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Die Cixydation von flitssigen Kohlcnwasser-
sfuffgvmischen wurde schon in ciner Blase
durchgefithrt in der Weise, daf iiber die Ober-
fiiche der Fliissigheit in der Blase ein Luft-
strom geleitet wurde, wihrend Riihffigel be-
liehiger Form, die an einer horizontalen Welle
saBen, langsam durch die vxydierenden Kob-
lenwasserstoffe hindurchgefithet wuiden, so
daB siv sich mit einer diinnen Flissigleits-
schicht hedeckten, diese dimneSchicht mitsich
fithrten und dadusch dem durch die Blase hin-
durchgefithrten Luftstrom gleichzeitig eine

grofe Reaktions- und Verdampiungsoberfliche |

hoten, [ierbei war mit der QOxydaiion eine
Verdampfung der leicht fliichtigen nicht oxy-
dierten Bestandteile verbunden. Die fiir die
Verdampfung criorderliche Whrme wurde der
$iase durch unmittelbare Erhitzung iiber
freiem Fewer oder mittelbar mittels Dampies
augefithrt. Dieses Verfahwen eignet sich fiir
die Umwandlung von Masut - oder Teer zu
pechartigen Stoffen, ist eber nicht brauchbar
fir die QOxydation von Kohlenwassersfoffen
mit Luft oder anderen stauerstoffhaltigen

Gasen zu Fettsiuren, auf die sich die Erfin-
tlung bezieht. ..

TUm bei divsemn Verfuhren dieRealdion mog-
lichst zu beschleunigen, hat man auch schon
verschiedenartige Eincichtungen zum Durch-
mischen der flilssigen oder geschmolzenen
Kohlepwasserstoffphase mit dem . oxydieren-
den Gas vorgesehlagen. Seo sind Verfahren
bekanntgeworden, bei denen das fliissige Aus-
gangsmaterial in belanrter Weise in Riesel-
tirmen dem Oxydationsgas entgegengeleitet
wird, Auch hat man schon die zu oydierenden

K ohlenwasserstoffe mit Hilfe cines Turbo-,

mischers mit Luft gemischt, wobel die Kobr
lenwasserstoffe gegebenenfalls mehrfach durch
den Mischer hindurchgefithrt wurden, Desr-
uriige Einrichtungen sind recht umstindiich
uml kostspielig, erméglichen” abur trotzdent
mar eine ungeniigende Durchmiscliumng der
Fiiissigleit und der Gasphase und bieten
jedenfalls gegeniiber gewdhnlichen mit Rihr-
werkcen . verschenen Reaktionsgefafien keitten
Vorteil, .

By ist ferner belkannt, daf die Oxydation

) Von dem Patentsucher ist als der Erfinder angegeben worden!.
' Dipl-Ing Kp] Bluse dn MW agdebypry.
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von gecigneren Koblenwasserstoffen zu Fett-
siuren schneller verliuft, wenn die als Ans-
pangsstoffe benuizien hochsiedenden Kohlen-
wasserstoffe hel Temperaturen, die wwischen
ihrem Schmelz- und Siedepumicy liegen, in be-
wegtom Zustand und mdglichst feim: verteil
jit den saverstoffhaltigen Gasen behandelt
werden. So hat man schon die zu axydieren-

den Kohlenwasserstoffe in einen Ranm hincin-

zurstiubt, der mit saverstoffhaltigem Gas ge-
ffiflt war. Hierbei cnistanden Ivchlenwasser-
stoffnebel, und es wurde die Vernebelung der
Kohlenrwasserstoffe 3o lange fortgesetet, bis
der gewlinschte Oxydationsgrad erveicht war.
Dieses Verfaliren Lat den Nacbtell, dalb die
vernebelte Flitssigleit sich nur schwicrig wie-
der aus dem Gas abscheiden laBt. Versucht
man, die Abscheidung in einem ¥Wascher mit-
tels geschmolzenen Paraftins zu bewirken, so
zolgt os sich, dafl die ibzichenden Gase noch
schr erhebliche Mengen der zerstinbten Aus-
gangsstoffe enthalten. Es sind also sehr am-
fangreiche und teure Verrichtungen erforder-
lich, um Versiinbungsverluste zu vermejden.
Anch erfordert die Zerstiubung der Ausgangs-
stofle, die oftmalz wiederhiolt werden mul,
eiten  seltr  erheblichen  Energieaufwand.
Schlieflich ergab sich bei der Nachpriifung
dieses Verfalirens, daf die Cxydation heines-
wegs so schnell und vollstindig verfiufi, wie
urspriinglich angenommen wurde, und dab bei
der Oxydation cine Reihe von unerwiinschten
Nebenprodulkten, wie Oxysiuren, Ketone,
Ester, Alkohole und Ather, entstehen. Das
ist offenbar daranl zuriickzufithren, dafi die
Temperaturregelung der dnrch die Zerstiu-
bung erzeugten Flitssigheitsnebel auferordent-
lich schwierig und beinahic unméglich ist. Bei
der Oxydation von Kohlenwasserstoffen zu
Fettsinren im Betrichsmafstab werden nim-
lich rechi erhebliche Wirmemengen {rel. An-
deverseits ist die gleichmibige Erzengung von
Stoffen mit der jeweils gewiinschten Zusam-
mensetzung an die Linhaltung einer verhali-
uistndfie engen Temperaturspannc gebunden.
In einem Fiiissigheitsnebel laft sich nun die

_Temperatar anch darch wmfangreiche Kitht-

einrichiungen nicht gleichmiBig gestalten,
weil das (Gas, das die Flissigheiistrdpfehen
umgibt, starls isolierend wirkt und die
Flissighkeitstropfen selbst nur schwierig in
mumitielbare Perfthrung mit den Kiihiffachen
relangen 13Rt. Die mangelhafte Temperatur-
regelung st der Grund dafiie, daf driliche
{“Berlitzungen nicht zn vermeiden sind, so
dall broungefirbte und zar Verhurzung nei-
gende fiberoxydierte Stoffe in grofen Mengen
gebildet werden, die den Wert des Hrzeug-
nigscs stark lherabseizen. Diese UTmstinde
treten bei allen Verfzhren auf, hei dencn die
Hilssigen  Ausgangsstoffe  Gberwiegend in

Tropfceiorm durch das Heakrionsgas bin-
durchgefithet werden,

Ui diese Nachreile zit bescitigen, wird
erfindunpsgemifi grundsitzlich aul die Zer
spiubung der Kohlenwasserstofe verzichtet,
widl es wird die Uxydation so gestaliet, dabl
das Gas immer wieder in die Flassigkeit hin-
cingearbeitet wird, so dafi ein Teil der Fliissiy-
keit hichstens zit Schaum umgewandelt, aber
nicht zu Nehel zerstiubt oder in Tropfenform
im Reaktionsraum zum Miederrieseln  ge-
bracit wird.

IMe Iriindung bestele darin, dald die Mi-
schung der hihermolelnilaren aliphatischen
Koblenwasserstoffc  mit  saverstoffhaltigen
Gasen mitfels sines schnell bewegren Rishi-
werks erfolgt, dessen mit Durchibrechungea
verachene Rithriliigel abwechselnd die Gas-
schicht uad die Flitssighkeitsschicht in rascher
Folge durchschneiden. Dadurch wird bewirks,
daff sich in der Gaszschicht stiinlig dilnme
I"fissigkejtsachichten, dic an den Rilhrwerks-
fiigein haften, mit grofer (Geschwindigkeit
Dewcgen. Inlolge dieser schnellen Relativ-
Lewegung zwischen Gas und Fhilssigkeit ver-
Tauft der Stoffanstausch zwischen beiden
J’haiin sehr vorteilhaft im Gegensaiz zu Zer-
stiuMingsverfahren, bei denen Gas- und
Tlissigkeitstropfchen nur eine geringe Re-
lativbewegung  zueinander haben. Anderer-
seits, und das ist besonders wesentlich, wer-
den von den Durchbrechungen oder sonstigen
Hoblriumen der Rifhrilijgel stindig crheb-
liche Gasmengen in die Fhissigkeitsschicht
cingeriihrt, wnd zwar emstehen ouf diese
Weise innmerhalb der Fliissigheit anfierordent-
lich Keine (Gasb¥ischen in grofter Anzahbl, so
dalh awch in der Fliissigheit sethst eine grofie
Reaktionsoberflache geschaffen wird, Unter
der schnellen Bewegung des Rithrwerks er-
halien diese Gashidschen in der Flissigheit
eine gewisse Figengeschwindigkeit, durcl: die
die Reaktion noch weiier beghinstigt wird, 1)a
nun die Reakifon bei desn Verfahren gemaf
der Erfindung i der Hauptsache in der
Flissigkeit und dem-iiber der Fliissigkeit ge-
bildeten Schaum vor sich gehi, gelingt es
ferncr, die Reaktionstemperatur selbr genau
=0 regeln. Denn der Temperatnrausgleich ge
schieht in der Fliissigkeit und in dem stindig
mit Flissighkeit durchinischten Sehaum in
Litrzester Zelt, so dal {Therhitzungen und dic
damit verbundenen unerwiinschien Neben-
erzcognisse nicht aufireten kbonen, Tatsfich-
lich ‘gelingt es, im praktischen Betrieb wih-
rend einer heliebigen Zeitdauer die Tempe-
ratur im ReaktionsgefaR bis auf cinigeZehntel
Grad konstant zu halten. Demgeomil [iBr sich
auch die Oxydation selr weitgehend durch-
Tithren, so dafl in dett Oxydationserzeugnissen
gewiinschtenfalls nur cin verhilinismilig ge
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ringer Best an unzersctzion Ausgangsstoffen
zuriickbleibt,

Hinige Finrichtungen, die mit Vorteil fir
das Verfahren gemi8 der Erfindung verwend-
bar sind, sind in der Zeichnung beispielsweise
veranschaulicht. o

Abb. 1 zeigl im Schnitt von vorn gesehen
ein Reaktionsgefdl mit ciner Rihreinrichtung
gemif der Ecfindung, ’

ADb. 2 zeigt eine andere Ansfiihrungsform
der Rithreinzichtung chenfzlis im Schnitt von
vorn geschen mit schriig zor Rithrachse ange-
ordncten Fligeln.

Abb, 3 zeigt cinen Mischer mit anf und ab
gehender waagereclt gestellter Rithrfiiche.

Abb. 4 zeigt eine Abinderung der Einrich-
tung nuch Abb. 3, wobei die ebenfalls auf und
ab gehende Rithrfliche schrig westelit und
glotkenartig ausgebildet ist. .

1 ist die Rithrwerkswelle, 2 das Reaktions-
geliB. An derWelle 1 sind nach Abl. T und 2
Rihrfliigel 3. befestigt, die in Drehbewegung
verseizt werden., Die Einrichtung ist so ge-

trofien, dafl hei der Bewegung des Rithrfliigels

der Fiassigheitsspiegel 4 in rascher Folge vou
den Riihrilfigeln durchschnitren wird, Natur
gemill konnen mehrere Rithriliigel an ciner
Achse befestigt sein. So kdunen =z B. die

Riihrugel bei der Kinrichtung nach Ahb. 1 in

kreuzfirmigem oder sternférmigem Quer-
schniit in Richtung der Rithrachse gesehen an-
orditet sein:

Bei der Einrichtung nach Abb. 2 sind dic
an sich rechteckigen Rithrfltigel wn ihre
Lingsuchse verdreht (verschriinkt), so dab sie
im Schnitt frapezférmig ausschen. Die Wir-
kung der gezeichneten vier Fliigel kann durch
Anordnung von vier weiteren Rithrfliigeln der
in Abb. 1 dargestellten Art erhht werden,

Das MischgefdB ist noch iuit cinem Hetz-
mauntel 5, cinem Fiilitrichter 6, efner Gaszulei-
tung 7 tnd einem Entlecrangsstuizen & vere

sehen. )
Die Riilufifige! setbst bestehen aus durch-

lochten oder geschiitzien Platten, (Netzren |

o dgl. aus einem Banstoff, der dem Angriff

der Reagenzien widefsteht, etwa aus sfure-

festern Stabl, Stelnzeug o, dgl. Auwch Aln-
minjun ist als Baustof geeignet. Die Schlitze
kiinnen gegeneinander veraetzt sein, auch kang
der Rithofliigel in eng nebeneinanderlicgende
Stdbe aufgeldst werden, so daf eine kanim-

artige Binrichtung cotsteht. Es kiinnen auch .

an diesen Stfben threrseits Ringo oder durch-

i lochte Platten hefestigt sein, die bei der Be-

wegunrg' dey Ritheiliigels eine dilsenartige Wit
kung auf die Hlissigkeit bzw. das Gus ans-
iiben. Als zweckmiBig hat sich beispielsweisc
die Verwenduug durchbrochener Platten aus
sAnrefestems Stah? erwiesen, die zahlreiche
Bohrungen von 3 his 4 mm Durchmesser tra-

gen. Zur Krh6hung der Diisenwirkung kdn-
nen dielochbohgungen konisch nach unten er—
weitert sein, wie dies beispielsweise die Ein-
richtung nach Abh. 3 erkennen 8¢, bei der
die Walle ¥ mittels Kurbel nnd Kolbenstange
die Rihrfliche 3 in schoclle Auf- und Abwirts-
bewegung versetzi, so-daB dic Rithrfiiche in

schneller Folge den Fliissigkeitsspiegel in~

serkrechter Richtung durchschneidet.

An Siclle der geraden Rfhrfliche nach
Abb. 3 kann mit Vorteil auch ein glocken-
artiger Kolben mit durchlachten Winden ver-
wendet werden, wid er in Abb. 4 dargestellt ist.

Als Aunsgangssioffe werden in-an sich be-
leannter Weise hdhermoleknlare Kohlenwasser-
stoffe verwendet, etwa solche vom Lenchtdl
oder Gashl an uufwirts. Natfirlich kSanen
auch feste Paraffine, z B. PBraunkchlen-
paraffine, benutzt werden, die bei der Re
aktionstemperatur fliissig sind. Auch naph-
thenartige Kohlenwasserstodfe lkommen Hir
die Durchfithrung des Verfahrens gemill der
Erfindung in Betracht.

Die Oxydation kane.in an sich Lekannter
Weise Dbel Temperaturen oberhalb des
Schmelzpunkies der Ausgangsstoffe durch-
gefithrt werden. Das Kohlenwasserstoff-
gemisch wird ziichst durch Erwismen auf
die erforderliche Anfangstemperatur gebracht;
anschliefiend wird dann Luft oder ein anderes
sauerstoffhaltiges Gus durch den Apparat ge-
leitet. Jlas Einleiten von Luft lann in belie
biger Weise erfolgen, heispielsweise durch Zu-
fithren iiber der Fliissigheitsobecfiiche oder
von unten mittels einer Diisa oder Brause bzw.
mittels einer von oben darch die vorgewirmte
Flassigkeit bis nahe an den Boden des Ce-
filles gefiihrten, mit einer Brause o. dgl. ver-
sehetien Leftung oder auch durch das in die-
sem Falle hoh! ansgebildete Rithrwerk selbst.
Infolge des exothermen Verlaufs ist weitere
Wirmezufuhr nach Einleitung der Reaktion
ajcht erforderlich. Die geeigneie Reaktions-
temperatur wird gegebenenfalls durch Kfihlen
anfrechierhalten, Im allgemeinen wird hef
Temperaturen zwischen etwa Ioc und (707
gearbeitet  Es sind jedoch anch schon tied-
rigere, wenig oberhalb des Schmelzpunlctes
der Ausgoaugsstofle liegende Temperaturen
verwendbar. Zur Beschleunigung der Real
tion kinnen in an sich hekaonter Weise anch
Katalysatoren Verwendung finden,

Die Oxydation kann anch unter Uberdrucik
diurchgefithrt werden, Sie verlduft damn etwas
rascher. Indessen ist die Anwendung sehr
starle erhthten Druckes keineswegs erforder
lich.

Dig Erfindung Metet den Vorteil, daf mit
apparativ aunflerordentlich einfachen Mitteln
eine ausgezeichnete Durchmischung der Tlis-
sigheit und des gasfBrmigen Oxydationsmit-
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tels stattfndet, wobei in einfachster Weise | sitzt, 1801 Paraffin behandelt. Nach 29 Be-

vine genaue Regelung der Teluperatur, die be-
sonders wichtig ist, gelingt, Es war Leines-
wegs voranszusehen, dafl derartige Rithrein-
richtangen einen erhebiichen Vorteil gegeniiber
Rieseltiirmen oder andercu belannten Mi-
sthern anfweisen witrden, Dabei ist noch zn
heachien, dafi der Krafthedarf der Mischein-
richtung gemif der Erfindung aulcrordentlich
gering ist. Infolge der Vermeidung jeder
Uberlntzung und des raschen Reakiionsver-
laufes werden hochwertige, reine Produkte ge-
wonnen, welche fiberwiegend héhermolekularc,
fitr die Seifenindustrie gut Dranchibare Fett-
siuren enthalten.
Beispiel¢

1. In einem Reaktionsgefifl, das mit einem
horizontal gelagerten und mit vier bis an die
Zylinderwand reichenden durchl8cherten Riihr-
fliigeln versehenen Rithrwerk ausgestattier war,
warden 2000 g Paraffin  (Evstarrungspunkt
.42 bis 44} 4 Stunden lang mit Luft geblasen,
Die Temperatur war anfangs 160 und wnrde
allmihlich bis auf 120° erniedrigt. Das Rihr-
werk hatte 230 Umdrehungen in der Minnte.

Nach dieger Zeit betrug die Sdurezahl 130,

2, Ein Parallelversuch, der in eincm mit
Raschigringen gefitllten Reaktionsturtr  fre-
macht wurde, erreichte in der gleichen Zefr
cine Siurezahl von 27.

3. Es wurden im Apparat gemif der Erfin-
dung, der einen Rishrer hat, dessen vier Rithr-
fliigel mit 6-mm-Ldchern durchiocht sind and
in seinem unteren Teil eine Preflufidiise be-

iriebsstunden, wihrend deren das Ridbrwerk
mit etwa 180 U/min Detrieben wurde, war die
Sanrezahl auf 1.44,2 gestiegon.

4 Bei einem zweilen Versuch wurden die
Versuchshedingungen (Luftmenge, Tempera-
tur, Katalysatoren) vollig wie vorher cingehal-
tes, nur Jas Rihrwerk wurde nichit in Betrieb
genommen. Duoech die Luftdiise fand aber
eine ktiftige Durchmischung des Rohmate-
rials mit dem Oxydationsgas statt. Trotzdew
war dic Siurczahl nach 29 Stunden nur 14,5.
Im xweiten Falle war also die Zunshme der
Sanrezahl nur etwa Yy derjenigen, bei der das
Riihrwerk galaufen ist. -

Der Katalysator war in allen vier Beispie
len derselbe.

PArTEXTANSPRUCIH!

Verfahren zor Herstellung von Fettsio-
ren durch Oxydation hohermolckularer
aliphatischer Kohlenwasserstoffc unter in-
niger Durchmischung mit sauerstoffhal-
tigen Gasen bel Temperaturen oberhalb des
Schmelzpunktes der Kohlenwasserstoffe,
vorzugeweise etwa xwischen 100 und 1702,
dadurch gekennzeichnet, dafl zur Durch-
mischung  der | Umsetzungsteilnehmer
schnell Jaufende Rithrvorrichtungen ver-
wendet werden. deren mit Purchbrechyn-
gen versehene Rithrfifigel, die z. B. aus ge-
lachien oder geschlitzten [Matten, Netzen
oder kammartig angeordneten Stiben be-
stehen, die Gas- und Flassigkeitsschicht zb-
wechselnd durchschineiden.
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