohr wordo ich von diec-
scn Fottsdurcn- suswaschon konnen. Dieso Tatsacho kann man sich zu-
nutze machon, wenn man dio Fottsdurcn fir einon bestimmton Vorwen—
dungszwaok gowinnen will. Soll z. BE. aus bestimmton Griinden dor
Anteil der niodoron Fottsduron mbolichst kloin gohalton wordon,
8o wordo ich domontsprochend mit kloinen Bonzinmengon oxtrahicron. ™
Loge ich jodooh Wort darauf, simtlicho Fottsduron zu gewinnon, B0
wondo ich oben oinon cntsprochond grdforen Bonziniiborschuf an. Dic
boi uns im Boetriod mit vcrechicdonor Bonzinmongo crzioclton Fotte
saurozusammonsetzungen sind zum Belsplel folgendc. e

Boi oinem Fall I wurden auf oin Toil Lauge 0,5 Toile Bonzin ango-
wondt. Es ergad sich dabel, dal bis oinschlioBlich 04 nur 7,5 % ~
onthelton waren, wihrond dor Rest hohore Fottoduron waron. Boi

oinom Foll II, bei dom auf ein Teil Lauge 4 Teile 3Bonzin in Anwcn-
dung waron, wor dédr Antoil dex nicdoron Fottséuron bis oinschlloB—
lich 04 29,6 %. Bol Anwendung dazwischonlicegendeor Bonzinmengen la-

gon ouch dioc Antelle dor niedercn Fottsauron gwischen den angdégebo-
non Groénzen. - !

Men kann auch durch dicso FahrWulso dine getrcnnte Gowinnung von -
vornohmlioh hshoron und vorwicgcend nicedorcen Feottsduron orroichon,
‘wonn man mit 2 -gotrennton Extraktionsbon21nkroislaufon argoitot--"
dabol wourden.in dem Umlaufbonzin dor orston Extraktion vornehmlich
dic hohen Fottsiduron oxtrshiort, wihrend in demm zweliton Kreislauf
anschliocBond dio niedoron Fettsiéuren gowonnon wordon. Man kann auf
wdioSGQWOioo-mit zZwed. Extraktionsstufon odor auch bei cntsprochcnd
griforom Benginliberschu in' oinor Dxtraktionsstufo mﬁholos 95 T
dcr vorhandenen Fottsidurcn gcwinnon. ! -

'
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Abgolut botrachtot sind "divee Fottsiuromengon allerdings immor—
hin verhﬁltnismﬁsig klein, sioc machon aut die Gosamt-Primiirorzou~
gung nur 0,2-0,3 % cus, soda3 sic bei Botrpohtung oinor Gosamtan-
lzoge kaum ins Gewieht fallon. Wonn man ellordings dic auBcrordount-—
liche Knappheit dour Petteliuron boriicksichtigt und auBordem noch
bedenkt, das der Zusatz on Fottsduron fir bostimmte Fertigorzeug-—
nigsc oft vorhiltnismiédig niodrig ist, so wirad ersichtlich, daf
durcr die Gewinﬂﬁng auch dioscr kleinon Fottssuremengen oinc ganz
botrachtliche Mehrerzeugung an duraus horstollbaron Produkton
moglich wird.

Zun Schlud svi nooch bomorkt, def dic Gewinnung dicvscer Fottsdure-
aengen, auch dieser kleinsten Mengen, in jedem Falle wirtschaft-
lich durchgefithrt werdon konn, da die Anlagekosten und die Bo-
:dionungakosten derart niedrig sind, daB sie kaum ins Gewicht £21-
len. Bedienungspersonal ist proktisch tiberhaupt nicht notwendig,
daB die erforderlichen zwei Pumpen ohnc weiteres in einem anderen
Fumpenhaus mit untorgebracht werdoen kdnnen, wie es bel uns der
Fall ist. Die reinen Betriobskosten an SHure und Alkali liegen-
auch s80,. daB sic in leder Weise tresbar sind, woan-es acuch auf
den erston Blick so scheinen mochte, als ob der Aufwand an Ssuro
und Alkali entsprechend den grofen zu verﬁrboztenden Wessernengen
doch zu teuer wiirde. Zum Beispiel liegon bei uns die Botricbsmit-
telkosten der Anlaoge gro kg Fettsidure bei etwa 0,15‘~ 0,17 Rii.

Diese Keaston sina ohne weitores tragbar, da der Handelspreis fiir
Fettsdurcn von 010 an aufwirts bei otwa 0,74 Ri/kg liegt. Der Lin-—
teil der Fcttsauren von 010—020 liegt etwa zwischen 55-60 % der
gowonnenen Fettsiiurou.

die schon gesagt, aind die Anlagekosten nﬁBorordontlich nicdrig,
da wir fir die goeamtu Anlege normcles Eilson verwoandt haben. In
normalen Zeiten wilrde man wehrscheinlich die Rohrleitungen und
Scheider aus sdurebestiindigenm Material erstellen. Wir haben es
JeGoch vorgezogen, mit Rlicksicht auf die Schnelligkeit der Xer-
w:!;igsrtellung,weventuell‘-Kbrrosi_.onsangri-:ﬂfe—in——»Kauf»—-zu---nehmen---und-
gegebenenfalls einen Kritumer oder #hnliche Teile, die besonders
beaasprucht werden, ab und zZu auszuwechseln. Bisher haben w1r je-
‘doch keinerlei' schwerw1egende Korr061ousscharen Tes ts+e11en kon~—
nen. Fir die Fdrderung der angesauerton Lauge naben w1r eine

‘TiEné uit PreBstoffgehiuse in Benutaung.

'
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Ich kann demnaoh zusommenfassend sagen, da8 es mit nur kleinen
Mitteln in kurzer Zeit mdglioch ist, eine Anlage zu errichten,
die .es gestattet, die Fettsturen, die in den Neutralisationsab-
laugen der Dmokeynthese anfallen, . praktisoh restlos zu gewinnen
und demit auf diesem Gebiet alle Mbglichkeiten ausmohdpfen,
die die Fiaoher-Syntheee bletet.

gez. O hme .





