A

| ool (596
Kurzbez.: Abtrennung von Seifen aus Reaktionsgemischen, d&ie Kohlen-
wasserstoffe enthalten, mit hohem Alkohol-Wasser-Uberschuss

RUHRCHEMIE AKTIENGESELLSCHAFT Oberhausen-Holten, den 4.11.1942
Pat,-Abt, Hem/Bi/An/Roe. |
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Verfehren zur Abtrennung von Natronseifen aus kohlene
wasgerstoffhaltigen Seifengemischen

Die Gewinnung von Natronseifen aus Gemischen von Pett-
séuren mit Neutraldlen ( Kohlenwasserstoffen) kann bekannt-
lich durch Neutralisation der Fettsduren mit Alkalihydroxyden
oder ~Carbonsten mit nachfolgender Abtrennung der entstande-
nen Seifen in Form ihrer wisserigen oder alkoholischen L¥sun-
gen erfolgen. Eine Abtrennung des Neutralsls ldset sich durch
Jusatz von ¥agser und 10 ~ 15 ¢ Alkohol zum Zwecke der Emule
sionstrennung erreichen, wobel zwei Schichten entstehen, von
denen in der unteren Schicht die gebildete Natronseife ent-
halten ist. In der abgetrennten Seife bleibt jedoch durch
Emulsionsbil@ggg,eine grosge lMenge von Neutralol zuriick, des-

s wurde gvfunden, dass die durch ™asserzusatz ent-
stehende Seifenldsung nur wenig NeutrslSl aufrimmt, wenn men
bei dem Reektionsgemisch Seife-Neutralsl-Wasser-Alkohol jede
Spur von freiem Atzalkali ausschliesst. Schon wenn im Lo~
sungswasser nur 0,2 % freies NaOH vorhanden sind, enthdlt
die gewonnene Seife bereits 12 % unerwiinschte Neutraldle.
Bel einem NaOH-Gehalt von 5 % steigt der NeutralSlgehalt der
Seife sogar auf 28 %. Ein {berschuss von Soda oder Netriume
bicarbonat ist auf die Menge des in der wisserigen Seifenlis-
sung vorhandenen Neutraldls ohne Einfluss,

Neben der Abwesenheit von freien Alkalihydroxyden
let auch die Menge des zur Seifenabtrennung benutzten Was-
sers bazw, wisserigen Alkohols von Bedeutung., Bei Verwendung
geringer Vassermengen hdlt die Seifenemulsion in zunehmen-
dem Mef8e Neutraldle zuriick. Behendelt man beispielsweise
gur Trennung von je 1 000 g eines 10 % Natronseife enthal-
tenden Reaktlonsgemisches mit 250 cem Wasser, so hdlt die
ausgesalzene Seife 25 % Neutralsl zurlick. Bei Verwendung
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von 500 com Viasser beléduft sich der Neutralolgehslt noch auf
19 %. Auch bei einer Wassermenge von 1 000 cem enthélt die
Seife immer noch 5 % Leutralole. Erst durch Verwendung von
1200 ccm Wasser pro 1 000 g Reaxtionsgemisch lisst sich der
Neutraltdlgehalt der gbgeschiedenen Seife auf weniger als

3 % herabdriicken.

Das zur Herausnalme der entstandenen Seife verwende-
te Jesser erhdlt in bekannter Weise einen Zusetz von 10 -
15 ¢ ithylalkohol. Durch den Alkoholzusatz wird eine uner-
winschte “mulsionsbildung vermieden. Anstelle von Alkohol
konnen auch andere Stoffe mit schaumzerstsrenden Eigenschafe
ten verwendet werden. Durch den Wasserzusetz entstehen zwei
Flissigkeitescnichten, von Genen die obere aus Kohlenwesser-
stoffen (Neutralsl) besteht, wihrend sich Cerunter eine Sei-
fenltosung sbscheidet. Beide Schichten werden durch einen
Scheldetrichter oder andere geeignete Vorrichtungen vonein-
ander getrennt.

fug der Seifenldsung wird zundchst der Alkohol abe
destilliert. Danach versetzt man die heisse Losung mit einer
gusreichenden Menge von Xochsalz und lisst abkithlen, Hier-
bei gcheidet sich ein auf der Losung liegender Seifenkuchen
ab, Er wird von anheftender Fliissigkeit abgepresst und in der
tiblichen Weise getrocknet. Die erhaltcne trockene Seife ent-
hélt weniger als 3 % Neutralsl. Arbeitet men demgegeniiber
bei der Seifen-Isolierung mit widsserigen Losungen, die auch
nur spurenweise freie Alkalihydroxyde enthalten, dann lésst
sich der Neutralolgehalt auch nicht anndhernd bis auf diesen
Wert herabdriicken.

Aus dem nechstehenden Augfilhrungsbeispiel sind wei-
tere -inzelhciten ersichtlici.

Ausfﬁhrungsbeisgiel 1

Einem synthetisch gewonnenen Gemenge sus Natrongoifen
unc aliphatischen Kohlenwagserstoffen, bestehend aus ca.
25 kg Yatronseifen und ca. 30 kg Paraffinkohlenwesgserstoffen
Cio = Cpg Wurden 200 Liter Wasser und 40 Liter 50 %iger Lthyl-
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alkohol zugesetzt und das Gemisch danach noch weitere 10 Mi-
nuten lang gut durchgeriihrt. Hiereuf erwdrmtc man die Fliis-
sigkeit auf etwe 60°C, wobei zwei voneinaender scherf getremnn-
te Schichten entstanden, Die obere Schicht enthielt des vor-
handene Neutreldl und wurds abgetreant. Die untere Schicht
vestand aus einer wisserigeslkoholischen Seifenlésung, In
einem Destillierkessel wurde sie vca Alkohol befreit. Hier-
bei ergaben sich als Destillat 4U Liter wasseriger Alkohol,
der in den Verfehrenskreislauf zuriickkehrte.

Aus der elkoholfreien wisserigen Losung wurde die
Seife mit 10 kg Kochselz ausgesalzen. Nech 24 Stunden konnte
oin Seifenkuchen abgehoben werden, der von der anhaftenden
Salzlosung abgepresst und darauf getrocknet wurde. Men er-
hielt insgesemt 24 kg Rohseife, deren Geaalt an Neutralsl
sich auf nur 1,2 % belief.

anefilhirungsbeisgpiel 23

Man unterwerf 132 kg eines Gemisches sus Kohlenwas-
serstoffen und “ettalkoholen der ‘olekﬂigrdsse 014 - 019
( mittlere XNolekilgrdsse Cq. 2), das eine OH~-Zahl von 75 euf-
wies und 33,1 ¢ Pettalkohol: enthlelt, in en sich bekennter
Weise der Alkalischmelze, Aus dem hisrbel entgtehenden Regke-
tionsprodukt wurden ca. 55 kg der voraandenen Kohlenwasser-~
stoffe durch Destillation entfernt.

“er verblcibende Riickstand lieferte enndhernd 80 kg
Ronseife, welche in 360 1 Wasser und 40 1 vergéllienm Athyl-
;lkohol gelost und durch Einleitung von Kohlensdure auf
einen pH-Wert von 9,1 gebracht wurde. Hierauf liess man
¢ag Gemisch bis zur vollstandigen Kldrung stehen und zo0g
die klare Seifenlisung von dem dariiber stehenden Neutraldl
ab. Durch sussalzen wurder sus der Seifenlosung 65 kg Kern-
geife mit ca. 35 % Wasser gewonnen. Die Neutralisationszahl
der aus dieser Seife in Freiheit gesetzten Fettsduren belief
sich auf 209, wihrend die Hydroxylzehl bei Q lag. An Neutrale
61 wurden ca. 3C ig erhalten.

zur Linstellung des gewiinschten pH-Wertes konnen an-
stelle von Kohlensdure auch Fett- oder. Ifinerelsduren Verwen-
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dung Zinden.
Les erfindungsgemidsse Verfanren het sich besonders
bewshrt bei der Aufarbeitung von cdurch Aldehydoxydatioﬂ
sug Olefinkohlenwasserstoffen gewonnenen Fettsauren. Is ist
eber auch Tir Seifengemische geeignet, die auf dem Wege der
1kalischmelze erhalten werden.

Pa*entanspriiche

1.) Verfeharen zur Abtrennung von atronseifen aus
kohlenwasserstoffhaltigen Seifengemischen mit Hilfe von Was-
sor odsr wisserigen alkoholldsungen, d @ durch ge -
kennzeichnet , dsss die Seifenabtreniung eus al-
kelihydroxyifreien Reaktionsgemischen mit einer Wassermenge
oder wisserigen hlkoholmenge vergenommen Wirc, dis anndnernd
10 bis 15 mal grisser ist, als das Gewicht der abzutrennen-
ien Seife, ‘

2.) Verfahren nach s~nspruch 1 , aaduryrc h ge -~
Kenngzgeichnet , dass dem gur Seifenabtrennung ver-
wendeten Wasscr oder hlkoholgemisch schaumzersetzende Stoffe
zugesctzt warden.
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