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Finkeitsverfohron sur Horstellung synthotisoher Fettsauren
durch Oxydation von Paraffinen nach dor sur Zeit in Witten
nrgcmdten Artaltancthodo. :

Aua gangm‘\toriah

rentc wnd/oder fllsaige Paraffine der Benuinsyntheae. Eeate
Faraffine eind don fltsoigoen vorzuaiohen. . '

Faraffine - Yoloh- und Nartparaffin - aus Brdvl, Braupkohim&
toor usw, in raffinfertcr Porn. Boi Verwendung von Roh-
Yoo, schleoht goroinigten Paraffinen 1ot oine: Entfernung
anprganiochor und organischor Vorvnreinigungon, wie s.B. .
Hatalle, Motallverdindungoen, Kontakinanaon, Aromaten,
Frenslen, Faphtenen usv,. unorlfisslich, sofern dieselben fiir
410 Heratellung von Soifo odor 8peisofetten verwendet werden£

Bsl anorganischer Vorschmutzung genligt 4m allgemeinen
Zeatrifugloran. Bol organischen Vorunreinigungen komen
spezielle Raffinnt{iona-Mathoden in Prage, die von Pﬁll’zg"}
Pall szu entacheiden oind, Zur Oxydation eignet sich am -
teaten ein Gonfooh yon aﬁaliohat unvorgwoigten Parafﬁnen
nit oiner Kettenllinge von 20 - 30 C-Atomen. Co o

Ala Auwagangomaterinl in Witten dionen m—stoffe, auaaohlieB-
ek sliphatisohor Struktur, wie s,B., das boi der Bemsin-

_synthesa nach Plscher anfallende Paraffin, TTH-Paraffin -
“u, dargls, pit Siedegronzon swischen 320 = 450°C, Das

Paraffin coll aschofrol soin. Evtl, vorhandenes Easser \md
nackanfisohe Yorunreinigungoen nmilosen entwader du;roh Abaitsen
oder Ientrifugleran entfernt worden,
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II. Dle Cxydations

Daa in Tanks geopoicherto Pisoherparaffin wird von hier aus .
Uder ofn Mofgofild durch Vorwilrmer, in donen a3 auf oa, 120 =
130°0 erhitat wird, in die Oxydatoren gepumpt. Hier wird unter
Iindlasen von Luft am Boden doo Oxydators der Katalysator von
eben zu dea helfen Daraffin pegodoan.

Dor Xatalysator beateht aus einer 20 $igen Kalixmpermahganat-".‘
190ung, 410 70°0 hoiS gohalton wird. Zu jeder Oxydationschargs|
werden 0,2 ¥ Kaliumpermanganat, auf Poraffineinsats bereohnet,;f
xugegoden, ' : ’

sufer Xaliunporzanganat kbnnen ouch andere Langane -und Alkali-Q
vordindungen, wio n,B. Mangonstoarat, ‘als Katalyaator verwen- :
det worden, : SR

ach Zusats des Katalysators wird die Temperatur déa-o:;yd'atqraﬁ
auf 104°C wnd dio eingoblaseno Luftmenge auf 50 m’ pro Stuade
und forno Foraffin oingentollt. Dicoo Bedingungen werden .

vithrend dor gunten Qxydation oingehalten. Die mydati,on?w:lrd_, '
solango fortgerotot, bis dle Vernoifungssahl des Oxydatio'ns#

srodukten ea, 130 - 150 dotrilgt, Das Oxydat enthilt damn unge-
firr 3o - 35 % analytisch orfaBbares Verseifbares und 57 - 624
Usverseifbares. Die Difforons su 100 sind vomahmlioh wasger=
18814che Yerbindungen. Da das oingesetzte Paraffin nur sum Teﬁ
in Pottsiluren versondelt wordon ist, so bozweckt der mm. .
folgende Arbeltogang dioe Tronnung der gabndeten Pattaauren o
ven unverlinderten Faraffin, : “

Dan unveriindorte Paraffin wird nach seinor Ahtrennung wieder in,
d1e Oxydation surllekgefihrt, Dio einzelnen Oxydationsohargen -
werden anfangs colange nit nur Yiecherpara:tfin ungesetst, bis -
sich oln gonligender Yorrat an surilokgowonnenem I’ararﬁn ange-
sarmolt kut, Von dn ad wird bhei jedor Charge ein Gemisoh von.
Prisch- und Riokparaffin vorwendet., Das 4n dem Gemisoh- einmz-
haliendo Yorkiiltnis von Frisoh- gu Rilokparaffin wird d\n-ch den
Cxydationagrad und dio bod den Arbeitsgang eintratenden Ver-
lunte Lentinut. Dol den obon angogebenon Endverseitungezahlen
tenteht das Qoninoh nus xd, 1 Tell ?rieohparaftin und 2 Qenen
Blckparaffin,
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Dao bed dexr Cxydation in den Ablufikithlern tm:fallende
ruhlersl und Kuhlermassor wird getromnt von Oxydat anaerar
Yersortung suginglich goracht. Ubor eine zweokmnaa:lge Vor-~
wertung der Abluft sind sur Z0it Vorsuohe im Ganga. ] e

I1I. iufardeitung dos Oxydntionaproduktent

4. Oxydatnilnohst

Ench baondetor Oxydation wird dan Oxydationsprodukt, :
Xurz Oxydnt genannt, in Wilacher gopumpt und hier mehrmals
a1% 9o — 100%0 heifen Zontrifugenwnsger aus der UY-Anlage
oler Xondermrasser gewasohen. Ea ist geplant, die -
Cxydatwiineho kontinujerlich su gostalten, o

2.

zcmaim

Das gowascheno Oxydat wird mm veraeirt wnd gwar der
fiuresshl entsprechond mit Boda, annohlienend der Ester—

mhl entsprochand mit Iauge.

1.) SodavomaiﬁmL

Yon dor gu verceifonden erdatmenge w:lrd ade Sﬁurezahl
testirmt und dio derach berechnete Sodanenge alza

%0 $igo heifie wiisorige I¥oung in Vorseifer vorgelagt. g
fur Sodnl¥osung wird unter dauerndem Keizen nit. mdirek-
ten Donpf und krliftigem Rihren das Oxydat varaiohtis *
hinzugepuapt. Dio Tenperatur 8011 dabod ngliohst nioht
wmtor 95°0 oinken. Naoh beehdeten Oxydatzusats wird '
nooh wntor otfindigea Helgen nindestens Jo Hinuten
woitergorithrt, Dio ‘Eanpomtur ataigt dabei aui’ 100 -

104%0,

) Inuganyorseifungy

Inoh beendeter Sodnverseifung wird tmtar wei.terem

 Eeigen unid Rithren die naoch dor Eotorzahl bereohnete,

hardelolitliche Natronlauge sugogeben. Yom' Iaugensusatz;
ab wird nooh 3o Hinuton weitor verseift. Die.oa. 104 =
106°0 heife Soifo ooll oin 1,15 mal 80 groes Voluﬁen
olnnshnen wie dng eingesotsie Oxydat und wird nutigen_,i
falls nit heifon Zontrifugenwasser aus der W-Anlage~

oder Eondenswasoor oingootellt,
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DMe fortige 8eifo wird nun dor Ruhe {tborlasson, Bereits

nach kurzexr Zoit asohoidet oich als obere Sohioht unge.f;ahr ;
dio Illfto des nicht oxydiorton Paraffins ale Unvereeifba.res?
(U.¥. 1) ab, dao nach Abtronnung von dex Seife der Oxydationﬁ'
wieder sugenotst wird, Dio.vom U.V, 1 bofroite. Sei:l’e enthﬁltﬁ::
ncoh en, Sof Unverseifbares, Sie wird gur Entformumg deg~ - :
aelben der Sedfennbdestillntion (U.V.—Anlnge) zugeleitet. A

0. Abtrennung dos U,¥,2 und 3 aus dor SBoife in dor u.v.-Anlage:fi

In dor U.V.-Anlogo, dio kontinuiorlioh arbeitet, wird die = -
Seife nit oiner Hochdruokpumpe duroh einen wumeanatausoher'
und Yormirzer in ofnen Autoklav gopunpt und hier bei ainer
é.enpamtur von oa,” 180°0 untor oinem Druck von oa. 30
tzonphilren gohalten, Durch die Binwirkung von Druok und
,eapam%ur ccheddot osioh 1im Autoklay boreits ein Teil des
Unveraoifbaren ala sogonannten Autokluv-l’ara:ﬁn (U.V.z)
a®, d4an nit Bilfo oinon aohwimrventna a'bgezogen wird

Dio den Autoklav vorlassondo Seife wird durch ein Rognlier-fﬂ
ventil {n ein hoinbaros P.U‘n'ozmyntcn, dans in einor Vorla,gei]‘
rirdet, entaprannt und dadol auf 360 0 orhitat. Wahrend dfe i
360°C hotfe flllasigo Trockenseife in den Sunp?. der Vorlage
fillt, vorlassen die Paraffin- und Wosordimpfe duroh des: e
Briidenrohr die Vorlage wid komen rumlohst in den Warmeaus<)
tausokor und weitorhin dor hier nooh nioht kondenaierte Teil
in einen Oberfliichenkithler, wo bio auf oinen Rest von nicht
kordonniorbaron Zersetsungogasen alle D*_‘mpfe niodergeaohlagenl
werden,

Pas gesanto hier anfollondo Unverseifbare (U.Y.B) w:lrd zv.-
‘oaxien nit dem UV, 2 Ubor Zontrifugen geleitet, wo mis.
Rilfe von 20 £igen Balrmaooer (cas 1-- 2 Vol.%) bei einer
Yenperatur von 8o - 90°C das Unverseifbare von Wasser go-
tronnt wird, Bo f11e8t dor Oxydation su wid des Vasser wird,
wio bereits vorstehend erwihnt, mur Oxydatwﬂaohe oder gun. )
Yerdtnnen dor Soife vorwondot,
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. Hauptfraktion (0 1o - O 20), Haohlauf ( tiber C 20) und

272.5

Durch die {n Sunpf dor Vorlage bofindliche Seife, die nooh
gerings Mongen Unversoifbares onthilt, wird ﬁberhitzter Dampf’
von cn. 400%0 goleitet und dunit bewirkt, dass noch ein Teil

‘403 rentlichen Unverseifbaren sbdootilliert wird und

gleichseitig dio Eatorsphl dor Rohsliure auf ein Hinimum ;
t¥oinkt, Die Dinpfo nua der Sumpfdestillation k&nnen dnroh
oine Yorrichtung gosondert cufgoefangen werden, ' T

Iio Boifo 1lluft von dox tiofetan Stelle den Sumpfea durch
ein echritg nufwlirts fihrendes Rohr ab, wobel eine. R&um—ﬂ.
schnecke fur atlirdiges 0ffenhalten des Rohres sorgt. Sie
f411t an Endo dos Rohres in den Vorleimer, wo sie durch
tindiy sufliesnendos Pricchwasser untexr Rithren verleimt
wira. Der Yaosorsuflu3 wird so reguliord, da der ablaufende
Seifenleim cn, 90°C heds int, T i

Ler Verlelror soido dor Flrmceustauscher imd der Ober- é
flickenkithler aird an oinon gemeinoamen Waasaratrahler ange-
ceblonaen, durch den vorhandene unkondensierbare Reatgaae '
\bzozogen und durch Eindlasen in dio Youorung vernichtet o
norden, : e

Bet{feazaraotzungy - P : o
Tor vou dor U,V.~Anlage kommondo ueifenlein wird mit 60°Bé'

starker Jelwefelollure gorsetst und die in Freiheit gesetste
Rohalture nit hoifon Prischwassor mineralsﬁnrefrei gewaaoh“

FPottnHuredentillntiont
Die Rohnslure, die ungoeftihr 1,5 - 2 v Uhverseitbares enthﬂlt
wird einor Prextioniorung im Vakuum (2 ~ 1o um Hg) unter—
worfon, Bic wird gotronnt in Vorlauf (0 4 - 0 9), S

Bokstarnd, Dor Vorlauf wixd bod 120°0 im Vakwum von 2 mEg
nbgesoknitten, Dor Hnohlauf, in den oich das Uhverseifbar
angoreichert hat, wird '1cdor idex Yeraeifung sngefﬁhrt "
Solbtatverstindlich 48t eo nﬂglioh, den jewailigen Zwaok ent-
sprechend, dio FPraktionen der RohsHure bel andersn
2enparaturen absuschneiden. '
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IT. Die Aunbouter

Die rnach dea vorstohendon Vorfahren erhnltene Ausbeute
an Rohaure betrligt durchachnittlich 76 - 78 % mit einem
Gehnlt von 95 - 96 % an Vorseifbaron. Die Ausbeute an
Hauptfrakiion, auf Faraffineinsats bereohnet, liagt bei
55 - 6o % und st in gowloson Grengon abhﬁngig von der
eingonataton Paraffingualitit,

Yorgenehono Indorungen deo Verfahrans:

Ls $st beandbnichtigt, dan Vorfahren vor allem in folgenden
Tunkten #u ermoitoern boow. £u orglingen: '

Jufberaitung dos Qxydatas

s {ot vorgesohent : ~

1.) das Yasohen den Oxydates mit Waoser kontinuierlioh 1m
Gogenstroa dwrohzufithron. : ‘ -

2.) Dla Verneifung kontinuforlich su gostaltens '~

3.) Die durch dio Nachdestillation im Sumpf entfernten.
Fohlenwanneratoffe goironnt aufsnfangen wnd fﬁr sioh
tu verworton,

4,) Eino kontinulerlicho Bliurespaltung der in der. U.V.-.1
Anlage vom U,V, bofreiten Soife vorzunchmen, - '

5,) Die bed den Oxydationaprosess und bei der Au!bereitung7
anfallendon Ab- und Vngohwilnser su verwerten. S

6.) Bine Zurilckgewinnung den alo Xhtalyeator verwendaten
Mangnans, . .
7.) Zzeoknliooigore Vorwortung des Kilhlorbls.

8.) Ao voriltorgehonde L¥sung des Problems der Baaeitigung}
dea unangenehnen Geruches die Abgase su verbrennen. =

9.) Gowinnung der in don Abgagon bofindliohun Bantandteile
durch oinon choniuchen Prozons,
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