Ruhrchemie Akhongeullschah ohcriwiuon—aoitca, den 24. Nirs 1942
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Verfahren sur Herstellung bcotlnu‘or. als Bohnermasae
geeignetey Haytparaffin-tag &m.iogan

<

¥asserhaltige erhedlichec Anteile an Peraffin enthale
tende 7asheemulsionen findea als Boknermuscen, Luderpflogemit-
tel und Policrpasten Verwendung. Si: entheiten meist otwa 6 -
80 % Tasser und 40 - 20“4 Postandrtanzen. Der verhiltnisciasig
hohe ¥assergehalt muce besonders gut und ianig mit der Parsf-
finkomponente exulgiert sein, dszit 4is Paste bai der Lagerung
ihre gleaichmniissize Beschaffenhelt unvorinﬂcrt belibehkAlt und
keine unexrwilnaschten tntninchnngeerachainungcn zeigt.

Zur Herstellung derartiger inszen sind sshr oder
weniger grosse !-ngeqseénlaierendcr und stabilisiercnder Zu-

—~sitseerfordarlich, danich grisrere Weassermongen nur bHei ihrcr
Gogenwart befriedigend in des geschmolsenc Paraffin cinarboiten
luszen. Dexr "Eoulgator® bdewirkt hierbei die 1nn15e. ncist v8l~
1ig kolluiddisperse Vermischung zwicchen Paraffin und Veseer,
wihrend der “Stabilisator” den Zerfall der entotchcnﬂcn Inul-
sicn veriindert. : -

‘ Als Psraffinbestandteil in den Festsulstzuszen der
erwibnten :imulsion wurde bisher meist *Tafelparaffin® verwen-
det, das einen Sohmelspunkt von etwa 50°C sufweist. ts boateht
Lug-sinem-Ssalsch-liberviegend—geslittister-ohlenwesserstorfe—
der Holekillgrdzne von etwe Cy; bis ctwa c‘d und kann sowohl bei
deor erol-nc-tillltlon, ale 8uch be: dcr Braunkohlen-Verarbai-
tung - gewonnen werden; Peraffine’ ‘=it Zunlichen Schmelzpunkt lus-
gen aich euch suf dem ¥ege der kxtulyticohen Kohlcnaxydhydr*c-
rung synthotiosch hcra'c‘lon.

Die erwibnten Tsfelpsraffine sind unter Zusatz bee
stizmter usifen oder Tschse mit Tasser sxulgierbar. Als "I
gotoren® tinden bei ihnen vormehamlioh Teifen oder Glykol- bzw,.
Glyoerinester dor leifenfettsliuren cder such ¥uchealkohole Ver—
wendung. Lur Stsbilisierung benutzt man meiet hochzolekulars
freie Pattlauren oder Feter. In besonderen Fillen kann bei Ver-
=wendung von Tufelparsffinen &uch ohne Zusetz cines Stabilisel
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tora gearbeites werden.

Die mit Hilfe von Tafelparaffin exrzieldaren Bohner-
nogcen und Polierpeston habsn gewisae Haghteile, de dexr nit
ibrer (111fe.ersougte Jberzug wegan dea niedrigea Sohmelspunke
ts2 dar Paraffinkomponente nur eine ceringa Hirte boaitst unad
dcdureh leichts an dlsnx eiudbilst. Diess Bachteliles tratan aiahs
auf, wenn sur Herstelluag der erwihnten Fsruffin-Yasser-inul-
sionsn Hartporsffine verwendet wordeu, die auf dem Yege der -
ketslytisehen Kohlenoxydhydrierunz entstshea und bei ecfnesm
Schmslepunkt von Ghex 90°9C vorwlegsud gersdkettige Paraffin-
kog}cn-acgerstoftc mit eiaer oberhslb von C4p lisgenden Mole-
ktilgr8sse enthalten. .

Derexrtige “Hartparaffine” lassen sich Jadooh nur
&8s5r schwer exulgieren, it den dei Tatolynrattigen ot wirk.
26z0n !mulgetoren fet tberhaupt kKoine susreichend bestindige
rmalsion erzieclbsr, Auch mit den bisher leicht sugsnglichem—
Sertonzunurca, welehe asws 30 wnd aeby Kohlenstoffatoze im Mo~
1&kUl entlhslten und durch Chrumschwefelsiure-Oxydation des
Eontinwschses gewounon werden ( HEontrasiuren), eind nuyr unbe-
Lfricdigoende irgevnisss zu erreighon. Daz gleiche zilt von den
sus dissen 33uren horgestellien 4Alkalissifsen, auch wenn men
ihnea &egubenanfalls nosh awwas ztdwucha_( Onokerit) zusetzt,

o Ee wurde nun gefunden, 4aes pen sus den srwihnten
Hortparaffinen dor kstalytisahen Eohlenoxydhydrierung hervor-
Tregend gute Paraffin-¥usser-Emulsionen herstellen kann, wenn
tis rFmulgetor® cin ourbonsaures 4lxellsels varnendet wird,
dessen Siurskomponente durch Oxydstion cus niedriger sohmele
zenden Kohleuq;yghyqtiqggngprkgrpffinan.Minsbcséndereqanq~Ta-w
'féipiiﬂfrin ait einen S¢hyelspunkt von etwe 50°: gowonnen w=ird,
iuy Her=tellung derertiger Cerbdonsiuren izt eine oxydotive De-
handlung mit Chto-sohaofollﬁnro,nitronylaohwetalnlnro oder ni-
trosen Green geeignet, dic su Carvonsiure ruhrt,'dcron nittle~
re O~Zzhlea swischen 20 - 28 llegt. alz "Stabilisator” finden
ifreie Cerbonséucen Verwendung, die uit Hilfe dexr gloichen Oxy~
dztionemittel sus Hartpsruffinen der Eohlenoxydhydrierung her-
geotediteind und eine mittlere C-juhl von 30 und mehr brgitzen,,
inetelle der freiem Séurds kdnnea it glelelem irfolg teilweise
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such entsprechende Ester Verwendung finden.

Die Ausfuhrung 4des Verfahrens kann im einselnen dem
nncntol;on‘on Austnhrunglboxnpiolan entnormen werden. Yon die~
sen bahandelt das eraste Boilpxol die rmulglierung von Hartperaf-
fin mit Hilfe von Hontsnsiura, wolche zu schlaschten :rgednissen
fihrt, wihrend die Beispiole 2 und 3 die Herstellung von Paraf-
fin-Fagser-Zmulaionen vermittels des erfindunjgegoziiss neuesn Vor- '
fohrens beschreiben. ™

An.fﬂﬁggggcbol.giol 1z
sus Nontanwachs vom Stoskpunkt 82°C warde aurch Oxy~

dstion mit Chromschwefelsiure bei stws 105°C in der tiblichen
Teise eine COsrbonsBure hergecstellt, deren Neutrelisastionszshl
sich suf 93 und deren Verseifungszahl sich auf 114 delief.Von

__dieaer XontunaBure wurden 6 kg mit 19 kg einss hei der Kohlen—
oxydhydrierung gswonnenen Hartpuruffines vtrtch-olzon. Tas er-
wihnte Hsrtparsffin be-nlu einen Schmelgpunkt von 92 Ce In die

-—erhitstc—sehlolse—'urdc~b¢1—1v0‘c~o1no~L5tung~einstrﬂhrt'—dit~**
sug 10 kg ¥asser und 0,2 kg Pottaache destand. Die Mischung wur:
¢e solange auf einer Temperstur voa 100% gehelten, bis dile za-
‘gegebanc*rotta-oho sur Verseifung der Xontensliure verbrencht
wer. Hierbei entstand eino dioke Pasgte, in welche swischen

80 « 100°C weitere 65 kg ¥Yasseyr eingeriihrt wurden., Nuch dem
Abkilhlen ernielt mam 10U kg elner hllbteaton ¥asse, di: noch
&robkristalliniache Anteile wvon Hartpsraftin enthielt und nur
unvollstindig csulgiert war. Sie¢ signete sich infolgedaessen
weder ul- Bohnermusse noch flir éhnliche snderes z-ecke.

Anafggggggzbblogicl 2% .

Aug einem swhschen 50 — 52°C schmelsenden Tafelpa-

detion mit Hilfe von nitrosen Gasen und Ritroasylsohwefelsiure
suf an sigh bskennte Weize eine carbonsdure hergestsllt, deren
Neutralisationszehl 98 und deren Verselifungszuhl 100 bo%rng.
Von dieser Ziure iurdan_ﬁ kg nit 19 kg eines bei 9200>eraQ&r—
renden Hurtperaffincs verschmolzen, des durch kstalytische Koh-
lenoxydhydrierung gewonnen war. Ianach wurde eine Lisung von
C92 kg Pottusche in 75 kg Wugeser zugegedbaea und bei 100% die
Verseifung durchbetﬂhtt Rach Beondigung der Verseifung liess
zeén die Heasse orkuslten. Es ergsben eich 100 kg einer gleich-
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__=Resly festen tmulsion, 4ie keine grobkristellinischen Aus=
scLeidungen webr erkeanen liassen. Sie erwiss sich mowohl
beim Cohltteln, als auch beim woohenlangen Stehen smles voli-
8taLdlg bestiniig und eignete siol wuch als Bolhinormuuse.

Ausfi sbelpgpisl 3:

ius einen hei etwa 92°%: aghmelsenden Kohlenoxyd-
Lydrierunge—ilarjpsxpffin wurde in Anwesenhoit von Nitrosylschwe~
felsliure duroh Oxydatiun mit nitrosen Gosen eine Cardonsiure
hergestelit, doren Neutrnlisationszahl zu 85 und deren Vor-
seifungszshl zu 93 festgeateollt wurde. susserden oxydierte
aun i der gleicuen Weive ein bei 5. - 5293 schmelzandes Xoh-
1anoxydh’drierungupnralen, wobal eine Curdbonsdure alt dox
d2utrsiiveticnszabl 98 uad dur Vorseifunguazehl 1G orhalien
wurde, Von beidsen I#uren wurdan Jo 3 xg nit 13 k3 den baereiss
iz sroten und zweiten Zelsplol arwiunzen darspazufTine vaz~ .
s3baolzen uad dle gesunte iisghung { 19 k3 LHertoaraffin u. 6 kg
Csruonsidurea) =it eizer Lbasong von ,2 kg Pottasche in 75 kg
%agaer vorgeift. chhpggghéykuhlen erhielt zsn 100 kg einer
vollstindig festen, homogenen und stsbilen Paste, die in hervor-
-Tégender Weise als Bohne:mssse zesignet war. Sie besage eine
gute Plustizitit und ein aasserordentlich feines Korn, ausser-
der zeigte mie keine Entminchung. '

gutentanagzucbe

1) Veérfahren sur Herstellung destiindiger, als Boh-
n:rousse geeignater Hnrtparnttin-ﬂnsaor-sznlaionon, a8 -
¢mrech gekeanzeichneot , Gass msn Psraffin-
genische mit einex Sohmsizpankt von etwa tiber 85°, wie =zie
au:f dez Fege der kateiytischen Kohlenozydh&dricrung an%atebon,
unter Zuszatz von corbonasuren Alkaliﬁalsen erulgiers, deren
freie Séure aue den gwisgchen 4. ~ 65° echrelzenden Pareffinen
der Réhlenoxydhydriarung duych Oxydatiocn mit Chropschwef2lgitu-
r¢ odey ¥itrosylechwefoelpiiure oder nitregen Gesen in Gegenwerd
ven Eitroeylechwefelsiure gewdnnen aind.

; 2.) Verfahren naah Auapruph 1, dadurch

gekeannzaichnuagt s dazg der ‘pulsion freias Jarbone

siuren od-r lardonsiurccataer Buganueizt warden;dargn Sdurekxom-
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poneate cus den Gber 857 schmslsenden Parssfinen der Xohlen-
oxydhydrierung durch Oxydetion mit Chrozschwefeleliure, Nitro-
sylsohwefelsiure oier nitrosen-Gasen in Gegenwart von ¥itro-
sylschwefelslure gewonnen mind.
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