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Dr. Gerhard Free, Ludwigshafen/Rhein
ist als Erfinder genanut worden

1o

Badische Anilin- & Soda-Fabrik
(L. G. Farbenindustrie A. G, sIn Aufldsung«),
Ludwigshafen/Rhein

— T

< Verfah

ren zur Herstellung von Sulfonsiuren bzw, deren Saizen o

Patentier! Im Gebiet det Bundesrepublik Deutschland vom 23, Aprl 1649 an
Patentertetlung bekanntgemacht am 3, Mérz 1954

Es wurde pefunden, duf man ays paraffinischen
Reolilenwasserstotfen vorziigliche Reintgungs-, Nete-,
LDMspergiermitiel w. dgl. gpewinnen Kkann, wenn man
die Ausgangssioffe einer aromatisierenden Behand-
lung, zweckmaBig in Gegenwart von Katalysatoren,
unterwirfl und die so erhaltenen Produkte, ins-
besondere die mittleren Fraktionen davon, sulfo-
niert und gegehenenfails neutralisicrt.

Als Ausgangsstoffe kommen insbesondere paraffin-
basische oder gemischtbasische LErdole, vorteilhaft
Frakiionen dieser in Retracht, z. B. die sog. Mittei-
ble, sowie die durch Reduktion von Kohlenoxyd er-
halteren Kohlenwasserstoffe oder dic durch Druck-
hydricrung von Kohle oder Olen erzeugten wasser-
stoffreichen, vorwiegend paraffinischen Kohlen-
wasserstoffe.

Diese Ausgangsstoffe werden zur Aromasi sferung,
zweckmilig in dampfférmigem Zustand, in an sich
bekannter Weise fiber Katalysatoren hei etwa 450
bis 550° oder darfiberliegenden Temperaturen ge-
leitet, wobei z. B. ein Durchsatz von 0,1 bis z.o01
Ausgangsstoff je Liter Reaktionstaum wnd Stunde
gewahlt wird. Bei Verwendung der hiher siedenden
Ausgangssioffc ist es oft auch zweckmiBig, diese
in fliissiger Phase zu behandeh. Die aromatisicrende
Behandlung kann auck unter Drnck, gegebenenfalls
in (Gegenwart von Wasserstoff, durchgefishre werden,

Als Katlysatoren kammen z, B. Silicate in Be-
tracht oder vorteithaft aktive Tonerden, die mit
Oxyden von Metallen, insbesondere solchen von
Meolyhdian, Chrom, Vanadin oder von anderen
Metallen der 5. his 8 Gruppe des Periodischen
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Systems, versehen sein kdrnnen. Bei der Verwen- | findem, z. B. als Hilfsmittel in der Textil- und

dung von Wasserstoff unter Druck kann z. B. auch °

aktive Kohle als Triger fiir die Metalloxyde ver-
wendet werden,

Unter den Tonerden sind besonders solche gut
geeignet, die aus Aluminivmsalzlésungen oberhalb
757 bei einem py-Wert von 6,5 bis 10 gefillt wer-

den. Man kann auch von einer Aluminutiosung

ausgehen und aus dicser mit Sduren, z. B. Salpeter-
siure, bei einem pi-Wert zwischen 3 und 7 bei er-
Wohten Temperaturen, z. 13. 35 bis 60°,das Hydroxyd
fallen, aus dem sich durch Peptisieren miv Salpeter-
siure und Erhitzer eine aktive Tonerde herstellen
138t Das aus Aluminiumsulfat gefillte Hydroxyd
wird zweckmifig mii Ammoniak bei Temperaturen
oberhaib 80° nachbehandelt, um eine katalytisch
hochaktive Tonerde zu ethalten.

Ferner eignen sich als Katalysatoren Metalle,
die 2. B. durch Reduktion von Metullverbindungen,
z. B. von Oxyden oder durch Zersetzung wvon
Metallearbonylen gewomnnen sind, Die Metalle
ldnnen i stiickiger oder in feinverteiiter Form
oder als Spine angewandt werden. Femner kann
man pordse, temperaturbestandige Massen, wie
Bimsstein, Tonscherben, Porzellan usw,, ver-
wenden. Bei diesen Katalysatoren wihlt man zweek-
mibig cine um etwy 50 bis 100° hohere Temperatur
als bei Verwendung von tonerdehaltigen Kataly-
sdatoren.

Von dem Aromatisierungsproduke, das aus den
verschiedcnsten aromatischen und nichtaromatischen
Kollenwasserstoffen besteht, wird je nach dem her-
zustellenden Endprodukt eine FHenzin- oder Mittel-
dlfraktion, inshesondere eine solche, di¢ einen Anilin~
punkt unter 4o, vorzugsweise unter 20 besitzt, fiir
dic Weiterverarbeitung gewihlt, Diese Fraktion
kann nun zupdchst mit Schwefelsiure in an sich be-
kannier Weise raffiniert werden. Das Raffinat wird
dann, z. B. mit konzentrierter Schwelelsiiure, sul-
foniert. Auch andere Sulfonierungsmitte]l kdnnen
zur Anwendung petangen, ». B. kann eine Behand-
Jung mit Oleum, Schwefelsureanhydrid oder Chlor-
sulfonsiure, fiir sich oder zusammen mit Athern,
Estern oder Siureanhiydriden, erfolgen. Die cnt-
standenen Sulfonsiunren werden mit Natronlauge
neutralisiert und zweckmiBig mit aktiver Kohle
oder ihnlich wirkenden Adsorbentien gereinigt, Die
erhaltene wisserige Losung wird gewfinschtenfzlls

zut Trockne eingedampft.
Die erhaltenen Produkte zeigen ein gutes Schaorm-,
Netz-, Durchdringungs-, Wasch-, Dispergicr-,

Egalisier- und Emulsionsbrechungsvermiigen und

konnen eine vielseitige technisthe Verwandung .

Lederindustrie, in der Firberei und Reinigungs-
mittelindustrie. Siv kinnen fiir sich oder zusamitien
mit anderen Stoffen, z. B, Losungsmisteln, zur An-
wendung gelangen,

Beispie!

Auvs ciner wisserigen Lisung von Aluminium-
nitrat wird nach Erhitzen auf go® durch Zugabe
von so viel Ammoniak, daB sich ein py-Wert von
7,5 bis 8 einstelit, Aluminiumhydroxyd ausgefillt.
Der Miederschlag wird filtriert, mit schwaek am-
moniakalischem Wasser pewaschen und bei 110°
getrocknet, Aus der Masse formt man FPilien, die
bei Soo® calciniert werden.

Uber 51 dieses Katalysators lvitet man bel 5go°
in-der Stunde 2,5 1 ciner von 200 bis 350° siedenden
Fraktion eines dentschen paraffinbasischen Erdéls
in Dampfiorm, Man erhilt in einer Ausbeute won
63% ein fiissiges Produkt mit 27% bis zu 2o0°
siedenden Anteilen und 73 %e eines Mitteldls, das dic
gleichen Sicdegrenzen wie dus Ausgangsprodukt
anfweist. 500 Gewichtsteile einer von 200 bis 320
stedenden Fraktion des Mittekils werden mit 500
Gewichtsteilen 100%iger Schwefelsdure bei 50
sulfoniert, indem man die Siure innerhatb 1/ Stunde
gllméhlich initer Hihren zusetzt. Nachetwa 1 Stunde
kann man die sulfonierten Anteile als abgeschiedene
Schicht ven dem nicht sulfonierten O] trennen. Das
Sulfonierungsprodokt wird auf Eis gegossen und
mit Natrontange neutralisicrt. Diz Losung wird ein-
gedampft, und man erhiit ¢in vorziigliches Wasch-
mittel,

PATENTANSPRUCHE:

f. Verfahren zur Herstelluong von Sulfon-
sanren bezw. deren Salzen aus vorwiegend
paraffinischen Kohlenwasserstoffen, dadurch ge-
kennzeichuet, daB man die Ausgangsstofte siner
aromatisiercnden  Behaundiung, zweckmiBig in
Gegenwart von Katalysatoren, unterwirft und
die so erhaltenen Produkte oder Fraktionen da-
von, insbesondere die mittlercn Fraktionen, sul-
foniert und wegchenenfalls neutralisiert.

2. Ausfithrungseform des Verfahrens nach An-
spruch I, dadurch gekennzeichnet, deB die
aromatisierende Behandlung durch Erhitzen der
Ausgangsstoffe, zweckmilig in Gegenwart von
Katalysatoren, wie aktive Tonerde, auf denen
gegebencnfalls Schwermetallverbindungen nie-
dergeschlagen sind, bei etwa 450° oder daritber
in flissiger oder dampffdrmiger FPhase ans-
gefiihrt wird,
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