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Dr. Emil Keunecke in Ludwigshafen-Oppau
und Dr. Hans-Jiirgen Nienbury in Mannheim
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sind als Erfinder genannt worden

LG Farbeniﬁdustrie AG. in Frankfurt, Mam
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( Verfahren zur Herstellung von Fettsduren aus Rohpara{'ﬁneD
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Patenticrt im Deuischett Reich vom 20, Juni 1pdo an

~ Patenterteilung ‘Belcanntgemachi amn 1. Movember 1943.

GemiB §2 Aba r der Verordnung vom 20, Juli tpqu ist die Erklarung abgcgeben warden,
“dafi sich der Schutz anf dus Protekiorat Bohmen und Miahren cretrecken sull

Technisches Rohperaffin, wie cs beispielsweise
bei der Aufarbeitung von Erdslen, Teeren, Hy-

drierungsprodukien” oder Druckextrakiun vom

Braunkohle anfillf, ist hekanmilich meistens
durch einen mehr oder weniger hohen Olgehalt
sowie durch Schwefelverbindungen, Stickstofi-
verbindungen, Phenolc und andece ‘nichtparail-
nische Bestandteile vermnreinigt. Es moef, wemm
es o an sich belannter Weise zu Fettsinren
oxydiert werden soll, zavor von den Verun-
reinigomgen befreit werden.

Ts ist bekannt, daB man Rohparaffin durch
Behandeln mit Schwefclsinre oder Aluminivm-
chlorid in der Warme oder durch Hydrierung

15 raffinferen kann. Es ist fermer bekannt, dalB

man ein praktisch vollstindig Sifrejes Paraifin
erhalten kanm, werin man Rohparaffis: mit nied-

rigsicdenden F.8sungsmitteln, wie Dichloréilian
ofler ainem Gemisch von Benzol und Aceton,
behandelt, Diese Behandlimgsmittel haben den
Nachteil, daB man sic vor der Oxydation voll-
stindig entfernen muf, damit die Oxydation
nicht gestért oder das Oxydationsprodukt nicht
verunreinigl wird.

Es wurde raom gefunden, daf man in séhr vor-
teilhafter Weise Oxydationserzengnisse aus Roli-
paraffin herstelien kanti, wenn man es mit Vor-
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lauffettsduren der Paraffinoxydation vorbehan- -

dels wnd anschlieBend in an sich bekannter
Weise der Oxydation mit molekolaren Saner-
stoff cnthaltenden Gasen unterwirft, Zur Vor-
belandlung eignen sich besonders die Vorlaui-
fettsinregemnische mit etwa 4 bis 10 Kohlenstoff-
atomen. Es hat sich gezeigt, daf) die Vorlaui-
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fettsimren besonders gute Losungsmittel fiir die
gligen und sonstigen Verunreinignngen des Rok-
paraifins sind, Sie haben vor anderen’ orgami-
schen Lasungemitteln den hesondercn Vortedl,
daf sie keine Fremdstoffe darstellen, wenn man
das gercinigte, Paraftin spaterhin zu Fetteiuren
oxydiert. Es ist daber in diesem Falle siicht
erfurderlich, sie aus dem gereinigten Paraffin
vollstindig zu entfernen, da sic bei der Oxy-

dation weder stivren noch selbst verdndert |

werden,

Mon verfihrt sweckmibig so, daf mon das
Rohparaffin in der Kiite oder in der Wirme
mit chwa der gleichen Gewiclitsmenge Vorlaul-
fettsfiuren kurze Zeit rilet., An Stelie der ge-
samten Vorlauffettsfiuren kann maxn auch ein-
zeine Fralktionen, z. B. solche mit etwa 5 bis
& Wohlenstoffatomen, verwenden, Fs ist nicht
erforderlich, das Rohparaffin in den Vorlanf-
fettsuren vollstindiy zu 1osen; vielmebr ge-
nitgt es, namentlich wenn dus Rohparafiin einen
hinreichend hohen Erstarrungspunkt besitzt,
¢s zu mahlen und daun bei gewShnlicher Tempe-
ratur kurze Zeit mit Vorlantfer{sfiuren Zn ver-
rithren. Man Lkann aber auch cine-Schmeize des
Rohperaffins bei hoherer Temperatitr, z. B, bei
6o bis 70°, mit etwa dem gleichen Voluzen. Vor-
Janffettsinren vermischen und aus der homoge~
nen Edsung durch Abkihlen auf gewShnlicke
Temperatur das gereinigte Paraffin auskristali-
sieren lassen. Dabel ist es nicht crforderlich,
auf Temperaturen unter o° abzukithlen.

Das gerelnigte Paraffi wird vom Extrakt in
fiblicher Weise durch Filtrieren, Zentrifugieren
oder Pressen getrennt, Es kann durch Behan-
dein mit groBoberflichigen Stoffen, wie Bleich-
erde, weiter gereinigt uud durch Erhitzen bel
vermindertem Druck oder Blasen mit Dampi
von amhaftenden Vorlauffettsdnren villig be-
freit werden.

Der Extrakt kann durch Destillation, zweck-
miBig unter vermindertemn Druck, anfgearbertct
werden. Man erhitt dabei die Vorlanffetitsiuren
wieder zuriick. Als Riickstand hinterbleiben die
Verunrcinigungen des Paraffins, die verheist
oder anderen Verwendungszwecken zugcfilhrt
werden.

Wahrend Rohparaffin sich bekanntlichschlechi
oder gar nicht mit Luft oxydieren 14Bt, Jilit sich
das auf die oben bescheicbene Weise gercinigte
Paraffin ohoe weiteres in an sich belannter
Weise mit molekularen Saucrstoff enthaltenden
Gasen oxydieren.
 Fs ist bekaunt, dal Mineralste durch Extrak-
tion mit niedrigmolekularen Fettsiuren vomn
dunklen Verunreinigungen belveit werden kon-
pen. Im vorliegenden Fall handelt es sich
darrm, festes Paraffin weniger von dunklen Ver-
unreinigungen als vielmehr von Stoffen zu be-
frcicn, die die @xydation mit molelorlaren Sauer-
etoff enthaltenden Gasen st¥ren. Es ist ferner

bekannt, daB nwan aus paraffinialtigen Schmier-

_dlen durch Zugabe verschiedencr Lasungsmittel,
‘11,2, Essig- und Buttersiure, paraffinhaitige

Niederschlige avsfillen kanu, die sich bei Zu-
gabe weiteren Ldsungsmittels wieder 15sen, Aus
dieser Tatsache war ebenfalls nicht zu schlieBen,
dali mzn durch Pehandlung ven Paraffin mit

' Vorlauffottsiiuren hesenders leicht oxydierbares

Paraffin gewinnen kanu.

Weiterhin hat man bereits aus Rohparaffinen
Oxydationsprodukie gewonnen, indem man sie
vor der Oxydation mit Kohlenwasserstoffen
cxtrahierte, denen man, wn eine zu weitgehende
Lastung des Paraffins zn verhindern, solche Ver-
bindungen zuseizte, die das Paratfin nicht 13sen.
Als geeignete Zusatzmitiel sind u.a. auch all-
gemein Sauren erwilmt. Hieraus war nicht zn
entnehmen, dal die bei der Paraffinoxydation
entstehicnden Vorlanfettsauren fir sich allein
vorziigliche Extraktionsmittel fiiy die die Oxy-
dationsfahigkeit des technischen Rohpuralfins
beeintrichtigenden Verunreinigungen sind.

Beispiel 1
To Gewichisteile eines aus Braunkobleschwel-

| teer gewonnenen dunklen Rohparallins vom Hr-

weichungspomkt 53° und dem spezifischen Ge-
wicht 0,775 (bei 70°) werden gemahlen und mit
1o Gewichtsteilen einer Fraktion von Vorlauf-
fetteiiurcn mit 4 bis 7 Kohlenstoffatomen 30 Mi-
nuten lang bei gewShnlicher Temperatnr ge-
rithrt. Der entstandene Brei wird auf einer
Filterpressc abgepreBt. Der Filferinhalt nnd
der Extrakt werden jeweils fiir sich durch Er-
hitzen bei vermindertem Druck von dem Vor-
lanfettsiuren bofreit, Man erhilt g Gewichis-
teile eines pur schwach gelb gefiirhien gereinig-
ten Paraffins vom Lrweichmngspunkt 56° und
dem spezifischen Gewiclit 0,772 (bei 70%) einer-
seits tnd 1 Gewichisteil eines dunklen bligen
Extraktes andererseits. Die verwenduten Vor-
lauffettsiiuren werden dabel praklisch verlust-
los wicdergewonnen. Das gereinigte Faraffin
Bt sich mit Luft in an sich hekannter Weisc
in sehr guter Ausbeute zu hellen Fetisiuren
oxydieren.
Beispicl z

10 Gewichtstefle des im Beispiel 1 genannten
Rohparaffins werden it 10 Gewichtsteilen der
in Beispie! r genannten Vorlanffettsiurcfraktion
auf 70° crwirmt. 1Me erhaliene Losung wird
unter Rithren auf gewtlmliche Temperatur ab-
gekithlt, Dabei fallt das gereinigte Paraffin aus.
Durch Zeutrifugieren wird der grifere Teil der
Vorlanfictisiwen abgetrennt; das paraffinische
Produkt, das in einer Menge von ¢,3 Teilen an-
fallt, wird in an sich bekannter Weise der
Oxydation zu Fettsioren unterworien.

Buhandelt man das gereinigie, nech schwach
gefarbte Parafim anBerdem noch mit Bleich-
erde, so erhiilt man ein villig farbloses Paraffin,
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dag sich ebenfalls sehr leicht und mit schr guter menge der Sligen Vermnreinigungen hefreit

Amnsheute zuhellfarbigen Oxydationserzeugnissen werden und das dabei erheltene gereinigte
oxydieren laf8t. Paraffin anschlieBend in an sich bekannter
. Weise mit molekularen Sanerstoff enthalter-

PATENTANSTRUCH! den Casen oxydiert wird, dadurcl: gekenn-
Verfahren zor Herstellung von Fetiséuren geichnet, dafl man dabel die reinigende Vor-

aus Rohparaffinen, wobei diese zuerst it bebandlung der Rolhparafline mit Vorlauf-
organischen Lsungsmitteln von der Haupt- fettsiuren der Paraffmoxydation -ausfithet.
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