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I. G. Farbenindustrie AG. in Frankfurt Mam
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Verfahren zur Herstellung von Oxy&auonserzeugmssen, wie Carbonsauren. Alkohulen
und sholichen Stoffen e

s

Patentiert im Deutschen Reich vom 14 Janugr 1930 an

Patenteriefiung bekanntgemacht am 26, August 1043

GemiiB § 2z Abs. 1 der Verordnung vom 20, Juli 1940 ist die Erklérung abgegeben worden,
da8 sich der Schutz atf das Protolktorat Bohmen und Mihren ersirecken soll

Es ist schon vorgeschlagen worden, die
durch katalytische Reduktion von Koblen-
oxyden mit Wasserstoff erhildichen hher
molekilaren aliphatischen ohlenwasserstoife,
inshesondere die oberhalb zuo™ b1edenden
Anteile, mit Luft zu héker molckaiaren Car-
bonsaur(.n, Alkoholen usw. zu oxydieren. Bei
der Aufarbeitung der Oxydationserzeugnisse
werden Carbonsiuren von heller Farbe, er-
halten, die Scifen mit gutem Wasch- and
Schaumvermégen liefern. Die Carbonsiiuren
kéunen auch zur Herstellung von syniheti-
schén Fetten benutzt werden., Die erhaltenen
Fette und Scifar sind jedoch in gewisser
Hinsichit den patiiclichen Fetten bzw, den dar-
aus herpestellten Seifen nicht vo!hg gleich-
wertig.

Seifen, die aug sofchen Fettsiuren hergu
stedlt w unden, hinterlassen beim Waschen aﬁf
der Haui einen ziemlich unangenehmen Ge-
ruch, der erst einige Zeit riach dem Waschen
auftritt, dann aber lange auf der Hant haften
bleitt und durch Parfiims nicht zu {iberdecken
ist. Bei der Verfiitterung von Fetteh, die aus
solchen Fettsiuren hergestellt wurden, iritt
im. Harn eine erhohte Menge von Htherléis-
lichen Bestandtetlen auf, ein Zeichen dafiir,
daf der Stoffwechsel nach Verfiitierung
solcher Tette nicht als normal bezeichnet
werden kann, Diese Mingel treten auch dann
awf, wenn die Fettsiuren vor ihrer Ver-
atheitung zu Seifen oder F»tten sorgfiitig
destilliert werden und wenmn sie den fiir syn-
thetische Fetisduren aug dem Schrifttum be-
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fannten Reinigungsmethoden unterworfest
werden.

Es warde nun gefusnden, dafl fir diese
Mingel die in den Hydricrungsprodilkten des
Koblenoxyds vorhzndensn verzweigthettigen
K ohlenwazserstoiie versniwortlich sind, und
daf diese Mingel beseitigt weorden kbunen,

wenn man die Eohlenwasserstofigemische vor |

der Oxydation in an sich bekannter Weise
von verzweigtkettigen Aaieilen vollig oder
méglichst wettgehiend befreit,

Dies erfolgt in der Weiss, dall man
die Fohlemwasserstoifpemische mit solchen
Lasungsmilteln, hehandelt, die die gerad-
ketiigen [Kohlenwasserstoffe in der Kalte
sicht oder nur wenig I8sen. Als gueignete
Lasungsmittel seien z. B, Butylalkobol, Ace-
ton, Methylithylketon, Ather, Benzin, Tetra-
chiorkohlensioff, Dicitorathylen, 8, §-Dichlor-
diathyfiiher, Trichlodithylen, Tetrachlor-
sthan und Chiorhenzol genanat., Auch Ce-
mische dieser LAsungsmittel, z. B. Gemische
ans Aceton und Benzol, kénnen benutzt wer-
dem. Mitunter kounen hietfiir auch Propan,
Butan oder Schwefeldioxyd und Hhnliche,
leicht zu verlilssigende gasfirmige Stoffe in
fiisgiger Form angewandt werden. '

Tn machen Fillen kdmnen den Lésungs-
mitteln auch Stoffe, die als  eigentliches
Lésungsmitte! nicht in Betracht kommen, die
aber die [6senden Eigenschaften der Lisungs-
initlel oder die Form der susgeschiedenen
Kohlenwasserstoffe beeinflussen, z. B, Glykol-
Ather oder alkylierie Naphthaline, zugesctzi
werden. Man kann z. B. das Verfahren so
ausfithren, -daf man die Aunsgangskohlen-
wasserstoffe bei erhidhter Temperatur in dem

L.8sungsmittel 16st und hierauf abkiihlt, wo- |

bei die geradkettigen Kohlenwasscrstoffe ab-
geschieden werden. Durch Abschiendern oder
Absaugen werden diese von der Fliissigkeit
abgetrenmnt und erforderlichenfails durch Er-

wirnten yvon noch anhaftenden Losungsmitteln:

beltreit.

Nach der Abtrennung der ansgeschiedenen
Kohlenwasserstoffe wird aus den Edsungen
das Losungsmittel durch Abdestilieren wie-
der gewonsen; es kann ernent fiir dic Tren-
nung benutzt werden. Als Riickstand echdlt
mai je nach Art der Kohlenwasserstoffe ein
fliges oder testes Erzeugnis, das zum grofien
Teil aus verzweigtketiigen Kohlenwasser-
stoffen besteht und als soiches oder im Ge-
misch mit anderenn Stoffen filr verschieden-
artige technische Zwecke benutzt werden
kanm.

Das Verfahren kann auch so ausyefihrt
werden, daf man dic Ausgangskohlenwasser-
stoffe mit Lisungsmitteln behandelt, die auth
bei mifiig erhdhter Temperdtur die gerad-
kettigen Kohleuwasserstoffe nicht 15sen. Hier-
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ity cignen sich z, B. niedrigmolekulare Al-
kohole, wic Methyl- oder Athylalkohol, die
gepchenenfalls noch mit getingen Mengen
Wasser, heispielsweise 1 big 3%, versetzt
sind. Man arboitet hicr heispisisweise so, dab
man die zn hehandelnden Kohlenwasserstoff-
gemische mit dem Alkokof auf Temperaturen
wenig oberhalb des Schmelcpunktes der

- Kohlenwasserstoffe ¢rwiarmt and gut durch-
riihrt und nach einigem Stehcn die al-

kouclische Schicht, die die verzweigtkettigen
Kohlenwasserstoffe enthiilt, von der Kohlen-
wagserstoffschicht trennt. Digse Arbeitsweise
kam: auch in durchilaufendem Betrieb ans-
geflibrt werden.

Wachsartige harte Ausgangskohlenwasser-
stoffgemische kann man in zerkieinertem Zu-

stand bei pewthnlicher Temperatur mit

Lisungsinitteln, die die geradkettigen Kohien-
wasserstoffe nicht oder Fast nicht, dagegen
dieverzweigtkettigenKohlenwasserstoffe Jeicht
lésen, behandeln und so die Abtrenmung der
verzweigtkettigen Kohlenwasserstoffe aus-
fithren.

In vielen Fillen ist es vorteilhafi, die
Kohlenwasserstoftgemische, besonders wenn
sie aus Kohlenwassersioffen von sehr ver-
schiedener Molckulargrofie bestehen, zunichst
dureh Destillation 2u zetlegen und die dabei
erhaltcoen Anieile fiir sick zu behandeln,

Dic erhaltenen, von verzweigthettigen
Kohlenwasserstoffen. vollig oder weitgehend
hefreiten héher molekularen Kohlenwasser-
stoffgemische werden dann wie fthlich mit
Sauerstoff oder Sauersioff enthaltenden
Gasen oxydiert. Man erhili dabei Oxy-
dationserzengnisse, aus denen sich durch die
Gbliche Aufarbeitung helle und peruchireie

Fattsduren und Seifen und durch Verestern.

mit mehrwesttrigen Alkoholen, insbesondere
Glycerin, einwandfreie Ester erhalten lassen.

Ts ist hekannt, dzB man auch die bei der
Hydrierung vos Kohlenoxyd erhiitlichen
Paraffingemische in der fir die Paraffin-
oxydation bekannten Welse zu Fettsfuren

oxydieren kann, Dazbei wurde irrtiimlicher-.

weise angenommen, daf die Koblenoxyd-
hydrierungserzengnisse hanptsidchlich aus ge-
radkettigen Paraffinkchlenwasserstoffen be-
stiinden, und daB man jedenfalls bei ihrer
Oxydation im wesentlichen geradkettige Feit-
siuren erhielte. Tatsfichlich enthalten sber
die bei der Kohienoxydhydrierung erbilt-
lichen Paraffingemische stets je nach der Art
der Herstellung etwa 10 bis 504" verzweigte
Anteile, und hei deren Oxydation erfolgt der
Angriff des Saterstoffs michy, wie man etwa
hitte vermuten kinunen, an den Verzweigangs-
stellen upter Bildung geradkettiger Fett-
siuren, Sondern derart, daB auch verzweigt-
kettige Fettsiiuren entsteiren, dic die oben er-
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- etwa a° abgekithlt, wohel sich
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wihnten Nachteile besitzen, Es war dusch-
ans nicht seibstverstdndlich, dafl man wert-
volle und in jeder Hinsicht befriedigende
Fettsiuren erhiilt, wenn maa die Kohlenoxyd-
hydrierungserzeugnisse yor der Oxydation
in an sich hokannter Weise durch Behand-
lung mit Losungsmitteln von verzweigthetti-
zen Antcilen befreit. :
Beispiel 1

Hin durch katalytische Reduktion wvom
Kohfenpxyd mit Wasserstoff gewonnenes
Paraffin (Erstarrungpunkt 32°) wird mit
Aceton im Verhitnis 1 :3 gemischt, woraof
man S0 lange erwirmt, big vdllige Losung
cingetreten ist. Die Lsung wird dann auf
' die geradlzet-
tigen Paraffine abscheiden, Diese werden
von der Loésung ahgeschlendert, dann mit
Aceton gewaschen und hierauf durch B
wirmen von aihaftenden Aceton befreit. Man
erhilt so ans 100 Teilen des als Ausgangsstoff
benurzten Paraffins 63 Teile geradkettiges
TParaffin, Aus der Acetonldsung gewinnt man
nach dem Abdestellieren deg Acetons 37 Teile
einer dligen Fliissigkeit, die die verzweigi-
kettigen Eohlenwasserstoffe enthiit.

Die geradkettigen Paraifine werden dann
rach dem Verfahren des Patents 26 787 mit
Tuft oxydiert. Man erhilt in guter Ansbente
ein Oxydationserzengnis, aus dem sich Seifen
gewinnen lasscn, die ein gutes Schaum- tmd
Waschvermdgen und einen einwandfreien Ge-
ruch besitzen, :

Beispiel 2

Ein durch katalytische Reduktion von
Kohlenoxyd mit Wasscrstoff unter gewdin-
Jichem Druck erhaltemcs Kohlenwasserstofi-
cemisch (Erstarrungpunkt 38°) wird durch
Testillation unter vermindertem  Druck in
zwolf verschiedene Hraktiomen zerlegt, Das
als achter Anteil erhaltene, zwischen 140 und

150° unter 0,1 mm Druck siedende Kohlen-
wasserstoffgemisch  (Erstarrungspunkt 41°)
wird unter Erwirmen in der doppelten Ge-
wichtsmenge Methyldthylkeion geldst; die
Tosung wird dann atf o abgekiihlt, Die da-
bei ausgeschiedenen fesien Kohlenwasser-

stoffe werden abfitriert und dann durch Er- §

whrrsen von den noch anhaftenden Ldsungs-
mitts] hefreit. Man erhilt so in einer Aus-
hente von etwa 70%, ein Kohleuwasserstofi-
gemisch, das so gut wie vollig aus héher
molelcularen geradkettigen Kohlenwasserstof-
fen, besteht. Es wird in bekannter Weise
oxydiert; aus dem Oxydationserzeugnis las-
sen sich Fettsduren und Seifen von ausge-
zeichneter Baschaffenheit gewlinnen.

Aus der von den ausgeschisdenen {esien
Kohienwasserstoffen befreiten Losung erhilt

man durch Abdestiilieren des Lisungsmitiais

in einer Ansbeute von etwa 30%, ein Erzeug-
nis, das im wesentlichen aus hdher moieku-
laren verzweigtkeitigen Kohlenwasserstoffen
besteht.

PATENTANSPRUCH!

Verfahren zur Herstellung von Oxy-
dationserzepgnissen, wie Carbonsauren,
Alkoholen und Zhnlichen Stoffen duich
Oxydution von Kohlenwasserstofigemi-
schen, die durch katalytische Reduktion
von Kollenoxyd mit Wasserstoff erhdlt-
slick sind und dber 300° sieden, dadurch
gekennzeichnet, daB man diese Gemische
in 2n sich bckannter Weise mit Losungs-
mitteln oder Ldsungsmittelgemischin be-
handelt, die die Anteile mit verzweiglen
Koklenstoffketten leicht, die Anteile niit
geraden Ketten dagegen nicht oder nur
wenig 15ser, und die evhaltenen, von ver-
zweigtkettigen Anteilen ganz oder weit-
gehend befreiten Kohlenwasserstoffgemd-
sche in an sich bekannfer Weise oxydiert.
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