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Verfahren zZur Reinlgung hoehmolekularer Wachssauren

.1f;:f1{;§ “'Bei-ger’ Oxydatlon hochsiedender Paraffinkohlenwasserstof-»
- fe entstehen Oxydatlonsprodukte, die bei - zweckma551ger Elnstel-
1ung der Oxydatlonsbedingungen hochmolekulare Wachssauren und-w
betrachtliche Antelle unveranderter Paraffine enthalten. Die .’
. Oxydation- der: moglichst hochsohmelzenden Parafflne muss” dabei’f
-nach -bekannten Verfahren mit, Chromsaure oder mit: nltrosen Ga—f;
..sen.in Gegenwart von Nltrosylschwefelsaure erfolgen. Zur’ Ent-:*
fernung der unverselfbaren Bestandtelle werden dle erhéltenen B
Oxydationsprodukte sodann,mlt konzentrierter Kalilaﬁg@’ﬁ@ﬁ%?a—
llolert, worauf sie mlt synthetlschen Kohlepwasserstoffen,_.m
zmeckma351g mlt “einer: Heptanfraktlon extrahlert werden,- "Der —ff
_erhaltene % “xtraktlonsrﬂckstandﬂiiefert*nach I8 Ansduern mit
Mlneralolsauren, Auswaschen und Trocknen unmlttelbar reine
hochmolekulare Wachssauren. - e

oy Bin Nachteil dieser Arbeltswelse besteht darln, dass die
Wachssauren 21emlich dunkelbraun gefarbt 51nd, ‘Wo lurch ihre N
Verwendungsmogllchkeit Btark’ elngeschrankt ist. Es wurde gefun-
den,—dass die: erhaltenen Wachssauren durch’ eine; zwe;ieaschonen-
-de“bxydatlve Rafflnation mit nitrosen Gasen. und-: Nltrosylschwe-
‘felsdure oder mit’ Ch;omsaure g0 weltgehend aufgehellt werden T
konnen, dass sich - elfenbelnfarblge Produkte ergeben. Ein Ab~' .
' ~bau-der SHurekette Aritt bei der erflndungsgemassen-buréhfﬁhg :

' rung der Behandlung praktlsch nicht ein,

g Die erhaltenen Massen\konnen als Ersatz fﬁr Montanwachs
und ahnllche Produkte dlene ’

Weltere Eznzelheiten 81nd ‘aus.den' nachfolgenden Ausfiih~
rungsbelsplelen ersichtllch. '

Ausfuhrungsbelsplel l

E1n synthetlsches Hartparaffln der!. katalytlschen Kohlend
oyydhydrlerung,\dap elnen'stockpunkt von, 91 Cwaufw1es, wurde
“in"Gegénwart von Nltrosylschweﬂelsaure mehrere Stunden mlt
nltrosen Gasen oxydiert. Das. Oxydathnsprodukt hatte eine Neu
trallsationszahl von 81 und eine Verse1fungszahl von 89, es
Wurde bei 120 C: mlt hochkonzentrlerter Kalilauge verseift. .
Dle hierbe1 erhaltene Kaliselfe extrahlerte man mit elner\ e
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net wurde. Hierbei ergaben aich hqchmolekhiare_Waehséﬁureh,f
- die eine- Neutrallsationszahl von 152 und ‘eine Verseifungszahi,

von 158 8ufwiesen, wihrend ger- am rotiexeg@enfmhgrmometerQbéff

stlmmte Dratarrungspunkt bel 9

sﬁurén-wurdenlzékg,bel 119 -1
mit stundlich 600 Ltr. Ammonla
dle 8,5 Vol % XNo enthzelten. .D

23 c annahernd 2 Stunden lang :
kverbrennungsgasen behandelt '
en - Ausgangsprodukt wur@en iiep~

bei 150, cm3 Nitrosylschwefelsaure zugefugt, die ihrérselts

lO % ‘NO enthlelt.
Das erhaltene Lndprodukt

wurde aaurefre1 gewaschen und-*

ﬂ,anschliessend*getrocknet._Ls W
- 153, eine Verselfungsz&hl von
Thermo er-bestimmten- Erstarru

ieg™ elne Neutrallsationszahl von
161 und: elnen ‘am rotlerenden
ungspunkt von 93 C- auf.wWahrend*“

?«das~Ausg_ngsmater1al dunkelbra
. Produkt. eine helle . ‘Elfenbeinfa
RaIf1nat10nsw1rkung festzustel

iun gefarht war,’ besags das End-;i
rbe Eg: war .mithin. eine :gute... -
len, wobei, wie.die’ angegebenen,f

KennZahlen zeigen," kexne Veranderung der.. Zuaa.mensetzunz elnfﬁ“

trat. o RN -

‘ Die Zusammensetzung der R
2 nlcht, wenn an: bteileuy0n~150~
angewandt wurden.-,

Ausfﬁhrun“sbeisglel 2- .

Beisﬁiél‘i»hgrgeéieilt waren,
triumbiehromat in 9—L1ter 407 %
100 bis 110%" behandelt. Nach

sé&:elauge wurdegdas Pro@uktfp \

getrocknet. Das fast weiBe Pro

eaktlonsprodukte énderte aich -
ch—Nttrosylschwefelsaure 200 o

rungspunkf'yon 93°%," dié ‘gemigg
mit einer ILdsung. .von 600 -g-Na-..
1ger Sehwefelsaure 1 Stunde‘beiu:
den’ -Abtrennen ‘dep ChromschwefeIA,

.-2ghl-von- 154~ und elne\Verselfdﬂgéééhi;von%;644pgiieihemfv'_QHJ;
_etarrungspunkt von 93° Ci"Die Ausbeunte. betrug 96 %o Wie die an-

gegebenen kennzahlen zeigen, w

ar\kelne wesentliche Veranderung

der Zusammensetzung elngetreten. Der gleiche Rafflnationa-
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erfekt kann erreicht werden, wenn man-mit ‘einer Losung von

1250 g Bichromat in 9 ther 40 %1ger Schwe sdure arbeitet.
‘In diesem Falle kann die Reaktionsdauer verkurzt und ‘die Bi-
chromat-Schwefelsaure—Mischung mehrmals verwendet werden,'

Ausfuhrungsbeispiel 3s

Eln Hartparaffin der katalytlschen Kohlenoxydhydrie—t
rung, das einen Lrstarrﬁngspunkt von. 91° aufw1es, wurde in ge-
__sohmolzenem Zustand sowelt chlorlert bis '8.%-Chlor aufgenom—:~-
““men waren. Das chlorierte Materlal_wurdeksodann~bei~320—~$her-~
‘misch dechloriert und darauf nit einer maBig konz?ntrlerten :
Chromschwefelsaure solange oxydlert bis das’ Oxydatlonsprodukt
.'elne Neutrallsationszahl_von~91 5= und—eine-Verselfungszahl"von_
- 102 tufwiess Nach dem Auswasohen und Trocknen wurde das. Mate—z.
'rlal bei. 120 m1t hochkonzentrlerter Kalzlauge vurseiftﬂ Das
:ferhaltene Verselfungsprodukt wurde nach dem Pulversleren mlt
‘,elner Heptanfrektion der katalytischen Kohlenoxydhydrlerung
'solange extrahiert bis der Oxydatlonsruckstand praktisch frei
.von Unverseifbarem war.: Der Rickstandder. Extraktlon wurde so-
dann_mix.verddnnter~Schwefelsaure~behandelt*und‘ﬂanach dﬁEEEzf
~wagchen—und-. getrocknet.(Dle ﬁO erhaltenen hochmolekularen o
~Wachssauren wiesen e1ne Neutralisatlonszahl von-139 und elne
Verselfungszahl von-145- auf, wihrend der am rotlerenden Ther-
‘mometer bestimmte urstarrungspunkt be1 96 5° 1ag.

! P‘h» Von den auf diese Welpe erhaltenen gelbbraun gefarbten7
hochmolekularen ‘achssauren wurden 2 kg be1 115 bis-120°: :2Y2
Stunden lang ‘mit- stundllch 750 ‘Liter Ammoniakverbreanungsga-”
‘gén- behandelt dle 8, 5 Vol. 7 NO. enthlelten.Vnrher waren dem ’
&usgangsmaterial 200 cm3 Nitrosylschwéfelsaure hinzug¢ftgt .

.worden, die 10 % NO enthlelten. _if' - . .

l;*; Das 's0 erhaltene Endprodukt wurde saurefrel gewaschen .
und’ anschliessend’gef aligetior
fvon 142 und elné Verseifungszahl vonﬂl4 Tauf..Der am rotleren-
“den Thermometer bestimmte Lratarrungspunkt lag be1 96 o Das
undprodukt wilks efné helle Llfenbeinfarbe auf.
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Patentansgruch

,__ferfahren zur Relnigun hochmolekularer Wachssauren,

-@ie ‘durch’ Oxydation hochschmel nder Parafflne mlt Alkalibi-
fchromatschwefelsaure ‘oder mit itrosen Gegen: in’ Gegenwart von
letrosylschwefelsaure, Verseifung der Oxydationsprodukte mit .
;Kulllauge und nachfolgende Extraktlon ‘mit Kohlenoxydhydrierungs
. produkten, . Ansauern, -Auswaschen und- Trocknen des” Extraktions-ff
_rlickstandes_ gewonnenﬁwurden,—~d~a—d~u r—c-h- ge k e n; L=
_zeich. net ., dass man dieselben be1 100 - 125 einer
schonenden oxydativen Behandlung mlt Alkallblchromatschwefel-
~B8ure- oderwmitfnltroeen -Gagen- in*Gegenwart vdﬁ Wltrosylschwe—
‘ felsaure untPFWirft.g
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