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_~"Verfahren zur Herstellung von Oxydationsprodukten aus hohermolekularen

Paraffinkohlenwasserstoffen

<

ey

Iy

——

8

Patentiert im Devtschen Reich vom 18, Juni 1636 an

Patenterteilung bekanntgemacht em T4. Mai 1942

Es wurde gefnnden, dab mean wechnisch be-
sonders’ wertvolle Oxydationspradukts auvs
hitherinolelnrlanen Paratfinkohlenwasserstoffen
gewinnen kann, wenn man die Oxydation nach
der yreiter unten geschilderten Vorhehandlung
unter Anwendung von Mangan-Alkali-Verbin-
dingen, dic das Mangan im Anion wnd das
Alkali als Kution enthalten, bei Temperatoren
von, etwa 8o bis 120° durchfiihri.  Geeignete
Katalysatorca sind beispielsweise Kalitum-, Na-
trium- und Ammoniumpermanganat, EKalinm-
oder Maotriwmmanganat bzw. nanganit oder
Kalimnmangancyanid, Die genannten Man-
gan-Alkali-Verbindungen kénnen ffir sich
aitein, in Mischung untereinander oder zusam-
men mit anderen Oxydationskatalysatoren, z B.
Manganacetat, sowie zusammen mit allkalisch
reagierenden Stoffen, wie Soda w dgl, Ver-
wendung finden. Sie werden den zn oxydie-
renden Kohlenwasserstoffen nur in verhdlinis-
meihiy geringer Menge zugefiigt; im allge-
meinen geniigen schon etwa 0,025 bis &,50%,
berechmet auf den angewandien Koblenwasser-
stoff.

Als oxydierend wirkende Gase kommen
Sauverstoff, Luft oder andere Sacerstoff ent-
haltende Gase in Beiracht, die evtl. noch ge-
ringe Mengen beschlewnigend wirkender Stoffe,

z. B. Stickoxyde, enthalten kinnen, Die Oxy-
dation.kann bei gewOhplichem, vermindertem
oder auch erhihtem Druck durchgefihrt wer-
den und verliuft trotz der angewandten niedri-
gen Temperatuven verhdltnismifdig rasch. Die
Zufithvung der oxydiercnd wirkenden Gase
erfolgt mweckmiBig durch Veorrichtungen oder
K#rper, die einc feine Verteilung der Gase
bewirken, & B. Sinterplatten, Filterkerzen,
Diisen oder Fiillkrper. Nach Beendigung der
Oxydation wird das Produkt in iiblicher Weise
verseift, worauf die unverseifbaren Bestand-
teile von den Seifen getrennt werden. Das
Mungan kann aus dem Unverseifbaven durch
Filiration wieder gewonnen werden.
Erfindungsgemil werden die Paraffin-
kohlenwasserstofle nach Zusatz des Kataly-
gators, aber noch vor der Einwirkung der
vxydierenden Gase eine Zeitlang auf hohere
Temperatusen, z. B. auf 1oc bis 200% vorteil-
haft unter Rithren crhitzt. Bei manchen Koh.
lenwasscrstoffen ist eine lEngere, z. B. mchrere
Stunden dauernde Vorbehandlmg dieser Arl
vorteilhaft. Die Vorbehandluag kamn im allge-
meinen wesentlich abgekiirzt werden, wenn
man den  Paraffinkohlonwasserstoffen  die
unverseifhaven Bestandteile eines vorhergehen-
den Ansatzes in Mengen von etwa 10 bis 5ol

#) Won dem Patentsncher dst als der Drfinder angrgeben seorden:
Dr. Enuil KNewneeke in Ludwigshofen-Oppau,

>

30

335

50

45

S0

55



721945

susetzt. In manchen Fillen geniigt es auch
schon, nur einen Teil der wu oxydievenden

" Kohlenwasserstoffe. evtl, pach Zusatz eincr
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geringen Menge der aus cinem fritheren An-
salz gewonnenen unverscilbaren Bestandieile,
mit den erwihnten Mangan-A]ka.'}i-\."erbind\m-
gen vorzubehandeln und den varbehandelren
Teil zusammen mit zicht behandeltemn Aus-
gangsmaterial der QOxydation zu unterwerfen.

Die auf die beschiriehene Weise gewonnenti
Oxydationsprodukie hasitzen eine bhelle Farbe
und liefern bei der Verseifung unmiticlbar
helle und geruchfreie Seifen, Aus lefzteren
gewinnt man hellc TFertsiuren, die sich gut
destillicren lassen.

Es ist hekanni, hahermolekulare Paratfin-
Loldenwasserstoffe bel Temperaturen unier
halb erya 123° in~Gegenwart von Z E. Ka-
liumpermanganat zu oxydiercn. Hiervon untez-
ccheidet sich das vorliegende Verfahren durch
dic geschildertc Vorbehandlung der Ausgangs-
stolle in Gegenwart der Katalysatoren,

Beispiel ¢

(oo Gewichisteile eines gelbbraunen Roh-
paraffins vom Sehmelzpynkt o werden -
sammen mit 0,18 Cewichtsteilen fein gepul-
vertem Kalismpermanganat und o035 (e
wichtsteilen. Atekali  unwer gutem Riihren
2 Stonden lang auf 1307 erhitzt. Sedann wird
die nuf etwa 100® abgekithlte Masse in das
in der Patentschrilt 626578~ beschriebens Oxy-
darionsgefal eingefiillt, woranf in die Mi
schung § Stunden lang bei ciner Temperatuy
von 116 bis 1137 Luft eingeblasen wird, Das
crhaltens Oxydationsprodukt ist nur schwach
gelb gefdrbi; es besitzt dic Siurezahl g3 und
die Verseifungszahl T52.

Aus diesern Produkt
kannter Weise cinc helle
Verseifungszahl 220 gewonnel, die nur o,1%%
petroliitherunli‘)sliche Bestandteile  enthilt
Durch Destillation dieser Fettsiure im Vakumum
orhilt man eine rein weibe Fettsiuve. die sich
5 B. gut [{ir die Herstellung von Seifen cignet.

wird in an sich be-
Fettsinre mit der

Beispivl 2

30 Gewichisteile eines aus dem Hydrie-
rungsprodukt von Braunkohle gewanmencn
Paraffing werden nach Zusatz von O 500 Ku-
lunpermanganat 2 Smmden lang auf 1667
crhitzt. Nach Filtration wird das behandelte
Puraffin mit 50 Gewichtsieilen des gleichen.
.ber nicht vorbehandelten Paraffins yarmischt
and rvischen 100 und 113’ durch Eimblasen
von Luft in feiner Verteilung uxydiett. Nach

ctwa 7!, Stunden erhiilt man ein Produkt,

[{TLA e

das cine Siurczahl von 81 besitzt und das
bei der iiblichen Aufarbeitung helle Scifen mit
guter Waschwirkung liefert.

Beispiel 3

Eine Mischung aus 30 Gewichisteilen
Weichiparaffin und 5¢ Gewichtsteilen des beim
Arbeiten gemify Beispiel 2 crhaltencn unver-
seifbaren Oxydationsproduktes wird mit 0,108%0
Kaliumimanganat und 0,03 o Ammoniumper-
manganat yersetzt und sodann zundchst ebwa
1o Minuten Jang bei 128 bis « 30° erhint und
hierauf 6 Stunden lang bei 138 bis 120° mit
Luft oxydiert.

Man erhilt anf diese Weise ein helles Oxy-
dationsprodukt mit der Sawrezahl g1 und dex
Verseifungszahl 145. Nach Abtrepnung  der
auverseifbaren Bestandteile von dem Oxyda-
tionsprodukt erhilt man eine helle Scife mit
guter Waschwirkung.

Beispiel 4

In vin senkreeht stehendes Rohr yon 22 m
Linge, das mit Fillkbrpern, z. B. Ringen aus
V 2 A-Srahl, gefiillt ist, 1dBt man von cben
her ein synthetisch aas Kohlenoxyd und Was-
sorstoff gewonnenes paraffinaTtiges Produk:
-om Schmelzpunkt 327, das mit 0,156 Ka-
lnmpermanganat bef etwa 150° vorbehandelt
und anschlieBend durch kurze Behundbung mit
Luft bis zu einer Siarezahl § anoxydiert ist,
langsam einflieBen.  Das Ausgangsmaterial
durchliuft das Rohr bei einer Temperatur voil
erwn 1707 wobel Luit im Gleichsirom durch
das Rohr gefthrt wird. Das unten ahfiieBende
Oxydationsprodukt Lesitzt eine SHurezabl von
27 und eine Verscilungszahl von 473 £S kann
unmitteibar oder nach welterex Oxydation
durch nochmalige Behandlung nit Loft is
gleicher Weise in Siuren und unverseifbare
Bestandteile aufgearbeitet werden.

PATENTANSPRUGIH:

Varfahpen 7ur Herstellung yon Oxvda-
tionsprodulten  aus hithermalckularen
Paralfinkohlenwasserstoffen, daduzch ge-
kennzeichoet, dalh man die zu oxydierenden
Parntfinkchlenwasserstotie oder einen Teil
davon vor der Oxydation nach Zusatz von
katalytischen Mengen an Mangan-Alkali-
Verbindungen, die das Mangan im Anion
und das Alkali als Kation enthalten, einige
Zeitlang anf Temperaturen wvischen etwa
100 ung 200° erhitzr und alsdann die Osy-
dailon bei Temperaturen von etwa 8o bis
120" in Gegenwart der genannicn Kataly-
satoren vornimmt.
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