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Der Erfinder hat beantragt, nicht genannt zu werden,

Markische Seifen-ndustrie in Witten

— — e . e —
Verlahren zur Abtrennung der unverseifburen Anteile aus varseiften

Koklenwasserstoff-Oxydationserzeugnissen s

—_—

Pateniiert 1m Deutscaen Reich vom 1. Atgust 10357 an

Datenterteilung bekanmigemacht am 257 Februar 1941

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur
Abtrennung der unverseifbaren Anteile aus
verseiften Koblenwasserstoff-Oxydationserzeng -
nissen durch Druckerhitzung dieser wnd an-
schliciende Expandierung, bei dem erfindungs-
gemifl die versprihtc Scife unter Anfrecht-
erhaltung der dabei gewounenen groBen Ober-
Hichen unter fortlaufender Weiterbehandlung
wie auf einem Transportband oder einer
Schnecke einer weiteren Destillation unter-
worfen wird.

Bei der Oxydation won Kohlenwasserstaffen
mittels Sauerstoffes, Loft oder Sauerstoff ab-
gebender Gase entsteht eine Reihc von Oxy-
dationserzeugnissen, wie Carbonsiuren, Alko-
hole, Aldchyde uw.dgl. Es ist nun fir die
Technik wichtig; dic Carbonsiuren von den
nicht verseifharen Oxydationserzeugnissen und
dem nicht angegriffenen Ausgangsstoff abzu-
irennen. Man geht xt diesemn Zweck meistens
so vor, dal man das Oxydationserzeugnis ver-
seift und das Unverseifte mit Exirakiionsmit-
teln herauslost. Ganz abgesehen davon, dafl
eine Benutzung von Extraktonsmitteln, rein
technisch gesehen, uperwiinschi ist, gelingt
es guch meist nicht, den Gehalt des aver-
seffbaren so weit herabzudriicken, wie es fiir
ein praktisches Arbeilen wiinschenswert ist.

Es ist auch schon eine Reihe von Verfahren
bekannt, hei denen ohne Anwendung von Fx-
traktionsmirteln gearbeitet und das Unverseif-
barc aus dem verseiften Oxydat durch Drestil-
lation gbgelrennt wird. Das Wesen dieser Ab.
destillationsverfabren besteht darin, dal das
verseifte Erzeugnis auf eine héhere Tempe-
ratur bel erhébitem Druck erhitzt wird, wor-
auf man die Masse sich expandieren 14Bt, wo-
bei das Unverseifte und das vorhandene Wasscr
abdempfen.

Hierbel wird so gearbeitet, daBl man die
wasserhaltigen Vierselfungsprodukie unter sol-
chemn Uberdruck, dall die Massen dawernd
fliissig bleiben, auf die Schmelztemperatur der
wasserfrelen Verseifungsprodukte erhitzt ynd
hieraut aus der Schmelze bel gleicher oder
erhahter Temperatur dle fliichiigen Bestand-
teile unter Verwendong des Druckes, gegebe-
nenfails im Vakuum oder wnter Zufithrung
von Wasserdainpf oder inerten Gasen, durch
Destillation aus der fliissigen Seifenschuelze
entfernt, da dic geschmolzene Seifenmasse so-
wohl zur Wirmeaufnahine als auch zwr Ent-
gasung an sich git beffhigt ist,

Der bei der Entspannung  entweichende
Wasserdampf befGrdert obendrein das Ah-
destillieren der flichtigen Bestundieile, . -
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Man hat ferner ohne besonders  Dohen
Dauck das verseifte Oxydat verspriiht. Auch
hierbei verdampfi das Unverseifbare, willi-
rend die Seife in mehr oder minder trockener
Ferm zuriickbleibt.

Es wurde nun crkami, dal es gweckmdBiy

ist, diese Avrbeiisprinzipe in der Weite aus-
rugestalten, dald zwel Verdampfungsverginge
hintereinandergeschaltet werden, wobel 1man
aber erfindungsgemils so vorzugelhen hat, dal
Sorge daliir zu tragen ist, das Dei der Ver-
sprithung  gewonnene  Zwischenerzeugnis in
diesem Zgstand zu crhalren und unter Aaf-
rechterhaltung der dabel entstelicnden grofien
Obertlichen  der Naclulestillation zu
werfen. Der beachtiiche techeische Liifekt,
der dadurch erreicht wird, nimlich ein Gehalt
un Unverseifbarem Im  Fertigerzeugnis  von
ualer 1% - in der Technik werden Werte
von @,2 bis 0,60y crreicht —, wird daduorch
erzielr, dalb man dic zuniichst erhitzte Scifen-
masse in bekapnwer Weise zuerst verspriiht,
wodurch sich grafie Oberflichen bilden, auvs
welchen das Unverseifbare abdestillieren kann.
Diese grofen Oberilichen werden aber in
der von der Hauptmasse des Unverseifbaren
befreiten Seife aufrechterhalten, im Gogen-
satz zu friiberen Arlelisweisen, bei dewen elne
Schmelrung wieder eintritt, so dall in der
zweiten Gruppe die Abdestillation des Unver-
seifbaren aus hochdispersen Seifen nunmehr
glatt vonstatien gehoen kann.

Die verspritite Seife wird evfindungsgemifs
hei der Nachdestillation unter Aufrechrerhal-
tung ikrer grofien Oherfliche weiterbefdedert,
woza man in der Technik Trauspurtbinder,
Schnecken oder ahnliche Einrichtungen ver-
wendet, Diese Arheitsweise bringt den grofien
Varteil mir sich, dai} man die Geschwindigkeir
des Bandes oder der Schnecke jeweils so be.
messen kann, dabl die letzten Anteils des Un-
verseifbaren geniigend Zeit haben, abzudestil-
licten, Wiirde man auf diese letzle Abdestil-
lation verzichten, so henfitigte man, vm auf
denselben niedrigen Gehalt an Unverseifbarem
21 kommen, verhiilinismiBig groPe Riome,
in die das Erzeugnis hineingespritht wird.

Prakiisch geht das Verfahren so vor sich,
daB das verseifte Oxydat auf eine Temperatur
von ctwa 220 bis 2607 erhitet wird, wobel
der Douck auf 4o bis foath steigt, Man JGt
die Masse nunmehr in einem beheizten Va-
kuumbchilter cxpandicren, webcel der grdlic
Teil des Unverseifbaren nnd das Wasser ver-
dampfen. Die Seife evstarre hierbei in fein
verietlter Form und f8llt, unter Awfrechierhal-
tung dieser so entstandenen grefen Oher-
fAiche, auf ein in dem Vakuumbehilter sich
bewegendes behoiztes Band odor in cine be-
heizte Schrecke, so dall uuter langsamer
Weiterbeférderong die letzten Anteile des Un-

mer- |

verseiflaren, gegebenenfalls unter Zugabe von
Pampf, abdestillivren kinuen. In dem Va-
Lkuumbebiiter ist also das Unverseifhbare in
der Masse nut noch se geriug, daf ein Schmel-
zen und Destillieren dieser geringen Kohlen-

‘wasserstoffmengen miglich ist, ohne daf} die

Scife als solche zum Schmelzen kommt. Das
ist aber eben nur dann méglich, wenn die ge-
ringen Mengen des Unverscifbaren nicht aus
viner kompakten Masse abdestilliers werden
miissen, sondern aus einer Masse mit grolen
Oberflichen. Zwm Schlufi fiilt die nun véllig
voin Unverscifbaren befreite Scife durch cine
Wechselvorlage ab, aus der sic aus dem Va-
kuumbehiilter in hekannter Weise herausge-
schleudert wird.

Dieser grofic und ialerst beachtliche tech-
nische Effekt wird mit Hilfe der neven Ar-
heirsweise dadurch erreicht, dald erfindungs-
gemily die erhitzic Rohmasse auf alle Fille
verspriln wird. So bilden sich grofic Ober-

‘Héchen, aus welchen die vnverseifbaren An-

teile abdestillieren kdnnen. Jdese grofen
Oberilichen verbleiben bel Durchfithrung der
neuen Arbeilsweise in der von der Haupt-
masse des Unverseifbaren befreiten Seife, so
dald in ciner zwelten Stufe die Abdestillation
der unverseifbarcu Anteile glatt voastatten
gehen kann.,

Aunsfiihrungsheispiel

100 kg cines verseiften Oxydativnserzeughis-
ses werden in einer geeigneten Vorrichtung
auf eine Temperatur von 250° erhitzt, wobei
der Druck anf ctwa 4o adi steigt. Durch ein
Entspanuungsveni] wird nmiwinehr das wasscr-
haltiye verseifte Oxydat in einem Vakuum-
behiitter der xpansion iiherlassen; hierbei
verdampfen 95% des Unverseifbaren. Das
Expansionsgeldld ist durch geeiguele Helzvor-
richrungen auf eine Temperatur von ctwa 250°
gebracht, Die von dem Haunptreil des Unver-
sefbaren befreite Scife 1814 auf cin Trans-
porthand, das mittels einer Strahlungsheizung
erhitzr ist. Auf diesem Band {auch Schnecke)
verdampfenr nun dic restlichen Anteile des
Unwverseifbaren, so dafl am Ende des Bandes
eine fast reine Seife abfillt. Sie fillt in eine
Vorlage, aus der sie von Feit zun Zeit heraus-
geschleust wird, Dic Scife wird gegebenen-
fails ohne weiteres verwandi, oder sie wird
in bekamnter Weise mit Mineralsiiure zer-
sclzt und Ist der Destillation fahig. Die Kenn-
zahlen einer so lergestellten Fettsiure sind:
Verseifungszahl =230, Shuresahl 227, Unver-
seifbares o,5%h.

PATENTANSPRUCE:

Verfaliren zur Abiresnung der unver-
seifbaren Antcile aus verseiften Kohlen-
wasserstoff-Oxydationserzengnissen  durch
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Drruckerhitzung diescr und anschlieRende
LExpandierung, dadurch gekennzeichnet,
daf die verspriihte und vom Hauptteil des
Unverseifbaren befreite Seife in fein ver-
teilter Form erstarrt und unter Aunfrechi-

3

ethaltung der dabel gewonnenen groBen
Oherflichen wunter fortlanfender Weiter-
hehandling wie uuf einem Transporthand
oder einer Schnecke weiner weiteren Destil-
lation unterworfen wird.
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