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Verfchren gur Trenuung von Gemischen aus Schwefelszureestern
von hohermolekularea Kohlenwasserstoffen einerseits und Pa-
raffinkohlenwascerstoffon andererseits

——

(Zusetz zur ~ateatanmeldung R 116 698 IVd/1l20)

Gegenstand der Hauntanmeldung ist zine Trennung von
Gemisohen, bestehend zus den Alkali- oder Ardalkalisalzen der
Schwefelsdurecester hchermolekularer Kohlenwasserstoffe, vornehmlich
golcher mit der MolekiilgroBe C,, bis C,y, und Paraffinkohlenwasser~
stoffen in Gegeawart von wenig Wasser durch kontinuierliche Extrak-
tion mit niedrigsiedenden organischen Losungsmitteln bei Temperatu-
ren von 20 bis 40°, Hierbei exfolgt die Ueberfithrung der Ester in
ihre Alkalisalze zweckm#Big durch Zugabe von hdéchstkonzentrierter
Alkalilauge, beispielsweise solcher von 65 bis 75 % zum Gemisch.
Die in wissriger Losung momentan und stiirmisoh verlaufende exotherms
Neutralisationsreaktion bediugt das Vorhandensein umfangreicher
Kiihlvorrichtungen, um ein zu starkes Ansteigan der Temperatur und
danit diz Erreichung der Gzfahresnzone der Zersetzung der gebildeten
Schwefelsdureester Jederzeit abfangen zu konnsn.

Es wurde nun die {iserraschende Feststellung gemacht, da8
es wlt groRer Leichtigkeit gelingt, bei Verwendung von festem Alkae
lihydrat die Neutralisationstemperatur in den wiinschenswertesn
Grenzen zu halten, wenn das Alkalihydrat in praktisch wasserfreier,
feinstgepulverter Form zur Anwendung gebracht wird. ZweckméBig wird
das Alkalihydrat zuvor kurzzeitig auf Temperaturen von 350 bis 4500
erhitzt, nach der Wiederabkilhlung fein gepulvert und darsuf die
Neutralisation der sauren Schwefelsiureester im Laufe von 1 bis 1¥2
Stunden durchgefiihrt. Dadurch, daf die Umsetzung der Ester mit dem
Alkali nunmehr in praktisch wascerfreiem Medium erfolgt ~ es ist nur
das Wagser vorhanden, das nach der Gleichung NaOH + HXSQ, =
NeXS0, + H20 eatsteht, wobei X ein Kohlenwasserstoffmolekiil dar-
stellt, -~ wird die Heftigkeit der Reaktion so gemildert bzw. diese
80 verlangsamt, daR die bei Anwendung konzentrierter Laugen notwene
digen KiihlmaBnahmen auf ein MindestmaB reduziert werden konnen.
Ferner ist die Gefahr der lokalen Ueberhitzung, die beil Neutralisa~
tion mit koazentriecrter Laugs stets vorhanden ist, praktisch
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beseitigt., Ein weiterer Vorteil des erfindungsgeméfen Verfahrons
besteht darin, dag bei Verwsndung von wasgerfreiem Alkalihydrat

der Wassergehalt der Fertigprodukte von rund 10 auf 2 big 4 % her-
abgesctzt wird,

Die erfindungsgemiRe Arbeitsweise wird durch das nach~
stehende Ausfithrungsbeispiel erldutort,

Ausfﬁhruggsbeispigl

1500 com einer Kreislaufbenzinfraktion (Siedelage 210 bis
3409, Olefingehalt 23 % und Gohalg an Alkoholen 8 %) wurden auf
+ 2° gekiihlt und langsam innorhalb 2 Minuten zu ¢inem ebenfalls
auf + 20 gekihlten Gemisch, bestehend aus 120 ccm Sohwefelsture mit
18 % SO3 und 500 cem paraffinischem Restprodukt aus vorherigen
Sulfonisrungen, hinzugegeben, Bs wurde 15 Minuten mechanisch weitap-
gerihrt, wobei durch Auflcn- und Inncnkithlung dafiir gesorgt wurde,
daB dic Temperatur im Raktionsgemisch 5° nicht Ubsrsteigt. Nach
dieser Zoit wurden zum R.:akbionsprodukt 120 & NaOH, das vorher 30
Minuten auf 420° erhitzt und wieder auf Zimmertemperatur gebracht
war, hinzugefiigh. Um eine zy starke Bildung von Carbonat beim Er-
hitzen zu vermeiden, ist esg zweokmdfig, in einer Inertgasatmosphire,
z.B. Stickstoff, zu arbeiten. Zwecks besseren Umsatzes wurde das
NaOH in einer Mithle fein zerkleinert, Die Neutralisation arfolgte
in einem RithrgefdB, das nach auflen einen Wassermantel egaB, Sie war
nach 90 Minuten beendet,

Das erhaltene Produkt wuide in elaem Extraktionsaprarat
mehrere Stunden gwecks Entfernung aicht umgesetzten Restparaffins
wit Hexan extrahiert. Die Sulfonate hinterblieben als hellbraune
Masse von der Konsistenz eines dicken Sirups, Der Wassergehalt des

Produkts betrug 4 %. Es wurde eloe Ausbeute von 93 % der Theorie
erhalten. v

Bei Anwendung von 170 g KOH an Stelle von 120 g NaOH, die
gleichfalls vorher auf 420° erhitzt wurden, wurde ebenfalls eine
Ausbeute von 93 % erhalten.
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Patentanspruch

Weitere Ausbildung des Verfahrens nach Patent ..,,..
(Patentanmeldung R 116 698 IVd/120) zur Trennung von Gemischen
aus Schwefelsdureestern von hohermolekularen Kohlenwasserstoffen,
vornehmlich der MolekiilgroRe 012 bis Cao,‘und Paraffinkohlenwss-
serstoffen, wobei dag Gemisch nach den Neutralisieren dep Ester
Wit héchstkonzentrierter Alkalilauge diner kontinuierlichen
Extraktion mit geringen Mangen vun niedrigsiedenden organischen
Losungsmitteln zwischen 20 uhq 40° unterworfen wird, 4 a -
durch gekenn Zelchne t, daB die Neutralisation
mit weitgahend wasserfreienm, feinstgepul vertom Alkalihydrat, das
gegebenenfalls vorher ayf 350 bis 450° erhitzt und anschlieRend
wicder auf Raumtemperatur (etwa 20°) abgekiihlt wird, erfolgt,

RUHRCHEMIE AKTTENGESELLSCHAFT





