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kis maximal 37% Aktivsubstanz an und enthalten neben dem )
verfahrensmiBig bedingt gebildeten Natriumchlorid auch noch andere
ancrganische Salze und mit dem -Methyltaurid eingebrachte
Nebenprodukte, Ziel der Erfindung ist die Entfernung der
-VexunLPLnaqupg:n. Dieses wird durch Abscheidung und Abtrennung
einer wdBrigen Unterlauge nach einer Temperaturbehandlung ausg den
erhaltenen paatcnfovmlcen Acylteuriden erreicht. Der Trenneffekt
wird duvch Zucdtze, wie beispielsweise Methylitaurinldsung, oder
Einstellen eines bestimmten Natriumchloeridgehaltes oder

He-Waertes verbessert. Acyltauride kommen besonders in der
Teytilindvstrie und Bereichen der Leichtchemie zur, Anwendung.
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Titel der Erfindung

Verfahren zur Herstellung hocnkonzentrierter Acyltaaride mit
erhchter Reinheit

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfiﬁdung betrifft ein Verfahren zur Herstellung hoch-
konzentrierter Acyltauride mit erhohter Reinheit in Pasten~
bzw. Teigform. '

Acyltauride werden iiblicherweise durch Umsetzung eines Peti-
séurechlorids mil einem Alkalisalz des entsprechenden Taurins
in Anwesenheit von Alkalihydroxid hergestellt,

Sie fallen als gelfurmige, fllssige oder pastSse Produkte an,
werden teilweise auch zu viasgerfreien Produkten verarbeitet
und kommen als oberflichenslktive Mittel in der Textilindustrie,
als Reinigungs=-, Netz-, Dispergier-, Walk- und Farbehilfs~
mittel, sowie zur Herstellung von Reinigungs- und Spilmitteln,
Tir haushakschemische, gewerbliche und .kcsmetische Produkte
zum EBinsatz. Weitere wichtige Einsatzgebiete sind die Laend-
‘wirtschaft, die Bauindustrie-und dic chemischie Industries



Charakteristik der bekannten technischen Ldsungen

Ee ist beksnnt, die Acyltauride industriell durch Kondensation
eines Fettsturechlorids mit Natriummethyltaurid herzustellen.
(Industrial and Engineering Chemwstry, Bd. 42, 1950, S. 1626
bis 1938) (DL-PS 41 821)

Nachteilig bei diegen Verfahrensweigen ist, daB dile Resktionsg~
modukte mit relativ geringen Acyltaurid-Gehalten anfallen und
gomit ein hoher Aufwand an Emballagen, sowle an den Transport-,
Umschlag-und Lager-~Prozessen entgteht. Von Nachteil ist eauch,
daB neben dem verfahrensbedingt gebildeten NWatriumchlorid noch
andere organische Salze, meist Wetriumphogphat, Uberschiissiges
AlkaTihydroxid, Ubergchiisgsiges N-Methyltaurinat und die mit
dem NwMeihylfaurlnat eingebrachten Nebenprodukte NmMethyld1~
taurinat, nglmothy1+aur1nat 2~hydroxya1hansulfoanuuros
Netrium, Natriumsulfat und Glykole enthalten gind.

Eg ist auch bekannt, pas téﬂ¢6rmige Fettsiurekondensationge
proaukte mit 14,0 big 22,4 % Acyltaurid-Gehalten unter Zusatz
von Alkali und neutralen Salzen zu erhitzen und nach erfolgter
Schichtentrennung die untere wissrige Salzlosung abzutrennen
(DE-PS 840 543). ’

Nachteilig ist hierbei, dall der Acyltaurid-Gehalt bLegtenfalls
von 14,0 % auf 22,2 % erhtht wird und in der Mehrzaul der

Fdlle sogar eine Verdlinnung der chnehin schon geringen Wirke
stoff~Konzenitration erfolgt. Ebenfalls nachteilig ist, dal

die zwecks Schichtenbildung zugesetzten Produkte mit der Unler—
lauge verlorgen gehen. ILs handelt gich hierbel um grofie Mengen
Natronlauge und WaesserglaslOsung oder bis zu 7 kg Glauvbersalsz
pro kg Acyltaurid. Aulerdem wird nach Abtrennen der Unterlauge
die Oberphase mit SchwefelsHure neutralisiert und somit ge=
langt wieder Fremdsalz in das Produkte '

Weiterhin ist bekannt, pestenfdmmige Acyliauvride mit hoheren
Wirkstoffgehalten von etwa 40 % herzustellen (D P8 131 467).
Auch hierbel sind die verfahrens—~ und rohatoflbedingt einge=-
brachten Verunreinigungen vollstan&ig in den Fipalprodukien

enthalten, o -
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Ziel der Erfindung

Ziel der Frflndung iet, die Nebénprodu&te weltestgeheno 4ul
entfernen. '

Darlegung des Wesens der Erfindung

BEs begtand die Aufgabe, eim Verfahren zur Herstellung hoch-
konzentrierter Acyltauride mit erhdhter Reinheit izu entwickeln,
bei dem die pastenfdrmigen Produkte mit einem Gehalt von
nindestens 43 Masse~% Acylitaurid anfallen und gleichzeitig
deren Fremdstoffgehalt erheblich vermindert wird, wobei unter
einer erheblichen Verminderung die Entfernung von mindestens
.30 % der ursprﬁnglich vorhandenen Fremdstoffe, bezogen auf
den Natriumchlorid-Gehalt, wverstanden werden 5011

Ry ist kein'Veffahren bekannt, bei dem die durch Umsetzung von
Acylchloriden mit Alkalisalzen von Taurinen im alkalischen
Mediun erhaltenen pastenfbrmigen Reaktionsprodukte gleichzei~
tig bis zu einem Gehalt vor mindestens 43 Masse-% Acyltaurid
‘aufkounzentriert und von einem groflen Teil der enthaltenen
Fremdstoffe befreii werdene. '

Die Aufgébe wird dadurch gelost, daB man das durch bekannte

-Umsetzung von Acylchloriden mit Alkalisalzen von Taurinen im
alkalischen Medium erhgliene paSuenformlge Aoyltaurld erfin-
dungsgemsfl einer gezielten thermischen Behandlung unterzieht.

Eg ist im Sinne einer verbesserten Abscheidung von anorgani=
gchen Salzen und den mit dem Methyltaurin in die Kondensa-
tionsreaktion eingebrachten Verunreinigungen, wenn die aufzu-
konzentrierende und zu reinigende Acyltaurid-Paste einen Ge=
halt an Hetriumchlorid von groBer als 6,5 %. bezogen auf 52 %
Festgehalt der Paste, sufweist.

Weiterhin wurde iiberraschenderweise gefunden, daB der Grung
der Aufkenzentrierung und Esinigung vom pH=Wert der Loyl=-
taurid-Paste athinzig igt. Die gewilinachten Effekte sind bei
" pH~Werten ven 5,5 Lis €,5 cder 8,5 bis 12 zu erreichen,



Alg weiteres Kriterium fir die hufkom%entrierung und Reini
gung von Acyltaurid-Pasten durch Abtrennung einer wdbrigen
Unterlauge nach thermischer Behandlung wurde gefunden, daB.
die Phagentrennung nur in einem bestimmben Konzentrationg-
bereich erfolgt. Die Phasentrennung mit Aufkonzentrierung
‘nach thermischer Behandlung setzt bevorzugt ein, wenn das
pastenférmige Acyltaurid einen Wassergehalt von 30 bis 60 %
aufweist;

Die ?hasentrennung durch Temperatureinwirkung erfolgt z. B.
in einem Behdlter, der mit einer Heiz- und Kihlvorrichtung,
wie beispielsweise mit einem Mantel oder einer Rohrschlange,
und einer Mischvorrichtung, zwecknifigerweise einem'Rﬁhrer,
ausgerﬁstetiista '

Die Phasentyennung erfolgt bis zu 48 Stunden bei Temperatu~
ren von 30 bis 100 °C. ZweckmiBigerweise arbeitet man bei’
Temperaturen von 50 bis 90 °C und kithlt dann auf 10 bis 30 °C
abe Vorteilhaft ist es, die Abkﬁhlperiode‘mit einer Schock=
 wirkung durch kurzzeibiges Kihlen mit einem Kihimitiel ein-
zuleitene

Der Trennvorgang kann mehrfach wiederholt werden. Man kann
durch lange Trennperioden Uber mehrere Wochen eine maximal
mogliche Unterlaugenmenge abscheiden, 80 bis 90 % dieser
Menge sind jedoch bereits nach einer wesentlich kiirzeren
Zeit von nur 1 bis 3 Tagen angefallene.

Der Trenneffekt ist abhingig vom zeitlichen Verlauf der
Wrmebehandlung. EBs ist moglich, pach mehrstindiger Warmes-
zufuhr und Wirmehaltung em ersten Tag und anschliefBenden
Abkihlen mit oder ohne Kihlmittel auf Raumtemperatur, diess
periodigche Behkandlung Uber einen Zeitraum von mehreren
Tagen fortzusetzen. Bei besonders intensivem Mischen der
Reaktionspartner bei der Acyltsurid-Synthese ist es auch
vorteilhaft, nit der Temperaﬁurbehéndlung erst am zweifen
Tag zu beginnen. Man 1558% den Heisz~/Abkihlvorgang so ablan-
fen, dal sich die Periode chne Wirmezufuhr zur Periode der
varmezufuhyr und Wermeheltung wie 2 zu 1 bis 10 zu 1 verhdlta
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{berraschenderweise wurde gefunden, dal besonders an anorgani=-
schen Salzen arme Acyltaurid-Pasten erhalten werden, wenn man

- die aufzukonzentrierende und zu reinigende Paste vor der
thermiachen Behandlung mit bis zu 100 % technischer Methyltaurin-
1Bsung, die etwa 5 bis 70 %, insbesondere 20 bis 40 %, Methylu
taurinat enthilt, mischt,. ’

Durch die auftretende Phasentrennung enthdlt die obere pastenw-
formige Phase verlustlecs das gesamte Acyltaurid in konzen=-
‘trierter Forme. Die Temperaturbehandlung und die Aufkonzentriéf
rung bewirken auch, daB die Anfdlligkeit des Produktes in
mikrobiologischer Sicht vermindert wird. Die untere wdbrige
Phase enthilt groBe Anteile der Fremdstoffe Natriumchlorid,

- Natriumphosphat, Natriumsulfat, Natriumhydroxid, N-Methyl-
taurinat,; N-Methylditaurinat, N-Dimethyltaurinat, Isiithionat
und Glykole.

Beispiele

Beispiel 1:

In einem stehenden Behdlter mit Mantel und Rilhrer wurden

997 Masseteile einer Acyltaurid-Paste, die durch alkalische
Kondensation von Cleinchlorid mit dem mittleren Molekulax=—
gewicht 300,5 mit Natriuwmmethyltaurid hergestellt war und
35,1 % Watriumoleinmethyltaurid, 48,5 % Wasser, 6,66 %
Natriumchlorid, 1,24 % Methyltaurinat, 0,08 % Natriumhydroxid
und weitere rohstoff- und reaktionsbedingte Premdstoffe ent-
hielt, nach 24gtiindiger Lagerung bei Raumbtemperatur in 2 |
Stunden auf 70 °C erwdrmt und 8 Stunden bei dieser Tempera~
tur gehalten. Danach wurde die¢ Heizung abgestellt., Nach
weiteren 14 Stunden waren 25 °C erreicht und an der tiefsten
Stelle des Behdlters wurden 324 Masseteile Unterlaw abge-

- lagsen, Wach einer Wledefholung der vorstehenden Temperaturbe=
" handlung fiel keine Unterl auge mehr an. Die durch Rilhren .
homogenigierten 670 Maggeteile Acyltaurid-Paste enthielien
52,2 % Ratriumoleinmethyltaurid, 37,8 % Wasser, 4,03 %
Natriumchlorid; 0,64 % Methyliaurinat und 0,01 % Naotrium-
hydroxid. Die Untsrlauge mit einem Festgehalt von 23,4 %

o



enthielt keine waschaktive Substanz. Neben 12,2 % Natriumn-
chlorid und 2,5 % Methyltaurinat waren weitere 8,7 % wasser=
16sliche Fremdstoffe enthalten. Bezogen auf Nafriumohlprid
erfolgte eine 59%ige Fremdstoff-Entfernung.

Beispiel 2:

In einem Behilter gemdl Beispiel 1 wurden 998 Magseteile einer
Aeyliaurid-Paste, die durch alkalische Kondensation von Oleinw-
chlorid mi% dem mittleren Molekulargewicht 300,5 mit Natrium-
methyltaurid hergestellt war und 34,6 %_Natriumoleinmethyl&
‘taurid, 50,0 % Wasser, 6,45 % Watriumchliordid, 2,30 % Methyl-
taurinat, 0,35 % Netriwmhydroxid und weitere rohsvoff~ und
reaktionsbedingte Fremdstoffe enthielt, in 2 Stunden auf 70 %
erwErmt undiz Stunden bei dieser Temperatur gehaliten. HNach
Abstellen dér Heizung, kﬁrzzeitigem Kihlen mit Klhlwasaser -

und weiteren 20 Stunden wurden 130 Magsetelile Unterlauge mit
23 OQ abgelagsen., BEine Wiederholung der vorstehenden Eampe-
raturbehandlung, bei derﬁdas Produkt € Stunden bei 70 ¢ ge~
halten wurde, bewirkt die Abscheidung von weiteren 199 Magse-
teilen Unterlauge.

Hach deren Ablassen wurde die letztbeschriebene Tenmperatur=
behandlung erneut wiederholt, wobei weitere .36 Mzaseteile
anfielen und abgelassen wurden, Die €72 Masseteile Acyl-
taurid-Paste enthielten 51,3 % NWatriumoleinmethyltaurid,
38,2 % Vasser, 3,75 % Natriumchlorid, 1,40 % Methyltaurinat
und 0,12 % Natriumhydroxide. Die lnsgesamt angefallenen

325 Masseteile Unterlauge mit einem Festgebalt von 23,9 % «
enthielten keine waschaktive Substsnz. Neben 12,1 % Natrium-
chlorid und 4,2 % Methyltaurinat waren weitere 7,6 % wasser-
losliche Fremdstoffe enthaslten. Bezogen auf Natriumchlorid
erfolgte eine €1%igze Ffemdstofwantfernunge

Beigpiel 32:

In einem Beh#lter gemiB Eedspiel 1 wurden 8391 Magseteile einer
Acylisurid-Paste, die gem#l Beigpiel 1 hergestellt war und
41,8 % Natriumoleinmethylésurid, 41,5 % Waesser, 6,99 %



Natriumchlorid, 0,88 %_Methyltaﬁrinat, 0,08 % Natriumhydroxid
und weitere rohstoff- und reaktiongbedingte Premdstoffe ent-
hielt, nach 24stindiger Lagerung bei Raumtemperatur in 2 Stun=-
den auf 73 °C erwsirmt und 1 Stunde bei dieser Tenmperatur ge-
halten. Nach Abstellen der Heizung und weiteren 21 Stunden
_wurden an der tiefsten Stelle des Behdlters 197 Masseteile
Unterlauge abgelassen. Die Temperatur hatte sich auf 23 ¢
eingestellts, Nach zweimaliger Wiederholung vorstenender Tempe-
raturbehandlung fiélen weitere 20 und 5 Masseteile Unterlauge
ane. Die 660 Masseteile Acyltaurid-Paste enthielten 56,4 %
Natrivmoleinmethyltaurid, 30,5 % Wasser, 3,73 % Natriumchlo-
rid, 0,26 % Methyltaurinat und Spuren Natriumhydroxid. Die
Unterlauge mit einem Pestgehalt von 26,5 % enthielt keine
waschaktive; Substanz. Neben 17,0 % Netriumchlorid und 2,8 %
Methyltauribat waren weitere 6,7 % wasserlosliche Fremstoffe
enthalten. Bezogen auf Natriumchlorid erfolgt eine 60%ige
Premdstoff-Entfernung. '

Beisgpiel 4:

In einem Beb#lter gemiB Beispiel 1 wurden 575 Masseteile
einer Acyltaurid~Paate, die gemdfB Beispiel 1 hergestellt

war und 36,9 % Natriumocleinmethylteurid, 48,5 % Wasser,

6,90 % Natriumchlorid, 0,53 % Methyltaurinat, 0,03 % Natriuwn-
~ hydroxid und weitere rohstoff- und reaktionsbedingte Premd-
stoffe enthielt, mit 288 Masseteilen wiBriger Methyltaurin-
16sung mit 32,3 % Methyltaurinat verriihrt, nach 24stiindiger
Lagerung bei Raumtemperatur in 2 Stunden auf 70 °C erwirmt
und 7 Stunden bei dieger Temperatur gehalten. Danach wurde
die Heizung abgestellt. Nach weiterén 15 Stunden und Errei-
chen von 22 °C wurden an der itiefsten Stelle des Behdlters
497 Masseteile Unterlauge abgelassen. Nach Wiederholung
vorgtenender Temperaturbehandlung fielen weitere 3 Masse-
teile Unterlauge an, nach einer zweiten Wiedernolung war
keine Unterlauge mehr abgeschieden. Die 359 Masseteile Acyl=
taurid-Paste enthiclten 59,1 A Natriumoleinmethyltaurid,
30,6 % Wasser, 1,52 % Natriumchlorid, 3,36 % Nethyltaurinat
und Spuren Natriumbydroxid.. Die Unterlauge mit einem Fegt=



gehalt von 29,5 % enthielt keine waschaktive Suhatanz. Neben -
€,84 % Natriumchlorid und 16,8 % liethyltaurinat waren weitere
5,9 % wasgerldgliche Fremdstoffe enthalten. Bezogen auf
Natriumchlorid erfolgte eine 86%ige Fremdgtoff-Entfernung.

Beispiel 5:

In einem Behdltier gemiB Beigpiel 1 wurden 1035 Massgeteile
einer Acyltaurid~Paste, die gemdB Beispiel 1 hergestellt war
und 37,9 % Natriumoleinmethyltaurid, 48,5 % Wasger, 6,90 %
(relativ viel) Natriumchlorid, 0,54 % Methyltaurinat, 0,04 %
Wetriumhydroxid und weitere rohstoff- und reaktionsbedingte
Fremdgtoffe enthielt, nach 22stiindiger Lagerung bel Raum-
temperatur in 2 Stunden auf 80 °¢ erwdrmt. Nach Erreichen der
Temperatur wurde die Heizung abgestelli. Wach 22 Stunden war
der Behilterinhalt auf 23 °C abgekihlt und an der Lisfsten
Stelle des Behdlters waren 280 Masseteile Unterlauge angefal-
len., Wach zweimaliger Wiederholung der vorstehenden Tempera=-
turbehardlung fielen weitere 8 und 3 Masseteile Unterlauge
ans Die 738 Masseteile Acyltaurid-Paste enthielten 53,2 %
Natriumoleinmethyltaurid, 36,9 % Wasser; 4,00 % Natrium-

. chlorid, 0,25 % Methyltaurinat und Spuren Natriumhydroxide'
Die Unterlauge mit einem Peststoffgehalt von 22,8 % ent~
hielt keine wagchaktive Substanz. Neben 14,3 % Natriumchlom
rid und 1,26 % Methyltaurinat waren weltere 7,2 % wasser~
10gliche Fremdstoffe enthalten. Bézogen guf Nztriumchloxrid
erfolgte eine 58%ige Fremdstoff-Entfernung.

Beispiel 63

In einem Behdiliter gemiB Beispiel 1 wurden 1061 lasgeteile
einer Acyliaurid-Paste, die gemi#lB Beispiel 1'hergestellt

war und 35,3'% Natriumoleinmethyltaurid, 50,1 % Viagser,

6,64 % Natrivmchlorid, 1,87 % Methyltaurinet, 0,02 % Natriuwm-
hydroxid und weitere rohstoff- und reaktionsbedingte Fremd=- .
gtoffe enthielt, mit 33 Masseteilen 18%iger Salzsiure unter
Rithren auf pH 6 eingestellt, Nach 21stiindiger Lagerung bei
Raumtemperatur wurde in 2 Stunden auf 70 °¢ erwirmt und
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1 Stunde bei dieser Temperatur gehalten. Die Heizung wurde
danach abgestellt und nach weiteren 18 Stunden war die Tempe=-
ratur auf 25 °¢ zurlickgegangen. Es wurden am Beshdlterboden
287 Masseteile Unterlauge abgelassen. Nach anschlieBender
zweimaliger Wiederholung vorstehender Temperaturbehandlung
fielen weltere 84 und 3 Masseteile Unterlauge an. Die 711
HMasseteile Acyltaurid-Paste enthielten 52,7 % .Natriumolein=-
methyliaurid, 37,6 % Wgsser, 3,60 % Natriumchlorid, 1,01 %
Methyltaurinat und 0,39 % Chlorwasseratoffs Die Unterlauge
mit einem Fesigeheclt von 23,4 % enthielt keine waschaktive
Substanz. Neben 12,0 % Natriumchlorid und 3,36 ¢ Methylw-
taurinat waren weitere 8,0 % wasserltgsliche Fremdgtoffe ent=-
halten. Bezogen guf Natriumchlorid erfolgte eine 64%ige
Fremdstoff-Entfernung. Die in einem zweiten Behilter gemsl.
Beigpiel 1 %uf pH & eingestellie Acyliaurid-~Paste gleicher
Zusammensetzung konzentrierte sich durch gleiche Temperatur—
behandlung auf einen Gehalt von 4¢,9 % Natriumoleinmethyl-
faurid auf und enthielt danach 4,76 % Natriumchlorid. .



Erfindungsanspruch:
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Verfehren zur Herstellung hochkonzentrierter Acyltauride
mit erhthter Reinheit, dadurch gekennzeichnet, da8 man
das pastenformige, mehr als 6,5 % Natriumchlorid, bezogen
auf 52 % Pestsubstanz, und 30 big 60 % Wasser enthaltende
Acyltaurid, das einen pH~Wert von 8,5 bis 12 oder 5,5 bis
5,5 aufweist, auvf Temperaturen von 30 bis 100 O erhitzt,
diege Tempersturen bis zu 48 Stunden beibehdlt, auf 10 bis

30 s abkithlt, die Vorginge gegebenenfalls mehrfach wieder—

holt und ein Verhdlinis von Warmephase zu Abkithlphase
von 1 zu 2 bis 1 zu 10 einhidlt. '

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, dafl die
Abkiihlperiode mit einer Schockwirkung durch kurzzeitiges
Kiihlen mit einem Kithlmittel eingeleitet wird.

Verfahren nach Punkt 1 und 2, gekennzeichnet dadurch, dalb
die thermische Behandliung pericdisch erfolgte

Verfahren nach Punkt 1 bis 3, gekennzeichnet dadurch, daB
die durch besonderes intensives Mischen der Reaktiong=
partner hergestellte Acyltaurid-Paste erst nach einigen
Stunden thermisch behandelt wird.

Verfahren nach Punkt 1 big 4, gekennzeichnet cdadurch, daf
dem pastenfirmigen Acyltaurid vor der thermischen Behand~
lung bis zu 100 %, insbesondere 20 biz 50 %, technische
Methyltaurinldsung wit 5 bis 70 %, insbesondere 20 big

40 %, Methyltaurinat zugemischt werdena
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