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@ Olartiges Stoffgemisch aus Flachs.

@ Die Erfindung betrifft ein Stoffgemisch &lartiger Konsis-
tenz erhiltlich (a) durch Wasserdampfdestillation von flachs-
wachshaltigem Rohmaterial oder von aus solchem Rohmate-
rial durch Ldsungsmittelextraktion, gegebenenfalls nach
Abtreiben des Ldsungsmittels, gewonnenem Rohflachs-
wachs und Isolierung der bei der Wasserdampfdestillation in
der Vorlage anfallenden spezifisch leichteren Phase, schwe-
reren Phase und/oder wiéBrigen Phase und deren Entwasse-
rung oder Entwéasserung des Gemichs der Phasen oder (b)
durch Behandlung von flachswachshaltigem Rohmaterial
oder von aus solchem Rohmaterial durch Losungsmittelex-
traktion, gegebenenfalls nach Abtreiben des Losungsmittels,
gewonnenem Rohflachswachs, mit waBrigen Sauren,
Extraktion der dann alkalisch eingestellten wéRrigen Phase
mit organischen, polaren Losungsmitteln und Gewinnung
daraus des losungsmittelfreien Extrakis oder (c) durch
fraktionierte Destillation flachswachshaltiger Lésungen in
organischen Lésungsmitteln unter Gewinnung der Fraktion
von 90 - 150° C/96 kPa.
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~Die vorliegende Erfinduné betrifft Flachstle, und zwar
‘aus Flachswachs oder flachswachshaltigem Material erhdlt-

liche Slartige Stoffgemische.

‘Flachswachs, welches in der Rindgnschicht des Flachses
zurefwa 10 % enthaltep ist, wurde in der Literatﬁr schon
beschrieben. Es soli;iﬁ wesentlichen aus FettsHureestern
langkettiger Alkohoie und Kohlenwasserstoffenrbestehen
(Technologié der Textilfasérn, “De¥ Fléchs", Baﬁd V,r
1,1,1930, 129 - 141 und 283; Hofmeister Ber. 1903, 1047;
Ullmanns Enzyklopddie der technischen Chemie, 18. Band,
1967, 287). Ein flachswachshaltiges Material féllquei
der Flachsaufbereitung, insbesondere beim Knicken,qu

.. Schwingen des ROststrohs, beim Grﬁnflachsknicken,rbei der
Verbaumwollung und auch nochnin weiteren Sﬁufen bis ein-
schli@Biich dem Verspinn;h anlinrmehrrodeé wengger_fein—
~teilig.er F;:m, Der grobe, Schepeh und kurze Wergteile
enthaltende Staub enthdlt Flachswachs in einer Menge bis'
nzﬁ etwa 10 Gew.% und der feine und feinste Staub; wie er
beispielsweise in der Spinnergi anfdllt, in einer Menge
bis zu etwa 25 Gew.%. Das Flachswachs kann durch Extraktion

daraus, beispielsweise in kontinuierlicher Weise mit
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Losungsmitteln, wie Aceton, XAthanol, Benzol und anschlies-
sendem Abtreiben des LOsungsmittels gewonnen werden (GB-PS

630 274). Der "Extraktion konnen z.B. auch Gemische der vor-
genannten Stdube mit geringeren Mengen Hanfstaub unterworfen
werden. Auch ist ein vorheriger AufschluB der Flachsabfdlle
mit Wasser und Dampf bekannt (DE-PS 817 335). Es wurde nun
gefunden, daB aus Fléchswachs erhdltliche Produkte wertvolle
Eigenschaften aufweisen. Gegenstand der vorliegenden Erfindung

sind danach Stoffgemische 6lartiger Konsistenz, erhdltlich

a) durch Wasserdampfdestillation von flachswachshaltigem
Rohmaterial oder von aus solchem Rohmaterial durch
Losungsmittelextraktion und, gegebenenfaiis nach
Abtreiben des Lﬁsungsmittels, gewonneneﬁ Rohflachs-

“re

wachs und Isolierung der bei der Wasserdampfdestilla-
tion in der Vorlage anfallenden spezifisch leichteren
Phase, s¢hwereren Phase und/oder wiBrigen Phase und

deren Entwdsserung oder Entwdsserung des Gemischs der

Phasen .

b) durch Behandlung von flachswachshaltigeﬁ Rohmaterial
oder von aus solchem Rohmaterial aurch LOsungsmittel-
extraktion, gegebenenfalls nach Abtreiben des L&sungs-
mittels, gewonnenem Rohflachswachs, gegebenenfalls

nachdem das Rohmaterial oder das Rohflachswachs zuvor
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i
der Wasserdampfdestillation unterworfen waren, mittels
wdBriger S&uren, Extraktion der dann alkalisch gemachten
wdBrigen LOsung mit organischen, polaren L&sungsmitteln,
insbesonde;e eines Siedepunktes bis zu etwa 80 - 85°C/.

96 kPa und Gewinnung daraus des l6sungsmittelfreien Ex-

trakts oger )

durch fraktionierte Destillation flachswachshaltiger
Lésungen in organischen L&sungsmitteln unter Gewinnung

der Fraktion von 90 - 150°C/96 kPa.

Als flachswachshaltiges Rohmaterial kann z.B. das zuvor

schon genannte, bei der Flachsaufbereitung, insbesondere

beim Knicken und Schwingen des R8ststrohs oder beim Griin-

flachsknicken, bei der Verbaumwollung und auch noch in

weiteren Stufen,lwie dem Spinneﬁ,'anfallende mehr oderxr

weniger feinteilige Material verwendet werden. Als Roh-

flachswachs kann das in bekannter Weise durch Extraktlon.

gewonnene Flachswachs elngesetzt werden. Bevorzugt werden

1

aber filir die Extraktion, wegen der besseren Abtrennbarkeit,

mit Wasser nicht mischbare, organische, polare Lésungsmittel,

7

insbesondere Halogenkohlenwasserstoffe, wie 1,1,1-Trichlor-

dthan, Methylenchlorld Chloroform, Tetrachlorkohlenstoff

benutzt, wenn auch Athanol und Methanol sowie Ketone, wie



0052203

Aceton, nicht ausgeschlossen sind. Ganz allgemein sind mit
Wasser nicht mischbare, polare L&sungsmittel mit einem Siede-
punkt von kleiner als etwa 80 - 85°C bevorzugt. RegelmidBig
erfolgt éie Gewinnung des Rohflachswachses aus diesen Lﬁsquen
durch Abdestillieren des L&sungsmittels, gegebenenfalls unter

vermindertem Druck.

‘Die Wasserdampfdestillation, insbesondere im Temperatur-
bereich um oder unter 100°C, vorzugsweise zwischen 95 und
100°C, sollte én einem neutralen bzw. schwach basischen
Material, was gegebenenfalls durch entsprééhende pH-Ein-
stellung erfolgen kann, durchgefitihrt werden. Bei der Wasser-
dampfdestillation fallen in der Vorlage insgesamtrdrei Phasen
an, ndmlich eine obere (spezifisch leichtere), eine mittlere
i%éBrige) und eine untere (spezifisch schwerere) Ehase. Be-
vorzugt sind die Flachs8le der spezifisch schwersten, unteren
Phase und die aus der dariiber angéordneten wéBrigeh Phase
durxch Enﬁwégserung gewonnenen Flachsdle. Die Stoffe der oberen,
spezifisch:leichteren Phase riechen terpenartig. Weitér bein-
haltet die Erfindung die aus diesen Phasen durch iibliche Rei-
nigung-erhaltlichen Konzentrate. Zu den Reinigungsverfahren
gehdren beispielsweise Adsorptionsmethoden, wie s#iulenchro-
matographische Behandlung, Destillationsmethoden, wie bei-

spielsweise die Feindestillation, Extraktion der Phasen

—5 -—
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mit LOsungsmitteln, insbesondere der vorgenannten, und
Gewinnung des l&sungsmittelfreien Extrakts durch Destilla-
tion.

L3

Fiir die Sdureextraktion von flachswachshaltigem Rohmaterial
oder Rohflachswachs empfehlen sich insbesondere verdiinnte
Mineralsduren oder niedrige aliphatische S&duren, wie 0,1 -
1 n Salzsdure bzw.rwéBrige Essigsdure. Flir die Extraktion
der durch Sdurebehandlung, vorzugsweise von unldslichen
-Bestandteilgn befreiten und dann alkalisch, insbesondere

pH 7,5 - 11, gemaéhten L&sung sind vor ailem die gleichen
Losungsmittel geeignet, wie sie bei der Exéraktion des
Rohflachswachses aus flachswachshaltigeﬁ Rohmatérial Zuvor
schon genannt sind.

Der fraktionierten Destillation werden vorzugsweise flachs-
wachshaltigg LOsungen in wiederum so}chen organiéchen Lo-
sungsmitteln unterworfen, wie sie zuvor fir die Gewinnung
von Rohflachswachs bereits genannt siﬁd, also mit .einem
Siedepunkt auBerhalb etwa 90 - 150°C/96 kPa. Als Ldsungs-
‘mittel kann beispielsweise auch Dibutylketon (Kp( 150°C)
verwendet werden. Dié Erfindung beinhaltet auch die durch
ﬁbliche_Reinigungs— und Trennungsverfahren isolierbaren
Anteile. Zu solchen Verfahren gehdren u.a. Adsorptionsver-

fahren, Feindestillation, Extraktionsvérfahren, Ausfrieren usw.
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Die erfindungsgemés erhdltlichen Stoffe zeichnen sich
durch biologisch vorteilhafte Eigenschaften aus. So
kénnen sie in Salbengrundlagen zur Herstellung pharma-
zeutischer und kosmetischer Produkte verwendet werden.
Sie wirken insbesondere im Sinne einer Forderxrung dex

Durchblutung und wirken schmerzlindernd bei Exkrankungen

des rheumatischen Formenkreises, Muskelverépannungen und
dergleichen. Sie k&nnen auch in Vitaminfeuchtigkeitscremes
und —fetten verwendet werden. Auch als Zus&dtze zu Polier-
mitteln wié beispielsweise flir Mobelpflegemittel, haben sie

sich geeignet.

Die Erfindung wird nachfolgend anhand von Beispielen er-

. ldutert:

Beispiel 1

100 g Flachsstaub (nasser Flachsstaub, pH 8) werden 3
Stun@en der Wasserdaﬁpfdestillation unterworfen. Dabei
fallen eﬁwa 1,5 Liter wdBriges Destillat an, aus dem
etwa 2 g Extrakt (Flachs6l) mittels mehrmaliger Extrak-
tion.(S—mal) mit Ather und Abziehen des Athers am Ro-
tationsverdampfer gewonnen werden. Die Entwdsserung bzw.
Abtrennung von Wasser kann auch mit 1,1,1-Trichlordthan

oder den anderen zuvor zur Flachswachsextraktion genannten,

-7 -
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mit Wasser nicht mischbéren L6sungsmitteln erfolgen.

Beispiél 2 -

160 g Flachsstaub werden mit 500 ml 0,6 n HCl~versétzt,
1/2 Stunde stehengelassen und abfiltriert. Es'wird noch
zweimal mit je 200 ml heiBem (80°C) Wasser versetzt und
abfilfriert. Die Lééung wird mit 0,6 n NaOH alkalisch
gemaéht (pH 9) und mit Methylenchlorid oder Ather extra-
hiertr(5~mal). Nach Abziehen des iésungsmittels am Ro—r

tationsverdampfer werden etwa 4 g Flachsdl erhalten.

Beispiel 3

Zur kontinuierlichen Extraktion werdén 100 g Flachsstaub
mit 400 ml L&sungsmittel (1,1,1—Trichloréthan) pehandelt.
Die Entfernung des grdBten Teils des Lasungsmittels erfolgt
am Rotationsverdampfer (Wasserbadtémperatur ZS;C). Beim
Ausfallen’deés Flaéhswachses wird die Badtemperatur auf

85°C gesteigert und es geht Oliges Produkt mit etwas
ngungsmittel iiber. Die Destillation wird bis zum Schmel-
zen des Wachses fortgesetzt. Das restliche L&sungsmittel

in der Vorlage wird am Rotationsverdampfer bei einer Bad-

temperatur von 25°C abgezogen. Es werden 2,5 g Flachsdl

erhalten.
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Beispiel 4

Zur Herstellung einer fettenden Bautcreme wird Flachsol
-in Vaseline im Volumenverhiltnis 1 : 25 eingearbeitet
unter Bildung einer stabilen Hautcreme hohen Emulgier-

vermdgens filir Wasser.

Beispiel 5

Zur Herstellung einer nichtfettenden Hautcreme wird
Flachsdl in ein'Celluloseestergel im Volumenverh&dltnis

1 : 25 eingearbeitet.

owe
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Patentanspriche :

1. Stoffgemisch ®lartiger Konsiétenz erhdltlich

a) durch Wasserdampfdestillation von flachswachs-
haltigem Rohmaterial oder von aus solchem Roh-
‘material durch Losungsmittelextraktion, .

i : gegebenénfalls naéh Abtreiben des Lésﬁngémittéis,
gewonnenem Rohflachswachs und Isoliérun§ dér bei
der Wassgrdampfdes;illation in der Vorlage aﬁ—
fallenden spezifisch leichteren Phase, schwereren
Phase und/oder wdBrigen Phase und Qereh Entwédsserung

oder Entwdsserung des Gemischs der Phasen

oder

b) durch Behandlung von flachswachshaltigem Rohmaterial
oder von aus solchem Rohmaterial durch LOsungsmittel-
extraktion, gegebenenfalls nach Abtreiben des LOsungs-

mittels, gewonnenem Rohflachswachs, mit w&Brigen
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Siuren, Extraktion der dann alkalisch eingestellten,
wdBrigen Phase mit organischen, polaren L&sungsmitteln
und Gewinnung daraus des lésunésmittelfreien Extrakts
oder
c) durch fraktionierte Destillation flachswachshaltigerxr
Losungen in organischen L&sungsmitteln unter Gewinnung

der Fraktion von 90 - 150°C/96 kPa.

Stoffgemisch nach Patentanspruch 1, dadurch ge -
kennzedichnet , daB das Rohmaterial oder Rohflachs-
wachs der Variante b) zuvor der Wasserdampfdestillation unter-

worfen war.

Stoffgemisch erh#iltlich durch Reinigung der nach Patentan-
ébruch 1 erhdltlichen Flachsdle insbesondere durch Adsorp-

tionsverfahren, Feindestillation und/oder Extraktion.

Beschreibung:
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