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) Verfahren zur Yeredlun von Destlllationsruck—
sténdén der ParafflnoxydatlonJ .

"Z:: Tﬂ’ a; . Wenn -ein _aug dem.Wege -der- katalytlschen Kohlen-
Lol

oyydhydrlerung gewonnener Paraffingdtsch unter Anwendung
geeigneter Kontakte mlt Luft in an gich bekannter Welse

: oxydlert w1rd, entsteht ein rohes Oxydat;gnsprodukt aus
dem durch Abtrennung der nlcht verandertenvrarafflne e1n

'Fettsauregemlsch gewonnen werden kann;. Bei der Vakuum- -
deatillation dleses Fettsauregemlsches ergibt slch e1n
pechartlger Lestlllatlonsrucketand, der elne dunkel gefarb—
tey. welche Messe. mit: schwach fettsaureartigem Geruch" bildet.
mleses, melst als"Oxydpech bezeichnete~MateriaI*stellt
‘éin .schwey deflnierbares Gemlsch von zahlrelchen sauerstoff—
haltlgen Kohlenstoffverbindungen dar und enthdlt z:B. Fett~ -
sauren, Ketone, Laktonef“Estollde;‘Seine"Neutrallsatlona-*mh
--zahl. belauft 51ch durchschnittlioh auf. 15~ 80, wéhrend -
dle Verselfungszahl zw1schen 125ﬁf 135 und“der Erstarxuggé?%
punkt bei annahernd 75°%. 1iegt. D ’

o . Wegen des ausserordentllch verw;ekelten Aufpbaus
derartiger Oxydpeche ist ihre unmlttelbare Verwendung eehr
~8chwierig. “Auch: ihre’ Aufarbeltung béreitet gehr grosse.
Schwgerlgkeaten und 1#sst sich mit normalen Rafflnations-
mitteln praktlsch nloht durchfuhren. Man ‘hat” zwar bereits

—'vorgeschlagen, dlese Destillatlonsrﬁokstande durch Behand-.
- lung mit nlcht oxydlerenden Mlneralsauren unter Zumlschung
“von Wasser 1n Produkte- ﬁberzufuhren, die keine Wasserquell-
.barkeit mehr: besitzen iind beim Aufstreichen e1ne gute Haft-;
“festigkeit aufweisen, wobei der erzeugte Film gute Trook-
.fnungseigenschaften und* glelchzeltlg auch eine grosse Wider—
"standsfdhlglelt gegen Wasser besitzt.

‘Bg wurde gefunden, dass man durch e1ne schonende
xyuatlve Behandlung ‘das Oxydpech in ganz besonders‘wertvol-f
‘le Produﬁfeftberfuhren kann. 2y diesem Zweck ‘oxydiert man -

hrmallge Wlederholung diéser Behandlung’
ergeben sioh gelbbraun gefarbte Produkte,ldle vorw1egend
”xaus nettsauren bestehen und dem Ausgangsmaterial gegenﬁber o
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;elne wesentl,cn verrlngerte Differenz zwischen Néutrallsatlons-
zahl und Verselfungszahl be51tzen.v : B

“Men kenn das Oxydpech aber anch zunachst mit hoch-‘=
‘konzentrlerter~A1kalllauge verseifen. In dlesem Fall ergxbt ’
”sich bereits nach dem Ansduérn ein Produkt mit wesentllch er-
'hohter Neutralisatlonszahl und Verselfungszahl. Darauf wird -

die’. eigentllche Oxydatlon mit Blchromat und - Schwefelsaure an-
:Egeschlossen, wobeilsich’ d1e @gsbeute erheblich verbessert. 2
f Gleichzeitig erglbt slch elne wesentllche Erspﬂrnis an Oxy-
L~aat10nsm1tteln..

‘Man hat zwﬁr'bgreits’vérgeschlbgen;'?aréffine; ;f~

~natﬁrliche~Wachsew—und»Rohmontanwachs*mzt*Bmchromatschwefel-
‘sEure zu; oxydleren bzw. ZW raffinleren. Hieraus’war. jedoch ’
kelneswege dle erfolgreiche Behandlung,von schwer aufzuarbel-
‘tenden“Oxydpechen*der“Parafflnoxydat1on”vorauszusehen;”aa es™
beisplelswelse .bei. naﬁurllch vorkommenden-Wachsen nur. auf ..
,eine Entfernung farbender Bestandteile ankommt, wahrend es-w“
“sich be; der Parafflnoxydation nur um eine ﬁberfuhrung von >'
Kohlenwasserstoffen 1n Fettsauren handelt. Demgegenuber muss
beim Oxydpech sowohl e1ne Aufspaltung, als auch eine Oxyda-~n
~tion sauerstoffhaltlver Kohlenstoffverblndungen stattflnden.'.
“Wf““‘R"hmontanwachs, das auch bereits mlt Blchromatschwefel
_saure behandelt wurde,unterscheldet 91ch das Oxydpech durc .
selnen grundsatzllch anderen und ausserst verwiokelten Auf—l
'bgu, ‘da~es eine Vlelzahl sauerstoffhaltiger Verblndungen ent-~
‘hiilt,. de: deren glaute Oxydierbarkelt nicht vorauszusehen war.'
Dies ums umso méhr), da auch-die. zokeritartige Struktur des- Oxyd-g
nechs dguf einen erheblich verwickelteren Aufban derarriger
R&ckstande schllessen -liesg.

e : ‘Die Bel der erfindungsgemassen Verarbeitung des .
Oxydpechsxentstehenden Endprodukte sind ausserordentllch

1 v1else1t16 verwendbar, belsplelswelse als Aufschlussmittel
fir Farbphasen. Mit besonderem Vortell konnen sie als Emul-i_
gatoren zur Herstellung fluss1ger Emulsionen Anwendung fln-‘

‘den.‘

' '“” ': Zur aufarbeltung des Oxydpecha_w1rd d1e Oxydatlon
‘mlt elner 40%1gnn Schwefelsaure, der annahernd 10% Alkal1bi-
chromat zugesetzt werden, bei etwa 75~G durchgefuhrt. Nach'-
Beendigung der Oxydation w1r& das Sauregemisch entfernt. Es !
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verbleibt ‘sodann -ein: schwach grﬁn gefarbtes Endpredukt .dasg
sich durch- eine Behandlung mit Wasserstoffsuperoxyd in! alka-
1ischer Losung oder mit: Hilfe ahnllcher Oxydatlonsmlttel
'weltgehend aufhellen lasstf

Weltere Einzelheiten 8ind zus den’ nachfolgenden
Ausfuhrungsbelsplelen eraldhtlich..

Ausfuhrungsbelspiel~l-l

R Von einem- Ruckstand der Parafflnoxydatlon, -der::
nit Hilfe einer Vakuumdestlllation .von durch Luftoxydatlon
aus’ Parafflngatsch gewonnenen Fettsauren angefallen war
(Oxydpech), und .eine: Neutrallsatlonszahl von- 75, bzw. elne
Verselfungszahl von 130 aufwzes, wurden 100 g unter lebhaf—,;
tem: Ruhren nit einer Losung auf 70 c erhitzt,-dle aus. 125'g —
Natrlumbichromat und 1250 g annahernd 40 %1ger Schwefels‘ure ﬁ
:bestand. ‘Nach- Beendlgung der ersten st S -
~de" dle Temperatur auf-"110°67 ‘gesteigert.- Nach etwa einer Stun—hf
de war die. Umsetzung beendet.,Nach dem Abkﬁhlen auf-Zimmer- - - -
temperatur wurde -das- raffinierte Oxydpech von der verbrauchten>
AChlomsulfatidsung abgegossen und die glelche Behandlung migx'_
frischer’ Alkallblchromat-SQhwefelgéure_Loaung_wiederholtv--—
-Nach dreiﬁallger Oxydation erhielt .man -ein- Produkt, das noch
'etwas grinlich gefarbt war. Durch Verseifung m1t Latronlauge3 
in wasseriger Losung untey Zusatz von etwas Wasserstoffsuper—
..oxyd and ansohliessende Ausfallung der Fettsauren mit Hllfe :_
-von Mineralsauren lless sich_die durch Chrom verursachte grun-'
liche Farbung bnseltlgen, sodass man nach dem Relnlgan ein
gelbbreaunes Produkt’ mit girer Neutrallsatlonszahl 159 und "V{
einer Verselfungszahl 195 erhlelt. Der Erstarrungspunkt am i
rotierénden Thermometer ‘lag bei 78° C. Die _Ausbeute an raffl— :
niertem Oxydpech belief sichfauf 78 Hhal

Ausfﬁhrungsbelsplel 2-'f

Von dem im’ ersten Belsplel Ygrwendeten Destilla— .
tlonsruckstand wurden ‘100" g ‘mit 150 %'der fitr..eine Verselfung
der™ vorhandenen 17‘s*ber notwendlgen Kalilauge in-'50 71ger wasse—,
“iriger’ Losung behandelt. ‘Nach beendeter Verselfung wurde mit T'
‘vcrddnnter Schwefelsaure angesauert. Dag aussefallene Produkt
fdas nach den Auswaschen mlt Wasser und . anschllessender Trock-

; nung eine Neut llsatlonszahl von 126  und ‘einé Verseifungszahl_
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von 135 aufw1es, wurde it e;ner Losung von 125 g Natriumbi-
?chromdt in- 1250 annahernd 40 %1ger Schwefelsaure -auf 70° C
erwarmt.<Nachdem dle anfangs heftige Reaktion etwas’ nachge—
lassen hatte, wurde noch eine Stunde 1ang_auf 105..- _110°
erhztzt. Nach ausrelchender Reinlgung mit' Wasser erhielt man
1n elner Au beute von 87 5 % . e1n Produkt, das elne Neutrall-»gw
satlonszahl von 160 und- e1ne Verse1fungszahl von 192 aufwies.
Penn man’ die’ glelche Behandlung mit Alkaliblchromat—Schwefel-‘
'saure w;ederholte, dann stleg dlc Neutrallsatlonszahl quf -
.'179 und die Verselfungszahl auf 198, wahrend d;e Ausbeute an
E"rafflnlertem Oxydpech ‘sich dandch auf 82" % Jbelief, - i

A Dle im ersten’ Belsplel crwahnte Behandlung des

~raff1n1erten Oxydpechs mlt_Natronlauge undﬁWasserstoxfsuper
oxyd- kann auch hlLr angeschlossen werden, falls das undpro-
dukt noch elne grunllche Farbe zelgt.m- :

(S . -

Pat;ntansgrﬂche.f;
ﬁ.) Verfahren zur Aufarbeitung von Destillatlons-
ruckstandun der Parafflnoxydatlon (: Oxydpech),- da a. u.rc B:
—g—e~k—e-n~n~z—e—r~c~h-n—e-t dass~man—&1esehﬁﬁcksténde‘mehr-
rmels” be1 erhohter Temperaxur mlt sehwefelsauren Alkalzbiohro-
matlosungen behandelt.

“ o 24) Verfahrcn nach Anspruch 1, dadurch.
g e k ¢nnzeich n et Ty - da8s . man das zur Verarbeltung
,kommende Oxydpech vor der Behandlung mit Alkallbiohromat— .

‘,Schwefelsaure mit- ubcrschu851ger Alkalllauge verselft und

~~mit verdunnter Vineralsidure- wieder ansauertff‘
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