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Vexrf{ n.ecn sur Abtremnung von FNasrongeifor aus Tohlene
wagserstHifaaltizen Seifenszemiochen

Dle “cwincunt von datrongoifen cus e-ischen von Fott=
sivien it Yontralsdlq-n (Kohlqnwasscrstoffen) onn belcannt-
lich dvrch Weutrelisetion - der Tettsilvren =it Alvelihydroxy-
den odcer ~Caxbonaten wit nachfol-cnder Abtren—ur > der ent-
stondone= CeiCon in Form ihrer wigserimen oder pikohnlischen
Ligunzen evlolen, Eine Abtronnunt des Weutraisls 1#3% sich

durs’t Trante von fassor vad 16 — 15 7% Alkohol zum Zwecke der
Emlsi otr nnung erreichen, wsks zwei 3¢ iechton entstehon,
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stehor-ic SAifenlde LY wenlg Weubrelll avinimrt, wenn man
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Spur ven Jrolon LUtzaliels CLSGG L LieB . cohion weear im THa
cunrorn s e nus Gy2 L Dyete - Taoh vorhan o1 slrl, anthilt
dic evon e Geife bereits 12 < unersiinschte Neutralsle,
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Teife gomes ouf 28 . Tin Uberoehid von Uade oder Natrium-—
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Jer wHocevicom Selfenlb-

sun s vert efilcnen Feutraldls obne ~inTing,

en der Abwesenhei* von freirom Alimlihydroxyden
lgt meh dde Vonge dog zur Seifenabtc-unng benutzten Wage
gers bzw. wisscrigen Alkorols -on Bedeutung. Bei Verwendung
geringzer asgormengen hilt die Seifenem:lsion in zunehmene—
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dem iade Feutraldle quruck. Behandelt an beispielsweise
Zur lrenaung vieon je 1000 & clres 10 7 . Fatvons.ife cnthale

tendarn Toektlotsgernisches mit 250 cem Yasser, so ntlt die
.auggesalzdene Seife 25 % Yeutrelsl guriick, Bei Verwendung
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von 500 com Wassor belduft asich der Neutralsl--ehalt noch auf
19 %. Auch bel ciner Wassermenge von 1 000 cem enthHlt die
Seifo immeor noch S5 % Neutraldle. Erst durch Verwondung von
1200 ccm Vasser pro 1000 g Reaktionssemisch 1H8t sich der
Neutralslmohalt dorrabgoschiedcnen Scife auf wéniger als

3 % herabdricken,

Das zur Hergusnahme der entstandonen Soeife verwende-—
te VWVasser erhilt in bekannter Weise cinen Zusatz von 10 -
15 ;0 sthyldkohol. Durch den Alkoholzusatz vwird eine uner—
wilnschte Pmalsionsdildung vermieden. Anste 1e von Alkohol
kénnen such andere Stoffe mit schaumzerstdrenden Lizenschaf-—
ten ve:wendet werden, inurch d=n Wasscrzusatz entstehen zwed
Fliissigkeitsschichten, von denen die obere aus Kohlenwasgser=
stoffon (Noutrelsl) besteht, wihrend sich darunter eine Sel-
fenligung abscheidet. Beide Schiichten werden durch einen
Scheidetrichter oder ander: geeigmete Vorrichiun~en vonein-
andcr getreant,

—Aug-~der-Seifenifdsung-wirdzunHchst -der-Alkohol ab="
destillicert. Danach versetzt mén die hei3e Lsung mit einer
eus-eichenden Menge von :jochsalz und 1liLt abkihlen., Hicrbei
scheidet ‘aich ein auf dér L8sunz lie~end~r Seifenlkuchen ab.
br wi & von anhaftender Fliissigkeit abzenreft wmnéd in der
iiblichen Weise getrocknet, Die erhaltene trockene Seifc ent—
h#lt weniger os 3 % Feutrslsl. irbeltet uan demzesenitber
bel der Seifen-Isolierung mit wissorigen L¢sunagen, die auch
mr cpursnieise freie Alkalihydroxyde enthalien, dann 1liBt
sici ler Toutraldlgehelt auch nicht annthernd bis »mf diesen

Wert !l.crabdriicken,

Avs dem nachstehcenden Ausfinrungsbeispiel ~ind wei-
tere i"lnzelheiten ersichtlich,

Ein’m synthetisch cewonunen.n Gehrnre sus Natronsgelfen
und ‘alinphatischen Kohlanwasseratofien, bestehénd aus cae.
25 kg Watronseifen und ca., 30 kg Para”finkohlenwasserstoffen

Cyo = C18 vurden 200 Liter Wasser und 40 Liter 50 YWiver Athyl-
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alkohol suvgosetst und 4das Gemisch danach noch woitere 10 Mi-
maten lang gut durchgertthrt. Hierauf erwhArmte man die Flilse
sipkeit auf otwa 60°0, wobel zwei voneinander scharf gotrenn-
te Schichton entstanden. Die obere Schicht enthielt das vor-
hexdene Neuiral#l und wurde abgetrennt, Die untere Schicht
begtand sus cirer wigserim-alkoholischen Seilforl¥sung. In
oinem Destilliocrkessel wurde =ic wvom Alkohol befroit, Hiore
bel orgeben sich als Destillat 40 Liter wisasriger Alkohol,
der in don Veorfaohromskreislaufzurilcklcchrte.

Aus der nlkoholfreien whsserizen Lisung wrrde die
Selfe rit 10 Kz Xochsalz gsusgesslzon., Nerek 24 Stunden konnte
ein Seifentuchen abgehobm werden, dor von der anhaftenden
Salzl8suny abgepreBt und darauf zetroclmet wiirde. Yan er-
hielt inggesamt 24 kg Hohgeife, leren Gehinlt an Neut ral8l
sich ou? nur 1,2 % belief,

Augfiihrunrtabeisniel 23

. Lipn-unterwari-132-kg-eineg-Gemischos-aus-Kohlenwass—
sergtoff .n und Fettalicholen der i‘olekiilzrdle 014 - 019
(mittlere lHoleldilgriBe 016 ?) das eine UH-Zahl van 75 euf-
wies und 33,1 % Pettnl¥ohole enthielt, i on oich belannter
Vielse der Alkalischmelse. Aus dem hierb.i entgmahenien Reai-
tiongprodrit wurden ca. 55 k= der vorhandenen Hohlsmrasssr—
stoffe urch D giiliation entf-mt, : I

Der wverbleibende Rilckstand lieferte annihernd 80 kg
Rohsgeifr, welche in 360 1 Wasser und 40 1 ve - Hlltem Athyl-
Alkohol 79108t und durch Einleitwng von Koh. ansaure_guﬁ_T____
eincn pn-uﬂrt von 9,1 xebracht wurde, Hieravf lief man
Ars Comisch bis zur vollstindiesen Kiiirun~ stelon und Zog
di¢ ar: Soifenlisuns von dum dariiber gtehenden Noutralsl
ab. "urch Avgaalzen wurden aus der Seifanitsung 66 kg Kern—
.seif. rit ca, 35 ' Wasser gewonnin. Dic Wt rnlisationszahl
der sus dies~r Seife in Freihelt «eetzt n Fettsiuren belief
sich aul 209, wihrend die Hydroxylzahl bei O 1lag, An Neutral-
e} 1~..*don ca, 30 k7 erhalten,

Zur Tinstellung des geviinschten BH-Vertes kinnen an-
stelle von Kohlens#dvre auch Pett- oder ¥ireralsHuren Verwen—
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dung finden,

Das erfindungsgemiilc Verfahren hat gich besonders
bewithrt bei der Aufarbeitung von durch Aldehydoxydation
aus Ole finkohlenwasserstoffen rpwonnenan Fettshuren. Es igat
aber auch fUr Scifengemische gcdignet, diec euf dem Weme dex
Alknlischmelze erhaltoen werden,

Botontangpriiche

%.) Verfahrem zur Abtr nnuns von Natronsasifen aus
kohazenwasserstoffhaltigen Scifengemischen mit Hilfe von Vase-
8o o or wisgerizen Alkoholl8sunzen, da d ur ¢ h g e -
Eennceiohnet , dag die Seifenabtrenmmpy ofls alka-
libydrozydfreien Heal':tions;;‘errd.schan mit ainer “assermenge
oﬂor wiaaorican Alkoholmensre vorgsno men wird, die annshernd
10 bis 15 mal zrdBar ist als das Gewicht drr abzutren-enden
Seilce,. -

2:3~Merfahren“nnch“ﬂnsprucH_1, d8 Turch gec -
kennseicn e+t y daB dem zur Seifenabtre nung vervwen-
deten Wasger oder Alkohol memisch schaymzergetzoende Stoffe

zuresetzt werden,

RUTRCHEHIR'AKTIENRRRFT7SCHAFT
Rgene Ilngemann i.V. Torster
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Verfohren zur Abtr- nmung von Natronsoifen aus kohlene
wasserstoffhaltigen Seifengemtschen

Die Gewinnung von Natronseifen aus Gemischen von Pette=
siivren mit Neutralblen.(Kbhlenwasseratofrén) kannm bekanmte-
lich durch Neutralisation der Fettsuren mit Alkalihydroxy-
der oder —Carbonsten mit nachfol zender Abtrenming der ent- .
standenen Seifen in Form ihrer wHaserigen oder alkoholischen
Lymun=zen erfolgen. Eine Abtrernung des Heutraldls 148t sich
durch Zusatz von Wasser und 10 - 1§ % Alkohol zum Zwecke der
Emulsionstr nnung erreichen, wobe: zwel Schichten entstehen,
von dencn in der unteren Schicht die gebildete Natrongeife
enthalten ist, In der abgetrennten Seife bleibt Jedoch durch.

TTPmYeico-s¥ildtng eine grofe Menge von Neutralsl zuriick, deq{
sen Intf rmun~ grofe Schwierizkeiten bereitet, !

~ Es vrurde gefunden, daB die duréh Wasserzusetz ent-
sgtehende Seifenlésunz nur wenig Neutralsl eufnimmt, wenn man
. bei dem :eaktionsremisch Seife-Neut raldl-Yasser-Alkohol jede

- 'Spur von freiem Atzalkeli susschlleBt. Schon wenmn im L-
sungswasser mur 0,2 % freies NaOH vorhanden sind, enth#lt
die gewonnene Seife be;eits 12 % unerwiinschte Neutraldle.
Bei cinem NaOH-Cehalt Yon 5 % steigt der Neutraldlgehalt der

*Seiie—eogar-euf—e8-%T—Etn‘ﬁbﬁ¥§bhu5 von Sode oder Natrium-
bicarbonat ist au? die Menge des in der widsserigen Seifenld—
sung vorhandenen Neutraldls ohne Einflusg,

Neben dei Abwesenheit von freien Alkalihydroxyden
ist auch die Mcnge des zur Seifenabtrennung benutzten Vage|
sers bew. wisserigen Alkohols von Bedeutung, Bei Verwendung
geringer ‘asgcrmengen hiilt die Seifenemulsion in zZunehmen-—
dem MaBe Neutraldle zurtick. Behendelt man beispielsweise
zur Trennung von je 1000 g eines 10 % Natronseife cnthal-
tenden Reaktionsgemisches mit 250 cem Wésser, so h#lt die
ausgesalzene Seife 25 % Neutralsl .zurick. Be}_Verwendung
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von 500 cem Wasger belltuft sich der Houtralsl.;ehelt noch suf
19 %. Auch boi ciner iassermenge von 1 000 ccm enthalt die
Seifo immor noch 5 % Neutralsle. Erst durch Verwendung von
1200 ¢em Wassor pro 1060 g Reaktiorszcmisch 1#8% sich der
Noutralél~ehalt der abgaschiedenen Secife auf wveniger alg

3 horabdrlicken, '

Das zur Leorpusnahme der entstondenen seife verwende-
te lingser erh#lt in bekannter Weise einen Zusatz von 10 -
15 .! Athylskohol, Durch den Alkoholzusats vird eine uner-
winschte Pmulsionsbildung vermieden. Anste:1e von Alkohol
kénnen such nndere Stoffe mit schaumzoerstdrenden Llgensohaf-
ten verwendet werden, Turch Jdun WASSvrzusatz entstehen zwei
Flﬁssigkeitsschichtan, von dcnen die obere .pug Eohlenwasgser-—
stoflf~n {(Feutralsl) besteht, wHirend sich darunter eine Sei-
fenlsungs gbscheilet, Beide “chichten werden durch einen
Schoidet richter oder ender~ geoignet. Vorrichtunron voneine
andor rotrennt,

Aus der Sgiienidaungmwird~zunﬁchst;de?‘ﬁlkﬁﬁﬁlLaﬁ:f—_
destilliori, Dangech versetzt man die heife Lisung mit einer
ausreichenden Menge von Socusalz und lift abk'ihlon, Hierbei
_8cheidet sich cin auf dey~L69ung‘lie¢endor Suifenkuchen ab.
Krwi 4 yon enhaftender Fliussizkeit abeeoret und‘iq der
Ublichen Weise getrockmet, ie ernaltenc trockens Seife eént-
WAt wenigar o1s 3 ¢ Neutralsl, Arbeitot man denzeseniiber
bei der Seifen~Isolieruns nit wiss.sri -on Lbmmea, die auch
nur cpursmieise freie Alkalihydroxyie enthelten, dannm 1HB4
sich der Fyutraiﬁlgehélt auch nicht amihormd bis o diesen_

Weri—aerabdritokens
Aus denm nacagtehenicn Ausfihrunxsbeispicl sind wei~
4
tera-ﬁinzelheiten ersichtlich,.
- Veoo-oe A : ) ‘ .

Ausfithrunesbeissiel 1:

Einom synthetisch Jewonucnein Gom noe ousg Natronseifen
und alinhetischen Kohlonwnsnerftoffan{ bentehbnd aus ea.
25 kg Natronseifen und ca, 30 kg Pard“"inkJ?lwnwasserstoffen
%10 —'018 vurden 200 Liter Fasser wid 40 Liter 50 %iger Kthyl-
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alkohol zugesotzt und das Gerioch dennch noch weitere 10 Mi-
nuten leng gut durcheerithrt. Hierauf erwHrmte man die Fliise
sirkolt auf etva 60°C, wobel zwoi voneinander scharf getrenn-
te Schichten entstarden, Die obere Schicht enthielt das vor-
hendene Noutraltl und wurde gbretrennt. Die untere Schicht
bestand aus cirer wHssexripg-alkoholischen S8eifenl8sung. In
einen Destillierkessel wurde =iec wvom Alkohol befreit, Hier-
bel ergaben sich els Destillaet 40 Liter whnserlger Allohol,
der in den Verfnhrenskreislauﬂqurﬁckkohrte. ’

Aus der alkoholfrecicn wﬁsseri;en Lsung wurde die
Seife mit 10 K3 Fochsslz cusgesalzen. FErnc'. 24 Standen konnte
eln $ ifenluchsn abgehiob:n sevden, der von der erhaftenden
Selzl8cung abgepreBt und darauf gsetrocknet w.rde. Nan ere
hielt insgesnt 24 L Rohseife, Aeren Grhalt en Neutralsl
sich euf nur 1,2 7 bolief, | |

Ausihrinsshejgpiel 23 . -
Man—unterwarf*l32_kq“ﬁinéS“Gémlscnos avs Xohlenwas—
serstoff»n und Fettelkoholen der MolekiilarsBe C 14 ~ 19
(mittlere Nolekulgroﬁe 016 5), das eine OH-Zzhl van 75 euf-
wies wnd 33,1 % FetTQlVJnole pnthlol— in ©n sieh bekannter
Welse der Alkelischmelze. Ara dem hlerbfi entstelirndéen Reak-

tionsprodukt wurden ca. 55 k: der vorhandenen Eohlemvasser-
N [
stolln vrel Dogtillation onifomt.

Tier verbleibende Rtickstond lieferte anninernd 80 kg

Rohseife, welche in 360 1 Wasseor und 40 1 v~ t8lltem Athyl-
; h-lindeitune—von—fkobrensbure—anf—

einen pH-Wart von 9,1 =ebracht wurde. Tiersvt 1ieB man
Gas G.omigeh bis zu- vollstii-1i- n Mldran - sk Fon wund ZOog
die.klarﬁ Seifenldmme von drm-fartiber stehonden Neubralsl
eb, ™rch Avsselzen wurden eus der Seifpnlﬁéung 66 kg Xern-—
seif mit ca, 35 % Wasser gewonn-n. Die Nenmtralisationszahl
der aus dieser Seife in Freiheit oe'ot,f i Tektsfnren bellef
sich auf 209, wihrend die Hydroxylzahl bei, O lag. An Neutrale
o 1 wirden ca. 30 k7 erhalten.

Zur Tinstellung des gewitnschter pH-Vertes kinnen an-
‘stelle von Kohlensiure auch Fett- odo- I"lreralsiuren Verwen—
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dunz finden,

Das erfindungsgemife Verfahren hat slch besonders
bewihxrt bei der Aufarbeitung von durch Aldehydoxydation
aus Ole finxohlcnwasserstoffen &vwonnencn Pettsiuron. Es ist
aber auch fir Scifengemische geaignet, die enf Ir- Vege der
Alk-lischmelze erhalten werden. '

Patentansoriche

1.) Verfahr-n zur Abtronmung von Natronseifen zus
kohlenwnsserstoffhaltipe:~Snifnnnamischen mit liilfe von Wage
8eT o .cr wisgsgeri rcn Alkcholldsunten, d a d u r n h 7 e =
kenvz2secicecvneoet , daB die Scifenasbtr onmung ods alkae
likydroxydfreisn Toektinnszevisc-ca mit siner ragssermenge
oder wHannwi~an A1Tnlnlnanc~e vorzing arn wird, die e:l:rﬁ.hernd
16 “is 15 rial -rdicr ist als das Gevricht T r astrzutren-enden
S5=ife, ’

2.) Yerfulhiren ngch_Anapruch.l,_dfa~é—u—r—¢+h—Ag~e—=f““
kenniseichn ¢t , dall den zu- Seifenabtrn‘ﬁung verren-
deen Viasser oder Alkohol:zemisch scheunzersch .onde Stof fe

zugegetoct werden,. - '
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