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Vekfahren zur Gewinnung von Carbonsduren oder derer,
Derivaten aus alkelischen Laugungskonzentraten
i
i
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Dii(bei der katalytischen Kohlenoxydhydrierung anfallendcn
rohen Kohlenwaeserstoffgemische werden durch alkalische Wa-
schuné-von darin vorhandenen Carbonsiuren befreit., Fine der-
artigqéalkalisohe Leugung kenn nach Patent ..,. ( Anmeldung

R 115143 IVs/12 o) mit konzentrierten Alkalildsungen im
 Kreislghf ausgetiiirt werden. In diesen Fall erhiélt man alka-
lisché wonzentrate von pastenformiger Beschaffenhéit, die nee
ben ve&§eiften Fettsturen und Wasser auch grissere Mengen
von Ko?henwasserstoffen gowie Alkohole und Lster enfhaltcn.

Az

?%e unverseifberen Ant.ile (Neutralcle) miissen mnoglichst
weltgehend entfernt werden, wenn man Seifen oder moglichst
reine %éttséuren gewinnen will., Nach dem Patent ... ( Anmel-
dung Rgilo 735 IVe/23 e) kenn men die Trennung mit Wasser und
salkohoken vornehm.n, wébei man widgserige Seifenlosungen cr-
hdlt,  ie rén aussduern oder eindampfen muss. Erfindungsge~
L&ss lfﬁsen sich durch eine zweckmiissige und bisher nicht
verwenj%tn {umbination bekannter Massnahmen aus alkalischen
Konzenﬁﬁaten in gunz iberraschender Weise einwandfreie und in
gcruchﬁf her Beziehung voll beffiedigende Seifen oder Fettsdu~
ren gem;ignen.

ﬁh& Beseltigung des freien Alkalis werden Gem alkali-
schen ; %zentrat zundchet Carbonsduren zugesetzt, die sich
gus demt Konzentrat selbet gewinnen lassen. Auf diese Weige
vermeiél? nen, dess fremde Sduren in das Material hineinkome
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nen undi drzielt eine vollkommene Ausnutzung des vorhandencn
Alkaliéiibie zugesetzten rohen Fettsduren werden in einem ge-
trennté%iArbeitsgang aus einer vorher abgezweigten Yenge des

alkaliQfﬁen Lonzentrats durch Ansduern gewonnen.
4

Q“ﬁindungsgeméss wird die neutralisierte Musse nunmechr
erhitzﬁ ihus der geschmolzenen, kein freics Alkali enthelten-
den Mee,d werden dabei Newtraldle und Fasser ausgetrieben. Da
das Veﬁd%ltnis von Wesser zu 01 in der geschmolzen=n Masse
etwa wiﬁjl ¢ 1 ist, bei eincr Wesserdampfdestillation jedoch
der Was'e&anteil etwa drei mal so hoch ist wic das mitgerissc-~
ne (1, 3@ 9:t2% man zweelmiéssig im oberen Teil des Schmelge
-2 -



-2 - Tan
kesgels P bschdampf zu, Hierbei wird des vorhandcne Neutraldl
bereits i Melten Umfang entfernt., Der eingelcitete Frisch-
danpf und,_cr aus dergausgetriebene Wasserdampf werden konden-
siert, wo‘di sich des iibcrgegangene Neutraldl als obere
Schicht %jcheldet Nach Beendigung der Dampfbehandlung er-
hitzt man die Masse bis auf ennuh.rnd 120°C. Hierbei entwei-
chen nochqéls 01- und Wasserdémpfu.

i
Nun wird die Massc vurdilst odir durch abkihlung zum ir-
starren géb

%

racht und mit Hilfe mechanischer Zerkleintrungs-
dglichst weitgehend aufgeteilt. Die zerkleincric

fe eine crheblich vergrdsserte Oberfléche aufwei-
fird danach etwa 20 Stundcn mit erwérmter Luft be-
handelt, déren Temperatur zwischen 120 und 180° gehalten wird.
Nach Buenélgung der Luftbehendlung erhdlt man eine Seife, dic
nur noch @grlngc Mengen von Unverscifbarem aufweist und preak-
tisch geréﬁhlos ist. Gegeben.nfalls werden Aufteilung und
Luftbehandlung mehrmals wiedcrholt.

vorgénge
Masse, wecl
sen solly

Durc iBehundlung mit Mincrals&uren kann mun aus der ge-
wonnenen éifu in der iiblichen Weise freic Carbonsiuren ge-
winnen, dqé zur weiteren Reinigunyg frektioniert oder in Pett-
sduren un%szyfettséuren zerlegt werden konnen.

fre Linzelhciten sind aus dem nachstchenden Ausfith-
rungsbeisfiel ersichtlich,

ﬂjbeispiel:
§!

Yin §grch wiederholte alkalische Waschung von zwischen
160 - 340%C siedenden rohen Syntheseprodukten der ketelyti-
schen Kohjénoxydhydricrung erhaltenes elkalisches Konzentrat,
das beispiclsweise nach dem Verfahren der Petentanmcldung
R 115 143 %Va/120 gewonnen war, wies folgende Zusammensctzung
auf? 30 % wasser, 20 % Fettsduren (C -016), 35 % Kohlenwes-
serstoffc¢*6 % hlkoholc (08—015) 5 % Ester und 4 % Asche.
Von diescd|Produkt brachte men 750 kg in einen 2 000 1 fas-
senden, mﬁé Dampfschlange verschenen Schmelzkessel. Gleich-
zeitig se%ite men 60 kg einer Rohfcttsiure zu, die eine Sau-
rezahl voq 110, eine Verseifungszahl von 120 und einc¢ Hydro-

Ausfiihy

xylzahl vQﬁ 60 aufwics. Dicse Roufettsdure war aus einer zu-
satzllchuﬁlm,nge der erwdlinten clkelischen Konzentrocte vor-
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ner mit Schwgﬁelsﬁure gbgeschieden worden.

Die aus&dem alkalischen Konzentrat und der zugesetztgn
Rohfettséurqibestehende Mischung wurde suf 100°¢ erhitat
reichender Durchribrung zusammonguschm01Zun.
*htweichenden.Dﬁmpfe kondensierte man. Bei dcr

jitzung der Masse wurden dcm oberen Reum dcs Schmelz-
kessels in 5tngsamem Strom gleichzeitig gtindlich ca. 40 kg

Frigchdampf ;[ Us5 = 2 ati) zuzefilrt.

Dic hierbel;
weiteren Erk:

Das anjéllende Kondenset enthielt 20 - 30 % Neutraldl.
Tnnerhalb ¥$n 24 Stunden wurden insgesant 250 1 Neutraldl
und ungetidy 1 000 1 Kondenswasser abgetricbun, Das 01 hatte
cine Dicltivon 0,752 (20°6) eine Saurezehl VOO 0, cine Ver-
seifungsza%l yon 3 und eine Hydroxylzahl von 41. Das nondens-
wagser stagmte 2U annshernd 100 Liter aus dcm behandolien
Konzentratf wahrend 900 Liter els nusatzdampt eingefihrt wa-
TEN. Gegeéiﬁnde der Wasserdempfdestillation sank der Neutral~
olgehalt Qrs Kondensatas auf ennéhernd 10 %

Nachhder ynterbrechug der ;usdtzlichen pampfzufuhr
gteigertyjmen die pemperatur 46T gehmelze im Laufe von weits~
ren 10 Stinden guf enndhernd 120°¢. Hierbel crgeben sich noch-

mals 50 Thter Neutrelol und 125 Liter KondunswasssTs

Dieé&chmelze wurde dersuf &us dem Kessel abgulassen und
in Bléckf gegossen, die men nach susreichender Abkiinlung in
erstarrt@m 7ustande gurch Schneid- und gchabvorginge welt=
gehend z?rkleinerte ( pilicrte). pic fein gerteilte Masse
wurde 20£Stunden lang mit crwarnter Lufd behendclt, deren
Temperatfr sich annahernd auf 16000 belief. Wahrend dicser
Luftbehedadlung nahm der Genalt an unverseifbaren pustandtel-
1n Nqutrslol) big auf annshernd 3 % ab, wihrend vor 4er

4 etwa .
Tuftbehgndlung noch~L5 % Neutraldl yorhanden waren.

Da% crheltenc Endprodukt war prektisch geruchlios und
licferye pei der DBehandlung mit Mineralsd@uren ( z.3. mit
schwefdlagure) ein techniseh reincs settsaurcgenisciy das

aic Mofekilgrossen 0g-0y CHtnIELS na folgende Kennzehlen
sutwichs Dichte = 0,901 ( 20°¢,) Siurczahl = 290, V.rscifungs-
zehl =} 295, Hydroxylzehl = 6.
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Verfayren sur Gewinnung von Carbonséurcn oder deren
Deriveton ggs den beim Behendeln von Primérprodukten der
Koklenoxydhpdri. rung mit wésserigen Llkalilaugen nach dem
Patunt ' ( .ameldung R 115 143 Iva/12 o) erhdltlichen
gcifenkonzgintratin, dgadurch g« kennszceilc ho-
nct d§ss aundchst das freie slkali in dea Konzentraten
gurch 7ugdpe von &us diegen hergosteliten Rolicarbonsaurcn |

S

nautralisi&rt wird, wonach jes Gemiseh geschmolzen und durch
!

Destillatifpn, gcgubdnenfalls unter Zugabe von wWesserdampf,

von Wasschf und der Hzuptmenge des Unverscifbsren pefreit wirad,

wogeg n ddr Rest. dcs Unverscifberen aus der grossobcrfléchig
gufgeteillon rcsse mittels .rhitzrer Gase odcr Démpfe, wie
Luft, Waékcrdampf, Verbrennungsgasen oder dcrgliy und/oder

unter anw;ndung von Vakuul cuggrtrichen wird.
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