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(54) VERFAHREN ZUR AUFBEREITUNG VON TIERISCHEN UND PFLANZLICHEN WACHSEN

(67)  Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Aufbe-
reitung von tierischen und pflanzlichen Wachsen, bei
dem das Wachs in flissigem Zustand mit einem auf eine
‘Temperatur oberhalb der Schmelztemperatur des
Wachses erwarmten polaren Lésungsmittel fir einen de-

finierten Zeitraum vermischt wird, dann die Mischung so-
weitabgekihltwird, dass das Wachs sich verfestigt, wah-
rend das Losungsmittel flissig bleibt, und dann das L&-
sungsmittel entfernt wird.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur
Aufbereitung von tierischen und pflanzlichen Wachsen.
[0002] Typische tierische Wachse sind z.B. Bienen-
wachs oder Wollwachs; unter den pflanzlichen Wachsen
finden sich z.B. Zuckerrohrwachs, Reiswachs, Carnau-
bawachs oder Candelillawachs, um nur einige Beispiele
Zu nennen.

[0003] Wachse finden sich in einer Vielzahl von unter-
schiedlichen Produkten. Insbesondere bei pharmazeuti-
schen Produkten ist es erforderlich und beikosmetischen
Produkten zumindest erwiinscht, dass die dort verarbei-
teten Wachse die in der Pharmakopée festgelegten Kri-
terien erfillen, d.h. méglichst keine schadlichen Fremd-
stoffe enthalten.

[0004] Ein wesentliches Problem in Bezug auf die
Wachsreinheit stellt der Einsatz von Schadlingsbekamp-
fungsmitteln wie Pflanzenschutzmitteln oder Insektizi-
den dar. In sensiblen Produkten wird daher zumeist
pflanzliches bzw. tierisches Wachs verwendet, das aus
Gegenden stammt, in denen keine Schadlingsbekamp-
fungsmittel eingesetzt werden.

[0005] Diese Strategie ist aber zunehmend schwieri-
gerumzusetzen. Insbesondere der weltweite Vormarsch
unterschiedlicher Schadlinge, wie z.B. der fiir das Bie-
nensterben mitverantwortlichen Varroa-Milbe, macht ei-
nen flichendeckenden Einsatz von Schadlingsbekamp-
fungsmitteln erforderlich, der auch vor bislang unberthr-
ten Gebieten nicht halt macht oder halt machen wird.
Man muss daher damit leben, dass in Zukunft zuneh-
mend nur noch begrenzt pflanzliche oder tierische Wach-
se zur Verfigung stehen, die den Anforderungen der
Pharmakopo&e gentigen.

[0006] Zukinftig wird es also zunehmend erforderlich
sein, die zur Verfligung stehenden belasteten Wachse
so aufzubereiten, dass sie den Reinheitsanforderungen
entsprechen.

[0007] Ein bekanntes Verfahren zur Aufreinigung von
Wachsen ist z.B. die Kurzwegdestillation unter Hochva-
kuum. Dieses Verfahren wird insbesondere bei Woll-
wachs eingesetzt, um darin angereicherte Pestizide zu
entfernen, mit denen die Schafe zur Vermeidung von Ze-
ckenbefall behandelt werden. Bei diesem Verfahren wird
allerdings auch der Anteil der freien Fettalkohole in dem
Wollwachs verringert und damit die Emulsionseigen-
schaften des Wollwachses verschlechtert.

[0008] Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zu
schaffen, mit dem sich der Anteil an unerwiinschten
schadlichen Substanzen, insbesondere Schéadlingsbe-
kampfungsmitteln, in Wachs schonend verringern lasst.
[0009] Geldstwird diese Aufgabe miteinem Verfahren,
das die Merkmale des Anspruches 1 aufweist.

[0010] Erfindungsgemal ist vorgesehen, dass das
aufzureinigende Wachs gel6st und dann mit einem po-
laren Lésungsmittel vermischt wird, das auf eine Tem-
peratur oberhalb der Schmelztemperatur des Wachses
erwarmtist. Das Gemisch wird fiir einen definierten Zeit-
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raum auf dieser Temperatur gehalten. Der Zeitraum soll-
te ausreichend sein, um dem Ld&sungsmittel eine mog-
lichst quantitative Extraktion von in dem Wachs enthal-
tenen in polaren Lésungsmitteln I6slichen Stoffen zu er-
moglichen. Um den Grad der Extraktion zu verbessern,
kann insbesondere vorgesehen sein, dass das Gemisch
agitiert, z.B. geschuttelt oder sonstwie bewegt wird.
[0011] AnschlieRend lasst man dann das Gemisch so-
weit abkihlen bis sich das Wachs wieder verfestigt hat
und entfernt dann das fliissige polare Lésungsmittel.
[0012] Ahnliche Verfahren sind bekannt, mit denen
Duftstoffe aus z.B. Bienenwachs extrahiert werden. Die-
se reichern sich in dem polaren Losungsmittel, in der
Regel Ethanol, an und kénnen daraus in Form eines in
der Parfumindustrie eingesetzten sogenannten Abso-
lues isoliert werden.

[0013] Uberraschend wurde nun von der Anmelderin
festgestellt, dass sich mit dem erfindungsgemafen Ver-
fahren auch die tblichen in dem Wachs angereicherten
Schadlingsbekampfungsmittel wie z.B. Fluvalinate,
Brompropylate, DDT oder Dicofol, um nur einige Beispie-
le zu nennen, entfernen lassen. Dies war insbesondere
deswegen Uberraschend, weil nicht zu erwarten war,
dass die in der Regel fettléslichen Schadlingsbekamp-
fungsmittel mit polaren L6sungsmitteln aus dem Wachs
extrahiert werden kdénnen.

[0014] Im Rahmen der Erfindung einsetzbare polare
Lésungsmittel sind insbesondere Alkohole. Bevorzugt
wird Ethanol eingesetzt. Bei der Aufbereitung hdher
schmelzender Wachse kann es allerdings auch erforder-
lich sein, einen ebenfalls hoher siedenden Alkohol ein-
zusetzen. Hier wiirde sich z.B. Propanol anbieten.
[0015] Wie oben bereits angesprochen, eignet sich
das Verfahren zur Aufbereitung aller Wachse, deren
Quellen méglicherweise in Kontakt mit Pflanzenschutz-
mitteln oder Schadlingsbekdmpfungsmitteln kommen
kénnen.

[0016] Das Verfahren nutzt die Unloslichkeit von
Wachsen in kurzkettigen Alkoholen wie Methanol, Etha-
nol, Propanol und seine Isomere, Butanol und seine Iso-
mere aus.

[0017] Grundsatzlich kann das Verfahren in einer Aus-
gestaltung wie folgt ablaufen:

[0018] Das aufzureinigende Wachs wird geschmol-
zen, mit Alkohol versetzt im Verhéltnis Wachs zu Alkohol
von z.B. 20% zu 80% und eine gewisse Zeit (20 min. -
60min.) extrahiert, z.B. unter Riihren. AnschlieRend wird
unter Ruhren auf ca. 8°C abgekuiihlt, damit das Wachs
quantitativ ausfallt. Es ist vorteilhaft, dass dabei konstant
geruhrt wird, damit eine pumpfahige Wachs-Alkoholauf-
schlammung erhalten wird. Diese wird dann in einer ge-
eigneten Vorrichtung (Filterpresse, Klarzentrifuge) abfil-
triert. Dabei wird der gewonnene Alkohol wieder verwer-
tet und der Rektifikation zugefiihrt. Der Filterriickstand
wird ein zweites Mal aufgeschmolzen und wird ein zwei-
tes Mal mit frischem Alkohol im Verhaltnis 20% Wachs
und 80% Alkohol extrahiert. Es wird nach ca. 20-60 min.
wieder unter Rihren auf ca. 8°C gekuhlt und anschlie-
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Rend abfiltriert. Der Filterriickstand wird alkoholfrei des-
tilliert (z.B. Vakuumdestillation) und kann als Wachs den
entsprechenden Anwendungen zugeflihrt werden. Die
Alkoholfraktionen werden vereinigt und kénnen rektifi-
ziert werden und kénnen damit beim nachsten Mal wie-
der verwendet werden.

[0019] Besonders angesprochen im Rahmen der Er-
findung sind Wachse wie z.B. Bienenwachs, Carnauba-
wachs.

[0020] Im Folgenden soll die Erfindung anhand einiger
Beispiele naher erlautert werden.

Beispiel 1
Reinigung von Bienenwachs

[0021] Aus einer Charge Bienenwachs wurden circa
20g Probematerial genommen und darin nach géngigen
Methoden der Gehalt an Fluvalinat bestimmt. Fluvalinat
kann als Leitsubstanz betrachtet werden, d.h. diese Sub-
stanz ist bei Belastung eines Wachses mit Schadlings-
bekdmpfungsmitteln in der Regel immer prasent.
[0022] Das Ergebnis betrug 3,2mg/kg und liegt damit
deutlich Gber dem in der Pharmakopd&e vorgeschriebe-
nen Grenzwert von 0,05mg/kg.

[0023] Aus derselben Charge wurde Bienenwachs
nach dem erfindungsgemalen Verfahren wie folgt auf-
bereitet:

[0024] Es wurden 50g Bienenwachs in einem Erlen-
meierkolben mit Riickflusskiihler geschmolzen und nach
dem Aufschmelzen mit 200ml Ethanol versetzt. Eswurde
anschlieBend 20 min. bei 75-80°C weitergerihrt. Danach
wurde der Ruckflusskiihler abgebaut und durch einen
KPG-Rihrer ersetzt und es wurde unter kraftigem Ruih-
ren abgekuhlt. Zur Vervollstdndigung der Kristallisation
wurde die Wachs-AlkoholAufschlammung fiir ca. 60 min
inden Kihlschrank bei4-8 °C gestellt. AnschlieRend wur-
de Uber eine Filternutsche das Wachs vom Ethanol an-
getrennt. Das Wachs wurde wie unter den obigen Bedin-
gungen beschrieben einer zweiten Extraktion unterwor-
fen. Nach dem Trennen von Wachs und Ethanol wurde
der Restethanol abgedampft oder im Vakuum abdestil-
liert.

[0025] Es wurde dann wiederum der Gehalt an Fluva-
linat bestimmt, der nun 0,6 mg/kg betrug. Das aufberei-
tete Wachs war damit deutlich geringer belastet als das
nicht behandelte Ausgangsmaterial. Der Wert liegt zwar
nach wie vor Uber dem Grenzwert. Allerdings handelte
es sich hier nurum ein Experiment mit dem grundsatzlich
die Eignung des Verfahrens zur Entfernung von Fluvali-
nat und gezeigt werden sollte.

[0026] In weiteren Beispielen wird gezeigt, dass sich
mit dem erfindungsgeméafen Verfahren noch héhere
Reinheitsgrade erreichen lassen.
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Beispiel 2:

Reinigung von mit unterschiedlichen Pestiziden dotier-
tem Wachs

[0027] Hier sollte gezeigt werden, dass und wie sich
verschiedene Pestizidtypen mit dem erfindungsgema-
Ren Verfahren entfernen lassen. Dazu wurde ein unbe-
lastetes Bienenwachs mit folgenden Pestiziden in den
jeweiligen Konzentrationen versehen:

Lindan: 0,36 ppm
a-HCH: 0,32 ppm

2,4- DDT: 0,36 ppm
Coumaphos: 2,00 ppm
Brompropylat: 2,16 ppm
tau-Fluvalinat: 2,16 ppm

[0028] Es wurden 50g derart dotiertes Bienenwachs in
einem Erlenmeierkolben mit Rickflusskihler geschmol-
zen und nach dem Aufschmelzen mit 200ml Ethanol ver-
setzt. Es wurde anschlieRend 45 min bei 75-80°C wei-
tergerthrt. Danach wurde der Ruckflusskihler abgebaut
und durch einen KPG-Ruhrer ersetzt und es wurde unter
kraftigem Rihren abgekuhlt. Zur Vervollstandigung der
Kristallisation wurde die Wachs-Alkohol-Aufschlam-
mung flr ca. 60 min. in den Kihlschrank bei 4-8 °C ge-
stellt. AnschlieBend wird Uber eine Filternutsche das
Wachs vom Ethanol angetrennt. Das Wachs wurde wie
unter den obigen Bedingungen beschrieben einer zwei-
ten Extraktion unterworfen. Nach dem Trennen von
Wachs und Ethanol wurde der Restethanol abgedampft
oder im Vakuum abdestilliert.

[0029] Die anschlieBende Pestizidanalyse zeigte fol-
gendes Ergebnis:

Lindan: 0,01 ppm
a-HCH: 0,01 ppm
2,4-DDT: < 0,01 ppm
Coumaphos: < 0,03 ppm
Brompropylat: < 0,1 ppm
tau-Fluvalinat: < 0,1 ppm

[0030] Das Verfahren zeigt also eine gute bis sehr gute
Entfernung der verschiedenen Pestizide, wobei insbe-
sondere die Verlangerung der Extraktionszeit auf45 min.
(gegeniuber dem Beispiel 1) fur eine noch bessere Ent-
fernung des tau-Fluvalinats gesorgt hat.

Beispiel 3

Reinigung von mit unterschiedlichen Pestiziden dotier-
tem héherschmelzenden Wachs

[0031] Hier soll gezeigt werden, dass das Verfahren
auch fir héher schmelzende Wachse anwendbar ist.

[0032] Dazu wurde ein unbelastetes Sonnenblumen-
wachs mit folgenden Pestiziden in den jeweiligen Kon-
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zentrationen versehen:

Lindan: 0,85 ppm
a-HCH: 0,46 ppm

2,4- DDT: 0,50 ppm
Coumaphos: 3,00 ppm
Brompropylat: 3,50 ppm
tau-Fluvalinat: 3,10 ppm

[0033] Eswurden50gderartdotiertes Sonnenblumen-
wachs in einem Erlenmeierkolben mit Ruckflusskihler
geschmolzen und nach dem Aufschmelzen mit 200 ml
Ethanol versetzt. Es wurde anschlieRend 45 min bei
75-80°C weitergeruhrt. Danach wurde der Ruickflusskiih-
ler abgebaut und durch einen KPG-Rhrer ersetzt und
es wurde unter kraftigem Rithren abgekuhlt. Zur Vervoll-
sténdigung der Kristallisation wurde die Wachs-Alkohol-
Aufschlammung fiir ca. 60 min. in den Kihlschrank bei
4-8 °C gestellt. AnschlieRend wurde tber eine Filternut-
sche das Wachs vom Ethanol angetrennt. Das Wachs
wurde wie unter den obigen Bedingungen beschrieben
einer zweiten Extraktion unterworfen. Nach dem Tren-
nen von Wachs und Ethanol wurde der Restethanol ab-
gedampft oder im Vakuum abdestilliert.

[0034] Die anschlieRende Pestizidanalyse zeigte fol-
gendes Ergebnis:

Lindan: 0,07 ppm
a-HCH: 0,04 ppm

2,4’- DDT: < 0,01 ppm
Coumaphos: < 0,03 ppm
Brompropylat: 0,2 ppm
tau-Fluvalinat: 0,2 ppm

[0035] Das Verfahren zeigt also auch bei hoher
schmelzenden Wachsen eine gute bis sehr gute Entfer-
nung der verschiedenen Pestizide.

Beispiel 4:

Kalte Extraktion eines Bienenwachses mit grofer Ober-
flache

[0036] Dazuwurden50ggesprihtes Bienenwachs mit
einer TeilchengrofRe von ca. 300pum mit 250 g Ethanol
versetzt und es wurde eine Temperatur von 40°C einge-
stellt. AnschlieRend wurde bei dieser Temperatur 45 min.
geruhrt. Nach dem Abfiltrieren wurde der Filterriickstand
erneut mit 250 g Ethanol versetzt und es wurde wieder
eine Temperatur von 40°C eingestellt. Anschliefend
wurde bei dieser Temperatur 45 min. gerthrt. Nach dem
Abfiltrieren wurde der Riickstand bei 80-90°C vom rest-
lichen Ethanol befreit.

[0037] Mitfolgenden Pestizidenwardas Ausgangsma-
terial belastet:

DDE, o,p- 0,056 ppm
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(fortgesetzt)
DDE, p,p- 0,024 ppm
DDT (gesamt) 0,10 ppm
DDT, o,p’- 0,078 ppm
Dicofol, p,p- 0,45 ppm
S421 0,11 ppm
Tau-Fluvalinat 4,0 ppm
Coumaphos 1,2 ppm
[0038] Nach der Extraktion wurden folgende Werte er-
mittelt:
DDE, o,p- Spuren<0,01 ppm
DDE, p,p’- Spuren<0,01 ppm
DDT (gesamt) 0,016 ppm
DDT, o,p’- 0,016 ppm
Dicofol, p,p- 0,11 ppm
S421 nicht nachweisbar
Tau-Fluvalinat 0,7 ppm
Coumaphos nicht nachweisbar
[0039] Die Kaltextraktion mit Ethanol zeigt bei allen

Pestiziden eine deutliche Reduktion, die teilweise sogar
bis unter die Nachweisgrenze geht.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Aufbereitung von tierischen und
pflanzlichen Wachsen, bei dem das Wachs in flls-
sigem Zustand mit einem auf eine Temperatur ober-
halb der Schmelztemperatur des Wachses erwarm-
ten polaren Lésungsmittel fur einen definierten Zeit-
raum vermischt wird, dann die Mischung soweit ab-
gekunhlt wird, dass das Wachs sich verfestigt, wah-
rend das Lésungsmittel fliissig bleibt, und dann das
Lésungsmittel entfernt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass es sich bei dem Lésungsmittel um
Alkohol, insbesondere Ethanol oder Propanol sowie
deren Isomere, handelt.

3. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, da-
durch gekennzeichnet, dass das aufzureinigende
Wachs Bienenwachs, Reiswachs, Carnaubawachs
ist.
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