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n Verfahren zur Herstell g wertvoller Wachsehuren

[’ /TiZ/ +Bel . der Oxydation hochsiedender Parafflnkohlenwaseerstoffe
mlt Luft entstsht ein: Gemiseh von Carbonséuren und anderen NS
sauerstdfiﬂgiiigen Verbindungen der verschledensten Art ( Al-
dehyde, ketone, Alkochole, Lactone, Egter, Oxysauren Dicarbon—
,sauren usw.) Die’ Reaktionsmasse enthélt -gleichzeitig: auch &
wgrossere Mengen von unveranderten Lohlcnwasserstoffen (¢ Neutral?
dl) Die Isollerung der entstandenen Carbonséuren ist ein w1ch-'
“tiges~Ziel"der: Technik, bereltet Jedoch erhebliche Schwierig'“ﬂ

' keiten. Besonders wichtig ist-die Herstellung réiner Pettgiu~
iren;~deren—Molekul- 1"“19‘Kohlenstoffatome enthaly: and ¢ die B
zZur Gewinnung von Seifen und eelfenartlgen Erzeugniasen dienen
'konnen. ‘Daneben haben' -guch noch” hohermolekulare Carbonssuren’ -
mit+20" und~mehr Kohlenstof fatomen im “MoYekil, die man als
Wachsséuren: zu’ bezeichnen pflegt, neuerdinge grdssere‘Bedeu-“
ﬁtung gewonnenr—_~-~~~ o e -

, Zur Ieolierung der entstandenen carbonsauren pflegt man -
zundcust des” Rohoxydat nit wasserigen Alkalllosungen zu versei-
-fen, wobei sich ein Teil der’ unvcraeitbaren -Anteile abschcldet
“Aus der entstandenen wasscx;gen Losung.kann_man.den.neat-der-—-

'_nlcht oxydierten Bestandteile mit Hilfe geelgnetnr Ldsungsmit-v

—tel extrahieren_( ZeBe- mit- uen21n). Bei;Fé%tsauren im Seifen- :
’berezch fithrt diese Arbeltaweiae im allgemeinen zum Erfolg.

- Plir hahermolekulare Wachssauren ist dieaes Verfahren jedoch

“fnlcht geelgnet, well sich dle Versuifungsprodukte dieser Sauren

'.nleht oder nur-. unvollstandlg in Vasser lbsen. =

o Zur Besultigung dlcser Schw1erigkeiten hat.men. zur Aufld-»»
fsung der Seifen Alkoholc Vursch%edener Kettenlange zugeeutzt, :
un auf dlebe Welse daie Alkallselfen der hochmolekularen Wachs-
,sauren in: Losunn zu brlngen. Hierbei zcigte sich Judoch der - :
Nachteill" dass aie. Alkohole teilwelee “auch . in das als. Extrak-

_tionemittel. verwendete: ‘Bénzin.- idbergehen, - Infolgedcssen wird
.einc guwisse Selfenmunge mit. denlunverseifbaren nntcilen bus
‘den- zur Behandlung kKommenden Oxydationaprodukten hbrauagelost,u
‘Da nun die.ab.etrennten nMveraed Phanon: nn“*ﬂndteiley( Neuxral-u»
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;ol) von - neuem in-den’ Verfahrenskrelslauf zurﬁckgefﬂhrt werden
'sollen, entsteht durch darin vorh&ndcne ‘grissere Sc;fcnmengon

. der Nachteil, dass diese zu unerwunschten niedrig molckularen
?Lrblndungen abgebaut werden. - ot

Man hat such’ bereits vorgeschlagen, die bul der Neutrali-
.sation von Paraffin-Oxydatlona-Produktcn cntstehenden Seifen- -
losungen c1nzudampfen und. die dabei anfallendcn festcn Produk-‘
te¢'mit organischen” Losungamitteln zZu extrahieren. Wenn hierbei;
Ldas Wasser nicht restlos entfernt war, 80 tTitt” wahrend der
Extraktlon eine’ Gelatinlerung der Reaktionsmasse e1n. DlGB hataf
den Nachteil dass- eine nur unvollkommene Extraktlon errelch-“'$
bar ist. Lo u-ﬁ.:'i”_5” 7,»;”mm,vu”;”a renly

p;gsezﬁﬁbclstand“tritt—nlcht ein~—wcnn man*di%:;ettsaure
untcr moglichst~weitgehendem Ausechluss von Wasser,verseifen
wurde. g iist- Jedoch ausserordentlich - schwierig eine’ Verselfung.
fder~Paraffln-Oxydationsprodukte in“volliger Abwesenhelt von Was-'
_ser durchzufuhren. Dureh unvollsténdige Verseifung bleibt ein o
Tezl der Fettsduren: unverandert und-wird-mit-dem- Uhverseifba“ :
ren herauageloat. Aus diesem Grunde-ist dieae Arbeiteweiae“te h-”

misch blaher kaum verwendet worden. N

~é!~ Man kann die Scifen auch -durch Dindampfung zur Abacheidung
‘»brzngen, um sie danach in zerkleinertem Zustande mit.Benzin._—_—
‘und @hnlichen Losungsmltteln zu extrahieren.. Hlerbei ist- jedoch
.B.ﬁbel Erdalkalipund Metallseifen, “eine’ mehrmelige Extraktion
erforderlich, wenn man die unverseifbaren hsnteile vollstﬁndig v
‘aus’ den zur. Verarbeitung kommenden Oxydationserzeugnlssen ent-;
fernen w111.-Ausaerdem besteht bei‘solchen Produkten, die m1t
“Hilfe der Luftoxydatlon erzeugt wurden, der Nachteil, dass aich
die vorhandenen Bster, Estolide, Lactone uaw. von den. Fettsau-";
-ren-nicht- abtrennen lassen, sondern trotz aller Mﬁhe im Extrak-:
"tionsruckstand verbleiben. kan erkennt diese Tatsache daran,
. dasgs’ die1sollerten Fettsauren noch eine erhebliche Differenz

‘ zw1schen.Saurezahl und” Verseifungszahl aufweisen. b '

Schliessllch hht man auch- das Unverseifbare dadurch von :
) den Pett duren get;e ; —davs _man aaa big: zur Trockne.-einge—--
"damnftcVSeifengcmisch elncr Vakuumdestillatlon ‘oder Wasserdampf
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dcstillation untyrwarf. Di;sc urbeitawcisu ist Tiir die Abtrun-
" nung dus Unvirscifbarén sus den Oxydaten b»sondurs hochsiuden-
‘ ~der Paraffine, speziell der Hartparaffinc cbenfalla nicht an~ -
“_wcndbar, -da- dic unzuwendenden Siedetemperaturunfso hoch liegun,
dass eine Zcrsctzung der- Seifcn elntrltt. . : :

- Es wurdc nun gefunden, dass sich aus den Odeatloneproduk—~
~%€n ‘von hoohsohmelzunden Paraffinun Wachaaaurun in riinem Zu-.«'
st&nde ohne Schwierigkeit isolleren lassen, wonn man. bBei der. e
Oxydation, Neutralisatlon dnd Extraktion bestimmte BLdingungcn'
cinhalt.‘w

= Alﬁ Ausgangsmaterial dir.Oxydetion sing- ‘besonders gut” ‘syn--
thetische Parafflne dcr katalyt1schunixohlenoxydhydrlerung ge="
Lignet die oberhalb von 450°¢ sieden- und einen oberhalb _von -
>90 C: liugcnden Schmelzpunkt aufweisen, - Ihre Oxydatlon wird vor-
nchmlich mit Chromschwufclsauruwoder*mit*nitroeen Gssen in Ge=
‘genwart von Nitrosylsohwefelsaure oder Schwefulsaurc durchge-
'fﬁhrt._. . i
Dieerrseifung dur rhaltencn Oxydatlonsproduktc muss m1t
hoahkonzentriertur Kalllauge'vorgunommun wcrdcn, die nicht: mehr
“als annahernd 50 ¢ Wagser. enthalten darf. Die Vursulfung erfolgt
in’ cinem heizbapen” Knctwerk, wobcl di¢ Masse so langc durchpe.*$
rﬂhrt‘wird.—bis—auch dic letétun Spuren Yasger: vollstandif“a 2
_fernt’ 51nd.*Diu_Verselfung~erfolgt zw1schen“100““’l30°c, ok
masmU bei. 120 C. Bei unterhaldb von 100 C_liegenden Tcmpera- N
turen ist nur eine unvollkommene' Vnrsuifung erreichbar, wahrend
_gggggglngpn_l30_u_unter-Umstanden einc Verfarbung der Seifcn o
auftritt. - . : : e

- Dle erforderlichen Alkalimengen belaufen slch auf etwa
»150 der furTaie’ jeweils festgest»llte Nuutralisationazahl
thuor»tisch erfordcrlichun Mcnge. Hicrbei ist. zu buachfen, dass
Natronlauge ungceeignet iast und erfindungagemass nur. mlt Kali-u;;
lauge gearbelitet .werden kann. Nach der Ncutralisation werden . .
~die; oxydiertun anteile des. husgangemsterials durch- thraktion~f
‘bei éiner Temperatur entfer dic dicht unterhalb des. Erwei-.
ohungspunktes daes vcrseiften rohen Oxydatlonaproduktee liugt.
wlg Losungsmlttel flir.diese Extraktion findet elne gahz eng..
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~.gescanivtene Benzinfraktlon und Zwar. vornehmlich e1ne Heptan-,
fraktion der katalytlschen Kohlcnoxydhydrlerung Anwendung. :

Dze durch Extraktion von unerwiinschten Bcstandteilen be-
_freiten: Kalisalze der in. Frage kommenden Wachsaauren werden
7mit;vérdﬁnhfén.Mingraleﬁuren in der ubllchen Weise gespalten.
Bel der Spaltung werdcn normalerweise’ Temperaturen von 100o
‘Zur. Anwendung gebracht. Wenn die abzuscheidende Wachssaure .
oberhalb von 100% BohMlth, arhggtet .man zweckmassig bei‘et-~
‘wag' crhhtér. “Temperatur und ‘erhshtem Druck im Autoklaven oder
gibt sov1el uber 100° siedendes Schwerbenzin Zu, =aaea der

~Schmclzpunkt dcs—Wachssaure-Ban1ngem1schea unter 100 liegt._

“Ein- besondercr Vortell des neuen Verfahrens bestcht darln,
«dass*man‘durch nur einmal;ge thraktion hochmolekulare Waohs-f
séuren: crhalten kann, die’ praktlsch vollig fre1 ‘von unverseif—
‘baren- Bestandtellen gind. Diese Sauren -enthalten.fast- kelne“*“f
Nebcnprodukte und weisen einQGZusammenqetzuggAund‘Rginheit,} :l
.auf,»wi¢~sie*aus;den%PrOdukt'ﬁ‘dgiﬁPéqé??jﬁéLuftoxydatlon dnc
diesen: Molekularberelch n1cht'erhalten werden” Kann, auren des
Seifcnberulches 51nd nur in auasurst geringer: Menge vorhanden.f
Die: abgetrennten unvcrs;1fbarcn Bustandtellc ‘gind prakt1sch
Erei von Sauren odér Sglfun und entsprechen in ihrer- Zusammen--
aetzung fast volllg dem‘bel der O?ydation-alsaﬂusgangsmat*iﬁ”l
Vcrwendutan Paraffin, aodass Ble ohne weiterés in” dcn—Verfah- ;
runskru1slauf—zurﬁckkehren konnen TR )

Die crflndungsgemass in reiner Form gewonnenen hoehmolcku-
lafcn Wachssaurcn weisen im Mittel etwa 30_Kohlunstoffatome———
im‘M’I_kuI aut. und': sind fur v1c1e,Verwcndungszwecke geeignet.
Men kann Big belsplulswelse bei der*Herstellung von Bohncrmas-
sen,. Lederpflegumltteln, Lcdcr—’und Sohmierfetten und “bei" der
Zubereltung von. Emulsionen. fegtir und- flﬁssigcr Art verwenden.
Fiir diese Zwecke ‘wixrden bighér. im allgemeinen Wachssauren ver- -
wendet, dlc aus- festcm Montanwachs hnrgestellt warcn, daa syn-"
thctlsche “Produkte blsher nicht zur Verfhgung standen‘ s '

'WH,.eitcre Elndblhblten sind aua den nachfolgunden Ausfuhrungs
cispielern.crsichtlich,-
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}'_Q —_-.E‘s;:. wurden 40 kg ev’i‘néé""ijdéfionébrbdukte’s;,f dessen Ergtar-
‘Tungspunkt am rot..ierenden Thermonicter- bei 910 lag unig ‘deg -
_durch-0xydation; eineb.-méﬁtpai-arﬁqgi, der katalytigehen Kohlen~
' oxydhydrierung mit nitroscn Gasen in Gegenwart von Nitrogyl--

‘eup Vzlég_ng_l;‘g‘e}_iéifﬁeﬁ_g;Nééh%éinstﬁnd'i**—gei Kiet="

-—-~daue:_‘-",tfa‘t__’»-_e'1—xfé_’Ver,di.ckupg_ der Magge €in,"Die 'Behandlling;;;izf;
_de-bei 220°C weitere 4 Stunden lang _i_pz'-ﬁtggset‘zi&’,»bi‘s~das*’gtaé‘éﬁi
f.'i:e—,-vorhanden'e.“Wa‘_a_ser verdampft war. Danacp th-de_i_jdas: vérsc—’_i'fte;
Produkt’ der. Abkithlung tberlasaen, Dj ¢ abgekithlts, Hassc.wurde
-mit-Hilfe-einer Mhle"2ein pulverisi ert, . '

“man 10 kg in” einen nach dem Soérle.ttepriz;'zip—arb‘e‘it‘éﬁaéﬁ”*ﬁiﬁ-ﬁi;l"
;t,idasa)e‘pé’i-“é‘a‘?'é"‘é%.fiihdgpjiax’zg mit einep zwischen’ 90:27100%¢ g e.. .
’gliin\(i.eg‘gggﬁanf—xg}:tidn “dng dérﬂ','I.{oiil’endxydhydzfieruz—xg. “bls Extrakt
6rgeben sich 4500 g eines. fegt- reinen-Paraffing,. ‘dessen Neutra-
lisationszahl ‘sich auf. 1,8 unq,dessex;»yérséiﬁmgsza.bl"bigh;éhf;

" < Von deﬁl _bu;ﬁérfdrxy@ggn’; _Keutzaliéétionéprodukt},exti-'éhiv’erféﬂ-,.'

5,8 belief, Sein_’e:"xez;'etrometerz}:h‘f%ﬁ“f@e; 24 4,8 fostgestellt, -
. wihrend- der. El‘atalﬁl‘ungspuﬂ.liﬁ_f?fﬁi;ﬂtierenden lﬂThez:m'omet'e‘r bes”
;'9.1'90“1—8.5""‘ - o o T ' ‘

" Dep- bei dep "Extraktion.vezjbi'éibénde Rickgtang wurde mit

-verdiinnt ei""Schngg;séu;félbis'—zb.r_~Bféufiarbung ‘von Kongopapj ey
- angesducrs und solange. ei:l;ité'q, bis die irorhazidenenééi_i’en rest.
. los: zerlegt waren. &g €rgaben sich 5200 g hoeh.xyq;_gkplareulﬁ‘étt-'-;ﬂ
_ séur c‘n nit £ oiég’nd én-'rKenn_zahlbn’:ffN cutrali é:é%i.én'sz\ghl? '=.145,5; i

Verseifungszani . = ‘150,3"'Penetr0meterza_h1 = 4,0';3'»Erstarru__pgsé
punkt = 90%%,

fiAﬁsfﬁhrungsb'e'ispi‘érz‘? :

% Ein ai;;:}idﬁ’g@z Wwege; ‘der...ketalytiabﬁgn‘jxo_hléﬁbk&é}iyﬁff.txfuﬁg o
‘Hergestelltos __g%;}_;;igggfﬁn,, A.desa'en.nx:rejcarrung’sﬂpt.iﬁl& “al rot ie-
‘Tenden Thermometep bei. 92% lag, wizrd,e\»'j.n.. geschmolzenem,Zu,St_an-.

de durch .le'or'einle_itung’so Wweit chloriert, big o Chlor: anel:



',kdnzentriertégChromgchwéféiéﬁuiékso-1éng¢5oxydigrt;'bié die .
‘Magse eine. Neutralisationgzan] von 91,5 und’ eine Verseifungg-
'28hl von 102 aufwies, Von diesesi Oxyaat»ion'sp::roduki wurden . -
40 kgfin,eihém.heizbérén%xnetweikvbéi_12o°chgeschm61zen,und-f}
in die-geschmdizene Masse in Verlauf“einiilstnngséinc_agq_iﬁj

5,5 kg,Kglidmhjdroxyd;undc3iL%r;lWasaérfbeétehendé;Laqgngfeip;

getragen. Die Masse wurde danach ﬁeifer§;4fstﬁndﬁn~béiwi2095if

durchgeknetét, ﬁobeiangbh'éiner Stunde Verdickung.der_Réa

‘blonsmasse eintrat. Deg- erhaipene. 'V'é’r’s’eiﬁigg‘ngquktépulyér_iaf
‘-___s_jgz'_tie;map-,.ixli__efi;ie}‘*ﬁiihl’é:-‘_‘zﬁiiél’ichst fein, trocknete daraug G,

"nochmblsfhnd behandelte ‘die Magsc Schliesslichin’ einer. Rxtrai.

ftiqnéapparéturaﬁiStupdenvlapg“mitvéin9r1ngfanfraktibn;~d$e¥i:

Lgemiséh,'das“folgéhdé'Kehnzahlén aurwiee:.Neufraliéafiohszahiﬁ
,=“14l,-Veréeifungszahl,=f153,_Eisté1rungsp#nkf ém“roﬁ ieren-
:{déﬁwmherhometer»;"91°c{‘ ,'zx'.“ o - ' T

_nach '."géxthbqamprgn des ‘Heptens-14,4 kg 't;x'z:v_'-é:i'-se::lfbaré;': Parat-
“fin gewonnen, désgeinejNeutralisatiothahl voh*2,5.und>eihei‘
.VerSeifuhgszag;Avon13;7féggﬁg§d.:Dieses;ﬂ@terial wurde. erneut-
_ehloriert uﬁ&gnach'dép ch;orﬁbspaltﬁnz»in der gleichen Weige
'oxydiert.“' ':' o

B ' 1 der ytische bxydhyd;ierung,
des pinen"_"stockpun_kt-vpn 91‘°C»§_iufwiea',' wurde mit Nitrosg in_.
Gegenwart von Nitrdéylsghwéfelsﬁuré‘bii&i@f?ffiié esieine Neu-

Von diésen -Oxydationsprodis “wurden 40. kg in der aus gen. vor--
ﬂygggggendengégafﬂhrﬁngsbeisbiéiéﬁhéiéiéﬂii;éhenﬁWéise;"mit‘ _
einer Issung verscist, ais ‘aus 2040 ¢ KOH.uid 1000 ¢ Wasscr, |
bestand. -Dag .vc_z-is_e‘ifungap;_-odukt-.-pg_;_lveri'si.:z'{te' mEn, um es ga- .
nich cnndhernd & - 6 Stunden mit 'qiner,ngptanfrhkuon';1er ka-
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;talytischen Kohlenoxydhydrierung zu extrahieren.-Nach dem. un-
aauern, Auswaschen -und - Trooknen “des Extraktionsrﬁckstandes er-
geben sich 8,5 kg rclne Wachssauren, ‘die eine- Heutralisations-

:.zahl .von 109, elnc Yerseifungszahl von 118 und - einen Erster~ ~
-rungspunkt von 104 c( gemcssen em: rot 1urenden Thermometer)
aufwicgen, Aus dem- Extrakt erhzult man nteh demrAbdampfen dur .
'Heptanfraktion noch’ 30 8 kg unversuifbares Hurtparaffin, dasﬁ:
_eine Neutralisationszahl von 1 5, ninL vors»ifungszahl von* 357

iund ‘einen: Stockpunkt von' 91 c aufw1-s. g wurde in-Qer gleichen

. Wcise von nsuem zur Oxydation benutzt.

'Patentcnsgrubh* o
~*-*Verfahren ZUr- Herstellung wartvollcr Wachssauren durch
Oxydation synth;tlscher Hurtparafflne, Neutralisetldn der erhal
tencn Oxydationsprodukte, Extraktlon der darin vorhannenen Pa-:..
rnfflnkohlcansserstoffe und anschiiLsscndc Zcrlugung der iso-"
;1iérten'Seifen, derqr u'r'e B g ek e n n zeich n.ewt o~
“dessdie- Oxydation‘dcr Hartparaff1ne ‘mit chromsaurc ‘oder mit .
anitrosun Gesen in Gegenwart von Nitrosylschwefelsaurc erfolgt,
i*worauf‘énschliosaend mit einer konz»ntrierten Kalilauge neus "
,:tralisicrt und . mit winer unturhclb des Ex@eichungspunktes dor
*neutralisiertcn Rcaktionsmassc 51Ldenden_synthet1schenwKoh1en-
wasscrstofffraktion, zweckmassig mit einer: Heptanfruktlon, cx-f
;trahlurt und: sohlieaslich zweokstpaltung-eine Behandlung mit’

Mln;ralshurn angcschlossen wird,
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