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Dr. Géorg Schwarte und Dr. Michael Jahrstorfer
‘in Ludwigshafen, Rhein,

s

sind als Erfinder genannt worden. .

I. G, Farbenindustrie Akt.-Ges. in Frankfurt, Main

</Ve’rf;xren zur Herstellung wachs- oder vasclineartiglﬂﬁcD

Patentiert im Deutschen Reich vom 11, November 1937 an-

Patenterteilung bekanatgemacht am 16, Oktobar 1941

Gemal § 2 Abs 2 der Verordnung voun 28, April 1538 ist die Erllirung abgegeben worden,
deb sich Jer Schutz auf das Land Osterreich ersirecken soll.

Es wurde gefunden, daB man wertvolle
wachs- oder vaselineartige Erzengnisse erhilt,
wenn raan Destillationsriickstinde von Fett-
shuren, die aus Natirstoffen gewonnen oder
kiiustlich hergestelit sind, in Gegenwart von
Katalysatoren, dic die Abspaltung von Koh-
fendioxyd begiinstigen, erhitzt und die erhal-
tenen Hrzewgnisse reduziert,

Als Ausgangsstoffe eignen sich beispiels-
weise dia Riickstinde, die bei der Destiliztion
von Fettsinregemischen, die durch Verseifung
von natiirlichen Olen, Petten oder Wachsen,
wia Kokosil, Palmkernfett, Rizinussl, T.eindl,
Sojabl, Tranen, Rindertalg, Carnaubawachs,
Monianwachs, erhalten werden, ferner Riick-
stindeder Destillation von Fettsiuregemischen,
dic durch Oxydation ven Paraffinlobienwas-
serstoffen, wie Hart- oder Weichparaifin,
TParaffingl, Mitteldl, Elydrierungsprodulkten
von Kohlen, Teeren, QOxyden des Kohlen-
stoffs z, B. mil Sauerstoff oder Sauerstoll

cnthalienden Gasen oder Salpelersiure ge-
wunnen werden. Insbesondere kommen solche
Rickstinde in Betracht, die bel der Destilia-
tion unter vermindertem Druck, gegebenen- .23
falls unter Einleiten von Gasen, Dimpfen
oder Fliissigkeiten, z.B. Wasserdampi, fein
verteilten Fliissigheiten, wie Wasser, Benzin
oder Benzol, z. B. nach dem Verfahren des
Patents 397 332 erhaiten werden. Die er- 3o
wihnten Riickstinde kdnnen vor ihrer Ver-
arbeitung nock ciner Reinigung unter An-
wendung physikalischer oder chemischer Ver-
fahiren, = B. einer Behandlung mit Wasser-
stoff in Gegenwart von Hydrierungskaialysa- 35
taren, unterworfen werden. s kdnnen ihnen
ferner noch vor oder wihrend ihrer Verarbei-
tung wachstl- oder fettartige, Carboxylgrup-
pen enthaltende oder carboxyigruppenfreiz
Sioffe sugesetzt werden, 40
Man arbeitet zum Beigpiel in der Weise,
daf man die Ausgangsstoffe in Gegenwart
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von kohlandioxydabspaltcudm Katalysatoren,
wie Eisen, Nivkel, Wanganoxyd, die zweck-
mafiip pulverférmig ang wandt werden, auf
geniigend hohe Temperaturen, inghesondere
solche oberhalb zoo”, erhitzt, wobei Kohle
dioxyd ahgespaiten wird, Dabs werden nich

b

aur die in den Ritckstinden vorhanded‘;&gér

sreien Carbonsiuren, sondern #barraschender-
weise atich ihwe Bster, Estotide und [.aktone
und auch die fthrigen hochmolckularen Car-
honsiurcabledmmlinge von zum Teil unba-
kanniem Bau in Ketone fibergefithrt. Im Um-
setzungserzengnis ist sowohl die Siurezahl
als auch imsbesonderc die Verseifungszall
sehy statl gesnnken vder verschwunden. Die
Behandlung wird im allgemeinen so lange
durchgefilirt, bis sich kein Kohlendioxyd
mehr entwickelt. Man Lann sie aber auch
schon frither abbrechcn ynd das so erhaltene,
picht vdllig von frelen © arbonsiuren und
deren clhengenannttn Abkimmliingen befreite
Tirzeugnis der Redukdon mterwerfen. Die
Behandlung  der erwihnlen Ausgangsstofie
it den die Abspaliung von Iohlendioxyd
beghinstigenden Katalysatoren kann auch untet
erhihtem Druck vorgenominen werden, Ob-
wohl die zur Gewinmumg der Ausgangsstofie
angewandie Destillation der Fetisduren meist
in Gefiben aus katalytisch wirkenden Werk-
ctoffen md bai Temperaturen im Bereich der
bei der Kctonisierung angewandien ansgefibrt
wird, enthalten die Ausga gustoffe nur gerinde
Mengen an Kefouen, 50 daf das iibliche Ge-
winnungeverfahren der Ansgangsstoffe  die
geschilderie katalviischa Ketonherstellung
nicht erseizen kani,

Dic in der ersten Siufc gewonnenen Keto-
nisierungscrzengnisse werden, z B. durch
Filtrieren oder Ahsitzenlassen, ganz ader teil-
weise von den die Abspaitung von Kohlen-
dioxyd begiinstigenden Katalysatoren befreit
und dann der Redulktion anterworfen, wobel
dic Carbouyi- und gegebenenfalls noch vor-
handeanen Carboxylgruppen in Hydsoxyl- vder
bzvw. und Aethylen- baw. Methyigruppen
{ihergefithet wertden, Auch etwa in den Br-
zZeugnissen vorhandetie Doppelbindungen wer--
den dabei ubgesiittist. Vorteilhaft fiihrt ma:
die Reduktion mit Wasserstofl oder Wasser-
stolf enthaltenden Gasen unter erhéhietmn Druck
mid in Gegenwart von Hydrierungskatalysa-
toren, wic z B Nickel, Kupfer, Kobalt, Eisen,
Wolframsulfid oder Gemischen dieser Stoffe;
dureh. Dabsi ist es zweclemifig, Katalysa-
toren zu verwenden, die anf Trigerstoflen,
+ B. Bimsstein, Kieselgur, aktiver Kolile,
niedergeschlagen sind. Man arbeitet hierbel
im allgemcinen hei Temperaturcn zwischen

100 his zo0°, vorteilbaft bei etwa zoo bis

200", und unter Tirficken von 16 bis z50at, )

inchesondere inter ctwa 150 bis 2002t Dirack.

- Adlcohiol, Im allgemeinen

ling Abneln.

Die Reduktion der Ketonisierungserzengnisse
Kkann anch nach anderen bekannten Verfahren
ausgelithrt werden, z.B. unier Anwenduny
von Zink und Salzsiure oder Nafrimn und
Tkt rean die Reduk-
so lange vor sich geben, bis leein Wasser-
if mehr auigenommen wird. Man kamm sie
och auch schon vorher nach Erreichmng
einer gewissen Reduktionsstufe abbrecten.

Man erhilt so aus den Riickstinden helle,
oftmals sogar véllig farhlose Staffe vou
wachs- oder vaselincartiger Beschaffenheir,
die im wesentlichen aus hochmeleknlaran
Allcholen und bew, ader Kohlenwasserstotfen

esichen.  Je nach Art der Denuizien Aus-
gangsstolie und det fei dem Verfalwen ange-
wandten Bedingungen erhily man Erzeus-
nisse, deren TieschaiTenheit nizd wachearlije
Rigenschaften denen von Ozokerit oder Vase-
Sie kénmen beispielsweise wie
Ozokerit ein gutes Olbindevermdgen und eing
Lonsistouzregelnde Wirkung in Clpasten he-
sitzen wder auch hinsichtlich jhrer Streich-
fahigheit, ihrer Fihigkeit zur Filmbildung
and fhrer Reiziosigheit mehr die Eigenschaf-
ten elner guten Vaseline aufwelsen.

Die véllig hydrierten Erzengnisse eignen
sich besonders gnt als Salhengrundlage tnd
ferner als Mittel zim Schatz vou Aetallwellea

- ader anderen emplindiichen Stofien gegen die
Sie -

Finwitkung  von schidfichen Gascn.
schmelzen wesentlich hiber als natiirliche
Vaseline und besiizen innerhallreines graferen
Temperaturbercichs gléichbleibende Viscosi-
@t Die Erzeugnisse konnen fiir sich allein
pder awch zusammen mit &1, fett- odar wachs-
artigen Stoffen oier andercn in der wachs-
verzrbeitenden Industrie gehrBuchlichen Stof-
fen verwendet werden. '

Es ist belannt, scifenbildende Fettsduren
einer katalytischen Ketonlsierung zu untei-
werfen und die gebildeten Ketone Tratalytisch
211 sckundiven Alloholen zn reduzieren. De-
lcanmt ist ferncr, die katalytische Rodultion
von Estern holermolekularer Fettsiuren zit
Stoffen mit Kohlenwasserstofi- oder Alkoho!-
boschatfvnheit. Man erhdlt nach diesem Ver-
fahren Hissige, leicht erstarvende Ole oder
flisssic bleibende Gemische. Aus beiden Ar
beitsweisen konnte man die vorliegende Eo-
findung nicht ableiten, da hierbei nicht nar
dig in den Destillationsriickstinden enthal-
teniett  Carbonsiuren, somdern  auch deren
héhermolekiiare Abkémmiinge und zom Teil
i ihrem Auafbaun nicht anfgekdirten Bestand-
teile in hochmeolelculare Ketone und diese in
hochmolekulare Atkohole oder Kaohlenwasscy -
stofic von wachs- oder vaselineartiger Be-
schafenhet ibergefilhrt werden.

Die in den folgenden Beispielen ange
gebenien Teile sind Gewichtsteile.
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Beispiel 1

Tlai der nach dem Verfahven des Patents
397 332 durchgefithrten Destillation aines
Fettsiuregemisches, das Dbei der Iintsiue:
rung von Snjadl gewounen wird, erhilt man
einen Riickstand, der die Kennzahlen: Siure-
zahl 74,2, Verseifungszahl 162.0, Hydroxyl-
zahl 0,8, Bromzahl 41,0 aufweist. 1200 Teile
dovon werden unier Zusatz von So Teilen
cines Mickel-Kieselgur-Katalysators bei 150°
anter 200 at Druck mit Wasserstoff behandelt,
Das vom Katalysaior abgetrennte, duniel-

braun gefirbte Erzeugais wird mit 120 Teilen

Eisenpulver so lange auf 270 bis 280° crhitzt,
bis die Kohlendioxydentwicklung beendet ist.
Man erhilt so 7so Gewichitsteile eines Ex-
zeugnisses mit folgenden Kennzahlen: Saure-
zahl 2,8, Verselfungszahl 2,8, Schmelzpunkt
6°. Das Erzeugnis wird mit 100 Teilen eincs

Nickel-Kieselgr-Katalysators mit einém Ge-

hali von 20 %y metallischem Nickel in cinem
Thruckgefih bei 29o® und unter 200 at Wasser-
stofdruck hydriert. Der Endstoff ist eine
yelblichweife Masse, dor die Beschaffenheit
and die wachstechnischen Figenschaften elnes
mittelharten Ozokerits und folgende Reno-
sahlen besitzt: Saurezahl o, Verseifungszahlo,
Schmelzpunkt 68°.

Beispiel 2
66o Teile des im Beispiel 1 verwendeten
Ausgangsstotfes werden mit 66 Teilen Eisen-

pulver so lange auf 270 bis 275° erhitzt, bis
die Kohlendioxydentwicklung beendet ist, Das

crhaltene braune, weiche Erzengnis zeigt-

nachstehends Kennzahlen: Siurezahl 2,8, Ver-
seifungszahl 11,2, Schmelzpunkt 66°%  IEs
wird mit 107, cines Nickel-Kieselgur-Kata-
Iysators bei 2g0° und unter zoo at Druck se
lange mit Wasserstofi bchandell, bis kein
Wasserstoff mehr anfgenommen wird Man
erhiiit einen vollig farblosen, vaselineartigen
Stoff mit nachstehenden Kennzahlen: Siure-
zahl 0, Verseifungszahl o, Schmelzpunkt 62°.

Beispicl 3

Kin Rohfcttsiuregemisch, das bei der

O=ydation vou duich katalytische Béhand-

lung von Kohlenoxyd mit Wasserstoff herge-
stelltem Parafiin mit Luft gewonnen worden
ist, wird unter vermindertem Druck mit
Wasserdampf destilliert. Man erhilt dabei

¢inen dunklen Riickstand von folgenden Kenn- §

zahlen: Siurczall 103,56, Verseifungseall
1568, Schmelzpunld 53°. Dieser wird mit
49, seines Gewichts an Carbonyleisenpuiver
20 Standen lapg unter Rithren aof 300 bis
azo% erhitzt, wobel man ein Erzengnis mit
nachstehenden Kennzahlen erhiilt: Séurezahl
8,4, Verseifungszahl 15.4, Schmelzpunkt 59°.

L

Es wird vom Eisenpulver abliltriert und dann
in eipems Hochdruckgefal bei 300 bis 400°
unter zoo at Druck in Gegenwart von 7%,
eines Nickel-Kieselgur-Katalysators, der 20%,

i netallisches Nickel enthilt, mit strmendem
Wasserstoff behandelt; dabei wird es zwei-
- mal nacheinander durch den Unnsetzungsratuz

gefiihrt. Man erhilt so ¢in farbloses, gut
streichhares, vasclinearliges Erzeugnis, das
die Haut nicht reizt. Es hat de folgenden
Kennzahlen:; Siunrezahl o, Verseifungszahl o,
Schmelzpunkt 61°,

Reispial 4

1000 Teile eines bui der Destillation von
Rohfettsinren (die durch Oxydation von
Braunkohlenpataifin mit Luft erhatten sind)
verbleibenden Rifickstandes mit den Kenn-
zahlen: Siurczahl 32,6, Verseifungezahl 140,
Schmelzpunkt 557, werden nach Zusatz von
40 Tuilen Carbonyleisenpulver auf 310° cr-
hitzt. Das gebildete Ketongemisch hat die
Kennzahlen: Siurezahl 7,0, Verseifungszahl
14,0, Schmelzpunkt 62,59; es wird vom Kata-
Iysator durch Absitzenlassen getrennt wuad
nach Zusatz von 80 Teilen cines Kupfer-
Zink-Katalysators Dbel 200" unter 200at
Drtck mit Wassersteff hydriort. Man erhilt
ein in der Hauptsache aus hochmoleknfaren
Allcoholen Destehendes gelles lipzengnis von
vasclineartiger Beschaffenheit mit den Eens-
zahlen: Siwurezahl 1,6, Verseifungszahl 2.4,
Hydroxylzahl 68, Schmelzpunkt 60°,

Beispiel 3
200 Teile des nach Buispicl4 erhaltenen

Ketongemisches 10st man in 2000 Teilen

n-Butylallohol und vetsetzt die siedende L&-
stng nach und nach mit 140 Teilen Natrinm.
Wenn  die Einwirkong heendet ist, versetzt
man das (Gemisch mit kaltem Wasser und
anschlieBend mit verdiinnter Schwefelsdire,
wodurch sich die Flilssigkeit in eine willrige
und eine alkoholische Schicht trennt. Aus der
ahgetrennten alkoholischen Schicht filit ant
Zusatz von Wasser ein lraunes vaselineartizes
Erzeugnis aus, das dwrch Waschen und Ab-
dampfen von anhaftendem Butylatkohol be-
freit wird.. Es hesitzt nach dom Reinigen und
Trocknen folgende Kenuzahien: Siurezahl 4,2,
Verscifungszahl 8., Hydroxylzahlt 56,
Schmelzpunkt 61°.

Beispiel 6

5

Fo

73

2o

85

ga

23

ioco

115

yoo Teile des nach Deispiel 4 erbaltenea .

Kelongemisches werden mit 300 Teilen Eis-
maschinend! gemischt und nach Zusatz von je
100 Teilen eines Nickel-Kieselgur-Katalysa-
tors bei goo® und unter 220 at Wasserstofi-
druck bei zweimaliger Durchfithrung darch
den Urpsetzungsraum hydriert. Der Endstolf

iac



E

13

20

4 . 713627

ist gelhlichweil und vaselincartig. Seine
Kennzahlen sind: Siurezahl o, Verseifungs-
zahl 0, Schmelzpunkt 63°. Es ist schy gut
streichbar und bildet auch beim Auftrage&'-i%

sehr diinmer Schicht gut zusanuneaﬂlﬁngend:; :

Filme.
. Breispiel 7
Wenn man ein durch katalytische Reduk-
tion von Kohlenoxyd hergestelltes; bei 83°

schmelzendes Paraffm mit Luft oxydiert, die

anverscifbaren Anteile abirennt und das
Shuregemisch destilliert, so bleibt ein ziher
Riickstand ibrig, der die foigenden Keni-
sahlen besitzt: Sdurczahl 1035, Verseifungs-
zsh] 128, Schmelzpunkt 9r°. Man erhitzt
1 roo Teile dieses Riwwkstandes mit 100 Teilen
Risenpulver so lange auf 2800, his kein Kob-
lendioxyvd mehr ahgespalten wird, Das er-
taltene Ketongemisch liat die folgenden Kenn-
zahlen: Saurezahl 3.5 Verseifungszahl 11,2
Sehmelzpunkt 87°. Bs wird mit 1oc Teilen
sines Wickel-Kieselgur-Katalysators hei zgo®
pnd 230 at Druck 8 Stunden lang mit Wasser-

+

ctaff behandelt. Man erhilt ein wuiches,
ziigiges ozokeritartiges Erzeugnis mit den
Kennzahlen: Saurezalil o, Verseifungszahl o,
Tropfpunkt (Ubbelohde) 92° Wenn maa

*.djeses Erzeugnis unter den angegebenen Be-

dingungen nechmals mit Wasserstoff behan-

delt, indern sich die % ennzahlen nicht, wahl

aber wird es rein weil,
PATENTANSPRUCHE:

1. Verfahren zur Herstellung wachs
ader vaselineartiger Stofie, dadurch =¢
kennzeichnet, daf man Destillationssick-
stinde von FettsAuren in Gegenwart die
Abspaltung von Kohlendioxyd begtinsti-
gender Kutalysatoren erhitzi mnd die er-
haltenen Erzengnisse reduziert,

o. Verfahren nach Anspruch 1, dadurcli
gckennzeicknet, dafl man der Ausgangs-
stoffen vor, wihrend oder nach der De-
handiung niv den Katalysatoren wachs-,
4l- oder fettartige, Carboxylgruppen emd-
haliende oder von solchen freie Stoffe zu-
selzt.
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