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Verfahren zur Trennung von Gemischen aus Sehwefelsgfre-
estern yon h8hermolelularen Kohlenwvasserstoffon eider-
seits und Paraffinkohlegwasserstoffen 9ndegerseits.

(2usatz zum Patent ...... (Anmeldung R 116 694 IVd/120)

Gegenstand der Hauptanmeldung iét eine Trennung von Ge~
mischen, bestehend aus den Alkali- oder Prdalkalisalzen der
Schw--felgdureester hhermoleknlarer Kohlenvasserstoffe, vornehm-
lich solehen mnit der Molekiilgroese Cyo bis Cpp» wnd Paraffin-
kohlenvassersto“fen in Gegenvart von wenig Vasser durch kontie
nuierliche Extraktion mit niedri¢ siedenden organischen Losungse
mitieln bei Temperaturen von 20 bis 40°,

%8 hat sich her-usgestellt, dass die nraktische Durch~

- flihruag Jer Extraktion h8ufig durch das gerinre Absetzvermbgen
der Sulfonate erscwert wird, Dies gilt besonders dann, wemn die
in Misehung it varaffinen vorliegenden Sultfenate die Molekiil-
grosse Cyq bis 019 éufweisen. Wihrend sich im allgencinen bei der
Extraktion die Sulfonate ‘der hochmolekularen Olefine z.B. ober=
halb 015 in Ferm eires halbfesten, sirupdhnlichen Kuchens abgohei.
den, der dem Anparat gezebenenfalls nach leichtem Erwirmen mihelo
entnommen werden kann, tritt eine Se“imentation der Sulfonate um
SO schwieriger ein, je mehr man mit der eiingesctzten Dieseldl-

- fraktion in dem Siedebe.eich unterhalb 015 heruntergeht, also
anstatt 015- bis Cyu-Olefine beispielsweise C,q~ Dis 015-Olefine
sulfoniert, Jelbst bei Anwendung grosser Mengen Féntan und Hexan

bleiben sie in solchen Fillen auch bei léngerem Stehen in der
Schwebe,

Es urde gefunden, dass das Absitzen dey Sulfonate aus
ihren Gemischen it den Paraffinen wesentlich beschleunigt wird,
Wenn dem Gemisch nach dem Verdlinnen mit den als EitraktionsmiTtel
dienenden Flﬁssigkeiten, vorneli 'lich Hexan und Pentan, feinstver-
teilte Stoffe als Beschwerer zugegeben werden. Schon .durch Zugabe
verhlltnisnfssig kleiner Mengen dieser Stof’e ldsst sich dasg
Absetzen der Sul‘onate aus Cemischen mit ?araf”inen; die zur
hartnéokigen Aufrechterhaltung des Schwebezustandes neigen, nach
kurzer Zeit erreichen, Zweckmdssis findet nach wugabe der als
Beschverqr dienenden Stoffe ein Xurzes Erhitzen auf Temneraturen
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Als Beschuerer élcnen sich begonderg Alkaligilikate
von grossoberflichiger Beschaffenheit, wie gie Vielfach in ey
Technik a1y Fontukttrigey Verwendung fihden. Genannt seien beson-
ders Talk, Tonsil sowie Bleicherden. Adqh andere feinverteilte,
als Kontakttrﬁger dienende Subsfanzen, "ie Tonerde ung Magnesium~
hydroxyd, lassen gioh verwenden, In manchen ¥41len phat sieh ayen
dle Zugabe von Orgaunisc™en Stoffen, wie Z+B. 8tdrke oder Meh1,
als ausserordentlieh absetzbesohleunigend erwiesen, Hiufip wirq .
das Abgitzen ergt durch Wasserzugabe eingeleitet oder doeh wegent -
Yich beschleunigt. In bestimmten Pdllen werden dureh die gemein~
same Vervendung von Talk, Mehl ung Tasser beaoﬁdere Jirkungen ange
geldst, Auch hat es sich vVorteilhatt erwiesen, wenn g1g Be~
8Chwereyr anorganische Salze, wie Natriumoarbonat,
Natriumbicarbonat und Natriumsulfat, vorwande werden, Durch die
Zugabe digger Verbindungen sing irgendwelche Schwi@rigkeiten im
Herstellungsgnng hicht bedingt, ga 8ie im Layfe des Verfahrens
entweder noeh Zugesetzt werden oder auf Grund der Sulfonierungs~
bedigungen berzits ip Gemisch enthalten sing,

“zigchen 30 und 90°, vornehmlich %( yng 507 statt,

Die durch Anven ‘ung des erfindungsgemtiggen Verfahreng

erreichten Vorteile werden durch die nachstehenden Ausfithrungs-
beispiele erléutert, '

Agéfﬁhrungsbeispiel 1

1500 ccm deg Siedebereiches 220 bis 3420 eines Krejge
laufbenzing aus der katalytischen Kohlenoxythdrierung werden

nach Rerunterkiinlung aus 0° im Teoufe von 10 Minuten untey Riihren
Zu 130 eon konzentrierter Schwefelsdure mit einem SO%-Gehalt von
15 % und einer Temperatur von (° gegeben, Die freie Séureldes
Gelscres wiyg durch Zugabe voy 160 g NaOH, die vorher bei 430°
entwigsert Wurdan,abgeséttigt und anschliessend die Extraktion
der Paraffine it Hexan durohgefﬁhrt. Hierbei bereitet die Ause
bildung einer b&rtnéckigen Suspension erhebliche Sohwierigkeit.
Nechdem 100 g Talk, “ie pit 70 cem Wagger verrihrt worden waren,
hinzugegeben ‘urden, setzten gien Jedoch die Sulfonate schnell
ab, 80 dagg dje'Extraktion nunmehr im Layufe von 6 Stunden durche-
getlhit werdep konnte. Onpe Zugabe von Talk konnte aych durch

Yagelanges Stelen ein nennenswertes Absitzen der Sulfonate nicht
erreicht werden,

Turden ausger Talk und vaggey noech 100 g trockene Joda,
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die in einer Kugelmiihle feinst verrieben waren, hinzugegeben;
80 kXoxnte die Absitzdauer auf etwa 4 Stunden erniedrigt werden.
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Ausflihrungsbeispiel 2

Neutralisieron 100 g trockene Sods, die in eine Kugelmiihle
feingt zerkleinert waren, hinzugegeben. Nach 15 Minuten langen
intengiven Durchriithren der gesanten Magse warden 200 ccm Wasser
hinzugeriigt, Téhrend ohne Zugabe von Sada und Yasser auch nach

24 Stunden kein nennenswertes Absitzen eingetreten war, schied
8ich nunmehr die Gesamtnenge der Sulfonate im Laufe von 3 Stunden
ab, s0 dass die Extraktion des nicht umgesetzten Paraffins aus
den Sulfonaten olme Schwierigkeit durchge fithrt werden konnte,

Ausfihrungsbeispiel 3

Zum gleichen Einsatsz wie in den vorgenammten Beispielen
wurden nach den Neutralisieren mit Natronlauge 50 g Tongil und
50 ¢ Stirke gegeben. Nach 30 Kinuten langem Rihren wurden 75 ccm
‘asser hinzugefligt. Wihreng ohne Zugabe der genannten Stoffe
nach 24 Stunden gich beachtenserte Mengen von Sulfonaten noch

nicht abgesetzt.hatten, betrug die Absitzdaver nach ihrer Zugabe
etaas liber 4 Stunden.

Patentanspruch

, leitere Ausbildung des Verfahrens nuch Patent Cerea
(Anmeldung R 116 69~ 1Ivd/120) zur Irennung von Gemischen von
Schwefelstiureestern von h8hermolekularen Kohlenwasserstoffen
einerseits und Paraffinkohlenvasserstoffen andererseits, wonach
das Gemisch nach dem Neutralisieren der Ester mit Alkalihydroxy-
den oder Erdalkalioxyden bzw, ~hydroxyden einer kontinuierlichen
ExtraktionAmit niedrig siedenden Kohlenwasserstoffen, vornehm-
lich Pentan und/oder Hexan, zweckmégsig zwischen 20 und 40° un-
terworfen wird, dadurch Bekennzeichn e t , dass
nach der Neutralisstion anorganische oder organische feinstver-
teilte Stoffe, gegebenen-ulls unter gleichzeitigem Jasserzusatz
sowie unter k&rzzaitigem Erhitzen auf Temperaturen zwischen .

30 und 90°, vornehmlich %0 ung 50°, hinzugegeben werden,
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