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@  Verfahren  zur  Herstellung  von  Fettsäurenttrilen  und  Giycerin  au«  Glyceriden,  inabesondere  aus  natürlichen  Fetten 
und  Oelen. 

@  Es  wird  ein  Verfahren  zur  direkten  Herstellung  von 
Fettsäurenitrilen  und  Glycerin  aus  Glyceriden,  insbesondere 
aus  natürlichen  Fetten  und  Ölen,  beschrieben,  bei  dem  die 
Glyceride  in  flüssiger  Phase  mit  einem  Ammoniakstrom 
von  mindestens  200  I/kg  Glycerid  und  Stunde  bei  Tempe- 
raturen  von  220  bis  300° C  in  Gegenwart  von  Blei-,  Zink-, 
Cadmium-,  Zinn-,  Titan-,  Zirkon-,  Chrom-,  Antimon-, 
Mangan-,  Eisen-,  Nickel-  oder  Kobaltsalzen  von  Carbon- 
säuren  oder  Sulfonsäuren  als  Katalysatoren  behandelt  wer- 
den  und  das  austretende  Produktgemisch  einer  Phasen- 
trennung  unterworfen  wird,  wobei  sich  eine  Fettsäure- 
nitrilphase  und  eine  Glycerin/Wasser-Phase  ausbildet.  Die 
Fettsäurenitrilphase  wird  zweckmäßigerweise  einer  Nach- 
behandlung  in  Gegenwart  von  Ammoniak  und  den  genann- 
ten  Katalysatoren  unterzogen,  um  intermediär  gebildete 
Fettsäure  und  Fettsäureamid  vollständig  in  Nitril  umzu- 
wandeln.  Das  Rohglycerin  kann  nach  bekannten  Methoden 
gereinigt  werden.  Fettsäurenitrile  sind  bekannte  Zwischen- 
produkte  zur  Herstellung  von  primären  Aminen  und  von 
quaternären  Ammoniumverbindungen,  die  ihrerseits  insbe- 
sondere  als  Textil-  und  Flotationshilfsmittel  eingesetzt  wer- 
den.  Glycerin  wird  vor  allem  in  der  Kosmetik-,  Nahrungs- 
mittelindustrie,  Sprengstoffherstellung,  als  Lösungsmittel 
und  für  viele  andere  Zwecke  verwendet. 



Die   E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   z u r   U m s e t z u n g   von  M o n o - ,  
D i -   und   T r i g l y c e r i d e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

w o r i n   R1,  R2  und  R3,  d i e   g l e i c h   o d e r   v e r s c h i e d e n   s e i n   k ö n -  

n e n ,   a l i p h a t i s c h e   K o h l e n w a s s e r s t o f f r e s t e   m i t   3  b i s   23  

K o h l e n s t o f f a t o m e n   b e d e u t e n ,   w o b e i   d i e s e   R e s t e   g e g e b e n e n -  
f a l l s   m i t   e i n e r   O H - G r u p p e   s u b s t i t u i e r t   s e i n   k ö n n e n ,   o d e r  

von  G e m i s c h e n   s o l c h e r   G l y c e r i d e   in  f l ü s s i g e r   P h a s e   m i t  

Ammoniak   u n t e r   G e w i n n u n g   von  F e t t s ä u r e n i t r i l e n   d e r   F o r m e l  

R1  (R2,  R3 ) -CN  und  von  G l y c e r i n   m i t t e l s   H i n d u r c h l e i t e n   v o n  

g a s f ö r m i g e m   A m m o n i a k ,   g e g e b e n e n f a l l s   u n t e r   Z u m i s c h u n g   v o n  

I n e r t g a s ,   b e i   e r h ö h t e n   T e m p e r a t u r e n   und  in   G e g e n w a r t   v o n  

K a t a l y s a t o r e n .  



F e t t s ä u r e n i t r i l e ,   d i e   w i c h t i g e   Z w i s c h e n p r o d u k t e   z u r   H e r -  

s t e l l u n g   von  Aminen   d a r s t e l l e n ,   w e r d e n   n a c h   t e c h n i s c h e n   V e r -  

f a h r e n   b e v o r z u g t   a u s   den  e n t s p r e c h e n d e n   F e t t s ä u r e n   und  Am- 

m o n i a k   in   G e g e n w a r t   g e e i g n e t e r   K a t a l y s a t o r e n   h e r g e s t e l l t .  

D i e s e   s e i t   l a n g e m   b e k a n n t e   S y n t h e s e   k a n n   s o w o h l   in   d e r   f l ü s -  

s i g e n   P h a s e   in   e i n e m   T e m p e r a t u r b e r e i c h   von  250  b i s   350  °C 

a l s   a u c h   in   d e r   G a s p h a s e   in   e i n e m   T e m p e r a t u r b e r e i c h   von  3 2 0  

b i s   380  °C  d u r c h g e f ü h r t   w e r d e n .   G e e i g n e t e   K a t a l y s a t o r e n   f ü r  

d i e   R e a k t i o n   in   d e r   f l ü s s i g e n   P h a s e   s i n d   z.  B.  Z i n k o x i d   o d e r  

M a n g a n a c e t a t ,   f ü r   d i e   G a s p h a s e   b e i s p i e l s w e i s e   A l u m i n i u m o x i d  

o d e r   B l e i c h e r d e .   Z u s a m m e n f a s s e n d e   A n g a b e n   ü b e r   s o l c h e   V e r -  

f a h r e n   f i n d e n   s i c h   in   " M e t h o d e n   d e r   O r g a n i s c h e n   C h e m i e "  

( H o u b e n - W e y l ) ,   Band  8,  S e i t e   330  f f . ,   G e o r g   T h i e m e   V e r l a g ,  

S t u t t g a r t ,   1 9 5 2 ,   s o w i e   in   " F a t t y   A c i d s   and  t h e i r   I n d u s t r i a l  

A p p l i c a t i o n s " ,   M a r c e l   D e k k e r ,   New  Y o r k ,   1 9 6 8 ,   S e i t e   909  f f .  

E i n   V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   von  F e t t s ä u r e n i t r i l e n   d u r c h  

U m s e t z u n g   von  F e t t s ä u r e n   m i t   Ammoniak   in   f l ü s s i g e r   P h a s e  

in   G e g e n w a r t   von   Z i n k -   o d e r   C a l c i u m s a l z e n   von  F e t t s ä u r e n  

b e s c h r e i b t   d i e   US-PS  2  589  232 .   E i n   w e i t e r e s   V e r f a h r e n ,   b e i  

dem  T i t a n s ä u r e e s t e r   k u r z k e t t i g e r   a l i p h a t i s c h e r   A l k o h o l e   a l s  

K a t a l y s a t o r e n   e i n g e s e t z t   und  n e b e n   F e t t s ä u r e n   a u c h   d i e   F e t t -  

s ä u r e e s t e r   k u r z k e t t i g e r   A l k o h o l e   a l s   A u s g a n g s p r o d u k t e   v e r -  

w e n d e t   w e r d e n   k ö n n e n ,   i s t   b e s c h r i e b e n   in   d e r   US-PS  2  993  9 2 6 .  

S o l l e n   f ü r   d i e   g e n a n n t e n   V e r f a h r e n   n a t ü r l i c h e   F e t t e   o d e r  

Öle   e i n g e s e t z t   w e r d e n ,   so  b e d i n g t   d i e s   z u n ä c h s t   d i e   G e w i n -  

n u n g   d e r   f r e i e n   F e t t s ä u r e   o d e r   d e r   k u r z k e t t i g e n   F e t t s ä u r e -  

e s t e r   in   e i n e r   g e s o n d e r t e n   S t u f e .  

Es  i s t   f e r n e r   b e k a n n t ,   n a t ü r l i c h e   F e t t e   o d e r   a u c h   F e t t s ä u r e -  

e s t e r   e i n w e r t i g e r   A l k o h o l e   d u r c h   U m s e t z u n g   m i t   Ammoniak   z u  

den  e n t s p r e c h e n d e n   F e t t s ä u r e a m i d e n   u m z u s e t z e n .   G e e i g n e t e  

K a t a l y s a t o r e n   h i e r f ü r   s i n d   b e i s p i e l s w e i s e   M e t a l l o x i d e   o d e r  

C a l c i u m n i t r a t   ( v g l .   j a p a n i s c h e   P a t e n t b e k a n n t m a c h u n g e n  

7 0 - 3 5 5 2 4   und  7 1 - 2 1 8 4 6   s o w i e   j a p a n i s c h e   P a t e n t a n m e l d u n g  



7 1 - 6 6 1 4 ) .   Aus  den   F e t t s ä u r e a m i d e n   k a n n   d a n n   in   b e k a n n t e r  

W e i s e   d u r c h   D e h y d r a t i s i e r u n g   in   e i n e r   z w e i t e n   S t u f e   das   F e t t -  

s ä u r e n i t r i l   g e w o n n e n   w e r d e n .  

Aus  d e r   j a p a n i s c h e n   P a t e n t b e k a n n t m a c h u n g   7 2 - 2 6 9 2 1   i s t   e i n  

V e r f a h r e n   b e k a n n t ,   in   dem  n a t ü r l i c h e   F e t t e   d u r c h   U m s e t z u n g  

m i t   a l i p h a t i s c h e n   A m i n e n   in   F e t t s ä u r e a m i d e   ü b e r f ü h r t   w e r d e n  

k ö n n e n ,   w o b e i   das   e n t s t e h e n d e   G l y c e r i n   d u r c h   d i e   G e g e n w a r t  

von  B o r s ä u r e   a l s   G l y c e r i n b o r s ä u r e e s t e r   aus   dem  G l e i c h g e w i c h t  

e n t f e r n t   w i r d .  

U n t e r   w i r t s c h a f t l i c h e n   G e s i c h t s p u n k t e n   w ä r e   e i n   V e r f a h r e n  

e r s t r e b e n s w e r t ,   b e i   dem  n a t ü r l i c h e   F e t t e   o d e r   ö l e ,   das   h e i ß t  

n a t i v e   T r i g l y c e r i d e ,   d i e   g e r i n g e   Mengen   von  Mono-   und  D i g l y -  

c e r i d e n   e n t h a l t e n   k ö n n e n ,   ohne   I s o l i e r u n g   d e r   F e t t s ä u r e a m i d -  

s t u f e   bzw.   ohne   den  Umweg  ü b e r   d i e   f r e i e   F e t t s ä u r e   o d e r   d e n  

k u r z k e t t i g e n   F e t t s ä u r e e s t e r   d i r e k t   in   d i e   e n t s p r e c h e n d e n  

F e t t s ä u r e n i t r i l e   ü b e r f ü h r t   w e r d e n   k ö n n e n .  

D e r a r t i g e   V e r s u c h e   s i n d   b e r e i t s   g e m a c h t   w o r d e n .   In  den  b r i -  

t i s c h e n   P a t e n t s c h r i f t e n   416  631  und  451  594  w i r d   e i n   V e r -  

f a h r e n   z u r   U m s e t z u n g   von  H y d r o x y f e t t s ä u r e n   bzw.   F e t t s ä u r e n ,  

e r h a l t e n   aus   n a t ü r l i c h e n   F e t t e n ,   m i t   Ammoniak   zu  F e t t s ä u r e -  

n i t r i l e n   in   d e r   G a s p h a s e   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  300  b i s   450  °C 

in   G e g e n w a r t   von  o x i d i s c h e n   D e h y d r a t i s i e r u n g s - K a t a l y s a t o r e n ,  

i n s b e s o n d e r e   in   G e g e n w a r t   von  A l u m i n i u m o x i d ,   b e s c h r i e b e n .  

D o r t   f i n d e n   s i c h   a u c h   H i n w e i s e ,   daß  G l y c e r i d e   d i r e k t   e i n s e t z -  

b a r   s i n d ,   o b w o h l   d i e s e   u n t e r   den  a n g e g e b e n e n   B e d i n g u n g e n  

n i c h t   v e r d a m p f b a r   s i n d .   Im  B e i s p i e l   3  d e r   GB-PS  416  631 

und  in   den  B e i s p i e l e n   7  und  14  d e r   GB-PS  451  594  w e r d e n  

s o l c h e   U m s e t z u n g e n   von  C a s t o r ö l ,   P a l m k e r n f e t t   und  C o c o s ö l  

m i t   Ammoniak   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  350  b i s   400  °C  in   G e g e n -  

w a r t   von  B a u x i t   g e z e i g t .   Es  f e h l t   h i e r   j e d o c h   j e g l i c h e r  

H i n w e i s   a u f   den  V e r b l e i b   d e s   G l y c e r i n s .   N a c h a r b e i t u n g e n  

h a b e n   e r g e b e n ,   daß  das   G l y c e r i n   u n t e r   den  B e d i n g u n g e n   d i e s e s  

V e r f a h r e n s   d u r c h   t h e r m i s c h e   S p a l t u n g   v ö l l i g   z e r s e t z t   w i r d .  



D i e s   f ü h r t   n i c h t   n u r   zum  V e r l u s t   e i n e s   w e r t v o l l e n   R o h s t o f f s ,  

s o n d e r n   b e w i r k t   a u c h   e i n e   e n t s c h e i d e n d e   V e r s c h l e c h t e r u n g   d e r  

Q u a l i t ä t   d e r   a l s   P r o d u k t e   e r h a l t e n e n   F e t t s ä u r e n i t r i l e ,   d i e  

s i c h   i n s b e s o n d e r e   in   F a r b e   und  G e r u c h   m a n i f e s t i e r t .   Da  F e t t -  

s ä u r e n i t r i l e   Z w i s c h e n p r o d u k t e   d a r s t e l l e n   und  f ü r   d i e   W e i t e r -  

v e r a r b e i t u n g   h o h e   R e i n h e i t s g r a d e   g e f o r d e r t   w e r d e n ,   m a c h t  

d i e s   a u f w e n d i g e   R e i n i g u n g s o p e r a t i o n e n   z u r   B e s e i t i g u n g   d e r  

Z e r s e t z u n g s p r o d u k t e   e r f o r d e r l i c h ,   w o d u r c h   das   g e n a n n t e   V e r -  

f a h r e n   v ö l l i g   u n w i r t s c h a f t l i c h   w i r d .  

S o m i t   b e s t a n d   d i e   A u f g a b e ,   e i n   e i n s t u f i g e s   V e r f a h r e n   zu  e n t -  

w i c k e l n ,   n a c h   dem  es  m ö g l i c h   i s t ,   aus   G l y c e r i d e n   in   w i r t -  

s c h a f t l i c h   v e r t r e t b a r e n   R e a k t i o n s z e i t e n   n e b e n   dem  F e t t s ä u r e -  

n i t r i l   a u c h   d a s   G l y c e r i n   in   h o h e r   A u s b e u t e   zu  g e w i n n e n .  

Die   A u f g a b e   w i r d   im  S i n n e   d e r   E r f i n d u n g   g e l ö s t   d u r c h   e i n  

V e r f a h r e n   z u r   U m s e t z u n g   von  M o n o - ,   D i -   und  T r i g l y c e r i d e n   d e r  

a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

w o r i n   R1,  R2  und  R3,  d i e   g l e i c h   o d e r   v e r s c h i e d e n   s e i n  

k ö n n e n ,   g e s ä t t i g t e   o d e r   e i n -   o d e r   m e h r f a c h   u n g e s ä t t i g t e  

K o h l e n w a s s e r s t o f f r e s t e   m i t   3  b i s   23  K o h l e n s t o f f a t o m e n   b e -  

d e u t e n ,   w o b e i   d i e s e   R e s t e   g e g e b e n e n f a l l s   m i t   e i n e r   O H - G r u p p e  

s u b s t i t u i e r t   s e i n   k ö n n e n ,   o d e r   G e m i s c h e n   s o l c h e r   G l y c e r i d e  

in   f l ü s s i g e r   P h a s e   m i t   Ammoniak   u n t e r   G e w i n n u n g   von  F e t t -  

s ä u r e n i t r i l e n   d e r   F o r m e l   R l ( R 2 ,   R3) -CN  und  von  G l y c e r i n  

m i t t e l s   H i n d u r c h l e i t e n   von  g a s f ö r m i g e m   A m m o n i a k ,   g e g e b e n e n -  

f a l l s   u n t e r   Z u m i s c h u n g   von  I n e r t g a s ,   b e i   e r h ö h t e n   T e m p e r a -  

t u r e n   und  in   G e g e n w a r t   von  K a t a l y s a t o r e n ,   d a s   d a d u r c h   g e -  

k e n n z e i c h n e t   i s t ,   daß  das   G l y c e r i d   m i t   e i n e m   A m m o n i a k s t r o m  

von  m i n d e s t e n s   200  l / k g   G l y c e r i d   und  S t u n d e ,   b e i   T e m p e r a -  

t u r e n   von  220  b i s   300  °C,  in   G e g e n w a r t   von  B l e i - ,   Z i n k - ,  



C a d m i u m - ,   Z i n n - ,   T i t a n - ,   Z i r k o n = ,   C h r o m - ,   A n t i m o n - ,   M a n g a n - ,  

E i s e n - , N i c k e l -   o d e r   K o b a l t s a l z e n   von  C a r b o n s ä u r e n   o d e r   S u l -  

f o n s ä u r e n   a l s   K a t a l y s a t o r e n   in   i n n i g e n   K o n t a k t   g e b r a c h t   u n d  

d a s   a u s g e t r a g e n e   P r o d u k t g e m i s c h   e i n e r   P h a s e n t r e n n u n g   in   e i n e  

F e t t s ä u r e n i t r i l p h a s e   und  e i n e   G l y c e r i n / W a s s e r - P h a s e   u n t e r -  

w o r f e n   w i r d .  

A u s g a n g s s t o f f e   f ü r   d a s   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   s i n d   M o n o - ,  

D i -   und  T r i g l y c e r i d e   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

d a s   h e i ß t   in   d i e s e r   F o r m e l   k ö n n e n   e i n   o d e r   zwe i   F e t t s ä u r e -  

r e s t e   d u r c h   H  e r s e t z t   s e i n .   Die   F e t t s ä u r e r e s t e   R1CO-,   R 2 C O -  
und  R3CO-  l e i t e n   s i c h   ab  von  F e t t s ä u r e n   m i t   3  b i s   23  K o h l e n -  

s t o f f a t o m e n .   Die   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f r e s t e   R 1 '  

R2  und  R3  k ö n n e n   g e r a d k e t t i g   o d e r   a u c h   e i n -   o d e r   m e h r f a c h  

v e r z w e i g t   s e i n .   S i e   k ö n n e n   g e s ä t t i g t e   K e t t e n   d a r s t e l l e n  

o d e r   a u c h   e i n e   o d e r   m e h r e r e   M e h r f a c h b i n d u n g e n ,   v o r z u g s w e i s e  

D o p p e l b i n d u n g e n ,   a u f w e i s e n .   G e g e b e n e n f a l l s   k ö n n e n   d i e s e   R e -  

s t e   m i t   e i n e r   O H - G r u p p e   s u b s t i t u i e r t   s e i n .   B e v o r z u g t e   A u s -  

g a n g s s t o f f e   f ü r   d a s   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   s i n d   v o r   a l -  

lem  d i e   n a t ü r l i c h e n   F e t t e ,   d i e   G e m i s c h e   aus   ü b e r w i e g e n d   T r i -  

g l y c e r i d e n   und  k l e i n e n   A n t e i l e n   a u s   D i g l y c e r i d e n   und  M o n o -  

g l y c e r i d e n   d a r s t e l l e n ,   w o b e i   a u c h   d i e s e   m e i s t   w i e d e r u m   G e -  

m i s c h e   d a r s t e l l e n   und  v e r s c h i e d e n a r t i g e   F e t t s ä u r e r e s t e   i m  

o b e n g e n a n n t e n   B e r e i c h ,   i n s b e s o n d e r e   s o l c h e   m i t   8  und  m e h r  

C - A t o m e n ,   e n t h a l t e n .   B e i s p i e l s w e i s e   s e i e n   g e n a n n t   p f l a n z -  

l i c h e   F e t t e   wie   O l i v e n ö l ,   C o c o s f e t t ,   P a l m k e r n f e t t ,   B a b u s s u -  

ö l ,   P a l m ö l ,   E r d n u ß ö l ,   R ü b ö l ,   R i z i n u s ö l ,   S e s a m ö l ,   C o t t o n ö l ,  

S o n n e n b l u m e n ö l ,   S o j a ö l ,   H a n f ö l ,   M o h n ö l ,   A v o c a d o ö l ,   B a u m -  

w o l l s a a t ö l ,   W e i z e n k e i m ö l ,   M a i s k e i m ö l ,   K ü r b i s k e r n ö l ,   T r a u b e n -  

k e r n ö l ,   K a k a o b u t t e r   o d e r   P f l a n z e n t a l g e ,   f e r n e r   t i e r i s c h e  

F e t t e   wie   R i n d e r t a l g ,   S c h w e i n e f e t t ,   K n o c h e n f e t t ,   H a m m e l t a l g ,  



J a p a n t a l g , ,   W a l ö l   und   a n d e r e   F i s c h ö l e   s o w i e   L e b e r t r a n .   E b e n -  

so  e i n g e s e t z t   w e r d e n   k ö n n e n   a b e r   a u c h   e i n h e i t l i c h e   T r i - ,  

D i -   und   M o n o g l y c e r i d e ,   s e i   e s ,   daß  d i e s e   a u s   n a t ü r l i c h e n  

F e t t e n   i s o l i e r t   o d e r   a u f   s y n t h e t i s c h e m   Wege  g e w o n n e n   w u r d e n .  

H i e r   s e i e n   b e i s p i e l s w e i s e   g e n a n n t :   T r i b u t y r i n ,   T r i c a p r o n i n ,  

T r i c a p r y l i n ,   T r i c a p r i n i n ,   T r i l a u r i n ,   T r i m y r i s t i n ,   T r i p a l m i -  

t i n ,   T r i s t e a r i n ,   T r i o l e i n ,   T r i e l a i d i n ,   T r i l i n o l i i n ,   T r i l i n o -  

l e n i n ,   M o n o p a l m i t i n ,   M o n o s t e a r i n ,   M o n o o l e i n ,   M o n o c a p r i n i n ,  

M o n o l a u r i n ,   M o n o m y r i s t i n   o d e r   g e m i s c h t e   G l y c e r i d e   wie   b e i -  

s p i e l s w e i s e   P a l m i t o d i s t e a r i n ,   D i s t e a r o o l e i n ,   D i p a l m i t o -  

o l e i n   o d e r   M y r i s t o p a l m i t o s t e a r i n .  

E n t s c h e i d e n d   f ü r   d a s   G e l i n g e n   des   e i n s t u f i g e n   V e r f a h r e n s ,  

d a s   h e i ß t   d i e   G e w i n n u n g   von  F e t t s ä u r e n i t r i l   o d e r   e i n e m   G e -  

m i s c h   von  F e t t s ä u r e n i t r i l e n   in   h o h e r   R e i n h e i t   und   h o h e r   A u s -  

b e u t e   s o w i e   d i e   G e w i n n u n g   von  G l y c e r i n   in   h o h e r   A u s b e u t e ,  

s i n d   v o r   a l l e m   d r e i   V e r f a h r e n s p a r a m e t e r ,   n ä m l i c h   d i e   W a h l  

d e r   r i c h t i g e n   T e m p e r a t u r   bzw.   d i e   r i c h t i g e   T e m p e r a t u r f ü h r u n g ,  

d i e   r a s c h e   E n t f e r n u n g   des   g e b i l d e t e n   G l y c e r i n s   a u s   d e r   R e -  

a k t i o n s z o n e   s o w i e   d i e   A u s w a h l   des   r i c h t i g e n   K a t a l y s a t o r s .  

Die   r a s c h e   E n t f e r n u n g   des   G l y c e r i n s   aus   d e r   R e a k t i o n s z o n e  

b e d i n g t ,   daß  e i n e   b e s t i m m t e   M i n d e s t m e n g e   an  Ammoniak   d u r c h  

das   R e a k t i o n s g e m i s c h   h i n d u r c h g e l e i t e t   w i r d .   D i e s e   b e t r ä g t  

m i n d e s t e n s   200  1  p r o   kg  G l y c e r i d   und  S t u n d e ,   v o r z u g s w e i s e  

m i n d e s t e n s   400  1  p r o   kg  G l y c e r i d   und  S t u n d e .   Nach  o b e n   b e -  

s t e h t   k e i n e   k r i t i s c h e   G r e n z e   b e z ü g l i c h   des   d u r c h z u l e i t e n -  

den  A m m o n i a k s t r o m s ,   d i e   m e n g e n m ä ß i g e   O b e r g r e n z e   w i r d   a l l e n -  

f a l l s   d u r c h   w i r t s c h a f t l i c h e   Ü b e r l e g u n g e n   b e s t i m m t   und  l i e g t  

a u s   d i e s e n   G r ü n d e n   b e i   e t w a   1000  l ,   v o r z u g s w e i s e   b e i   e t w a  

800  1  Ammoniak   p r o   kg  G l y c e r i d   und  S t u n d e .   Der   h i n d u r c h g e -  

l e i t e t e n   G a s m e n g e   k a n n   d a b e i   m i t   V o r t e i l   b i s   zu  30  %,  v o r -  

z u g s w e i s e   b i s   zu  15  %,  b e z o g e n   a u f   d i e   d u r c h g e s e t z t e   M e n g e  

an  A m m o n i a k ,   an  I n e r t g a s ,   b e i s p i e l s w e i s e   S t i c k s t o f f ,   h i n z u -  

g e f ü g t   w e r d e n .  



W e i t e r h i n   i s t   es   von   e n t s c h e i d e n d e r   B e d e u t u n g ,   daß  d i e   R e -  

a k t i o n s t e m p e r a t u r   w ä h r e n d   d e s   g e s a m t e n   R e a k t i o n s v e r l a u f s   i m  

B e r e i c h   z w i s c h e n   220  und  300  °C,  v o r z u g s w e i s e   230  b i s   290  ° C ,  

g e h a l t e n   w i r d .   V o r z u g s w e i s e   l ä ß t   man  d i e   T e m p e r a t u r   v o m  

B e g i n n   b i s   zum  Ende   d e s   P r o z e s s e s   a n s t e i g e n .   D i e s   k a n n   s o -  

w o h l   k o n t i n u i e r l i c h   a l s   a u c h   s t u f e n w e i s e ,   i n s b e s o n d e r e   i n  

Form  e i n e s   T e m p e r a t u r p r o g r a m m s   g e s c h e h e n .   E in   b e v o r z u g t e s  

T e m p e r a t u r p r o g r a m m   i s t ,   daß  d i e   R e a k t i o n   z u n ä c h s t   im  T e m p e -  

r a t u r b e r e i c h   von  e t w a   220  b i s   240  °C  so  l a n g e   a b l ä u f t ,   b i s  

e t w a   30  b i s   70  %  d e r   t h e o r e t i s c h   zu  e r w a r t e n d e n   G l y c e r i n m e n g e  

a u s   dem  R e a k t i o n s g e f ä ß   a u s g e t r a g e n   s i n d ,   daß  man  d i e   T e m p e -  

r a t u r   d a n n   im  V e r l a u f   von   e t w a   e i n e r   h a l b e n   b i s   5  S t u n d e n  

s t u f e n w e i s e   o d e r   k o n t i n u i e r l i c h   e r h ö h t ,   b i s   e i n   T e m p e r a t u r -  

b e r e i c h   von  e t w a   270  b i s   300  °C  e r r e i c h t   i s t ,   und  d i e   R e a k -  

t i o n   d a n n   in   d i e s e m   T e m p e r a t u r b e r e i c h   zu  Ende  f ü h r t .   D a s  

Ende   d e r   R e a k t i o n   i s t   d a r a n   e r k e n n b a r ,   daß  k e i n e   f l ü s s i g e  

P h a s e   mehr   in   d i e   V o r l a g e   ü b e r g e h t .  

S c h l i e ß l i c h   i s t   d i e   A u s w a h l   d e r   K a t a l y s a t o r e n   von  w e s e n t -  

l i c h e r   B e d e u t u n g   f ü r   d a s   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n .   A l s  

K a t a l y s a t o r e n   k ö n n e n   e i n g e s e t z t   w e r d e n   d i e   B l e i - ,   Z i n k - ,  

C a d m i u m - ,   Z i n n - ,   T i t a n - ,   Z i r k o n - ,   C h r o m - ,   A n t i m o n - ,   M a n g a n - ,  

E i s e n - ,   N i c k e l -   o d e r   K o b a l t s a l z e   von  o r g a n i s c h e n   C a r b o n -  

o d e r   S u l f o n s ä u r e n .   Die   g e n a n n t e n   K a t a l y s a t o r e n   k ö n n e n   a u c h  

in  Form  von  G e m i s c h e n   A n w e n d u n g   f i n d e n .   Die   o r g a n i s c h e n   C a r -  

b o n -   und  S u l f o n s ä u r e n , v o n   d e n e n   s i c h   d i e   A n i o n e n   d e r   g e n a n n -  
t e n   S a l z e   a b l e i t e n ,   g e h ö r e n   i n s b e s o n d e r e   f o l g e n d e n   G r u p p e n  

a n :  

O f f e n k e t t i g e   C a r b o n s ä u r e n   m i t   g e r a d e r   o d e r   v e r z w e i g t e r   K e t t e ,  

w o b e i   d i e s e   K e t t e   g e s ä t t i g t   i s t   o d e r   a u c h   e i n e   o d e r   m e h r e r e  

D o p p e l b i n d u n g e n   e n t h a l t e n   k a n n   und  4  b i s   23,   v o r z u g s w e i s e   8 

b i s   23  K o h l e n s t o f f a t o m e   b e s i t z t ,  

A l k y l a r y l c a r b o n s ä u r e n   v o r z u g s w e i s e   A l k y l b e n z o l c a r b o n s ä u r e n  

und  A l k y l n a p h t h a l i n c a r b o n s ä u r e n ,   d i e   e i n e n   o d e r   m e h r e r e   A l -  

k y l r e s t e   m i t   j e   1  b i s   23,   v o r z u g s w e i s e   1  b i s   12  K o h l e n s t o f f -  

a t o m e   t r a g e n ,  



A l k y l s u l f o n s ä u r e n   und   A l k y l d i s u l f o n s ä u r e n   m i t   g e r a d k e t t i g e n  

o d e r   v e r z w e i g t e n   A l k y l r e s t e n   m i t   4  b i s   24,   v o r z u g s w e i s e   8 

b i s   24  K o h l e n s t o f f a t o m e n ,   w o b e i   d i e s e   A l k y l r e s t e   g e g e b e n e n -  

f a l l s   m i t   O H - G r u p p e n ,   v o r z u g s w e i s e   m i t   e i n e r   O H - G r u p p e   s u b -  

s t i t u i e r t   s e i n   k ö n n e n   und  w o b e i   f e r n e r   in   d e r   A l k y l k e t t e  

d i e   W a s s e r s t o f f a t o m e   t e i l w e i s e   o d e r   v o r z u g s w e i s e   v ö l l i g  

d u r c h   F l u o r   e r s e t z t   s e i n   k ö n n e n ,   s o w i e   A l k y l a r y l s u l f o n -  

s ä u r e n ,   i n s b e s o n d e r e   A l k y l b e n z o l s u l f o n s ä u r e n   und  A l k y l -  

n a p h t h a l i n s u l f o n s ä u r e n   ( w o b e i   h i e r u n t e r   j e w e i l s   d i e   M o n o - ,  

D i -   und  T r i s u l f o n s ä u r e n   v e r s t a n d e n   w e r d e n ) ,   m i t   e i n e m   o d e r  

m e h r e r e n   g e r a d k e t t i g e n   o d e r   v e r z w e i g t e n   A l k y l r e s t e n   m i t  

j e   1  b i s   24  K o h l e n s t o f f a t o m e n ,   w o b e i   d i e   g e n a n n t e n   A l k y l -  

k e t t e n   a u c h   m i t   z w e i ,   v o r z u g s w e i s e   m i t   e i n e r   C a r b o x y l g r u p p e  

s u b s t i t u i e r t   s e i n   k ö n n e n .  

Von  d i e s e n ,   a l s   K a t a l y s a t o r e n   im  Rahmen  des   e r f i n d u n g s g e -  

mäßen   V e r f a h r e n s   e i n s e t z b a r e n   S a l z e n   s i n d   b e s o n d e r s   b e v o r -  

z u g t   h i n s i c h t l i c h   d e s   K a t i o n s   d i e   B l e i - ,   C a d m i u m - ,   E i s e n - ,  

K o b a l t -   und  i n s b e s o n d e r e   d i e   Z i n k s a l z e .   H i n s i c h t l i c h   d e s  

A n i o n s   s i n d   b e s o n d e r s   b e v o r z u g t   d i e   o b e n g e n a n n t e n   G r u p p e n  

von  S u l f o n s ä u r e n ,   i n s b e s o n d e r e   j e d o c h   d a r a u s   w i e d e r   d i e  

A l k y l a r y l s u l f o n s ä u r e n   d e r   l e t z t g e n a n n t e n   G r u p p e .   B e i s p i e l s -  

w e i s e   s e i e n   g e n a n n t :  

n - D o d e c y l s u l f o n s ä u r e ,   n - O c t a d e c y l s u l f o n s ä u r e ,   I s o b u t y l -  

n a p h t h a l i n s u l f o n s ä u r e ,   n - B u t y l n a p h t h a l i n s u l f o n s ä u r e ,   I s o -  

p r o p y l n a p h t h a l i n s u l f o n s ä u r e ,   C e t y l b e n z o l s u l f o n s ä u r e ,   O c t a -  

d e c y l b e n z o l s u l f o n s ä u r e ,   T e t r a p r o p y l e n b e n z o l s u l f o n s ä u r e  

und  T r i i s o b u t y l b e n z o l s u l f o n s ä u r e .  

Die  a l s   K a t a l y s a t o r e n   im  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   e i n -  

g e s e t z t e n   S a l z e   s i n d   d u r c h   U m s e t z u n g   d e r   f r e i e n   S ä u r e n   m i t  

den  e n t s p r e c h e n d e n   M e t a l l o x i d e n   n a c h   b e k a n n t e n   V e r f a h r e n  

z u g ä n g l i c h .   Die  f r e i e n   S u l f o n s ä u r e n   k ö n n e n   e r h a l t e n   w e r d e n  

a u s   den  b e k a n n t e n   S u l f o n i e r u n g s p r o z e s s e n   o d e r   a u s   d e n  

e n t s p r e c h e n d e n   A l k a l i s u l f o n a t e n ,   b e i s p i e l s w e i s e   ü b e r   I o n e n -  

a u s t a u s c h e r .  



Die   g e n a n n t e n   K a t a l y s a t o r e n   k ö n n e n   in   Form  i h r e r   g e n a n n t e n  

S a l z e   d i r e k t   z u g e s e t z t   w e r d e n .   Es  k a n n   a b e r   a u c h   das   e n t -  

s p r e c h e n d e   M e t a l l o x i d   und  d i e   e n t s p r e c h e n d e   C a r b o n -   o d e r  

S u l f o n s ä u r e   e i n z e l n   dem  R e a k t i o n s g e m i s c h   z u g e s e t z t   w e r d e n ,  

w o b e i   s i c h   d e r   K a t a l y s a t o r   w ä h r e n d   d e r   R e a k t i o n   in   s i t u  

b i l d e t .   Die   g e n a n n t e n   K a t a l y s a t o r e n   w e r d e n   im  e r f i n d u n g s -  

g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   in   Mengen   von  0 ,5   b i s   75  G e w . - % ,   b e i   d i s -  

k o n t i n u i e r l i c h e r   F a h r w e i s e   v o r z u g s w e i s e   von  1  b i s   25  G e w . - %  

und  i n s b e s o n d e r e   von  1  b i s   10  G e w . - % ,   b e i   k o n t i n u i e r l i c h e r  

F a h r w e i s e   in   Mengen   von  v o r z u g s w e i s e   5  b i s   75  G e w . - % ,   i n s -  

b e s o n d e r e   von  10  b i s   30  G e w . - % ,   j e w e i l s   b e z o g e n   a u f   das   e i n -  

g e s e t z t e   G l y c e r i d , z u g e g e b e n .  

Zur  D u r c h f ü h r u n g   des   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s   w i r d   d a s  

j e w e i l i g e   G l y c e r i d   o d e r   G l y c e r i d g e m i s c h   in   e i n e m   g e e i g n e t e n  

R e a k t i o n s g e f ä ß ,   b e i s p i e l s w e i s e   e i n e m   R ü h r k e s s e l ,   z u s a m m e n  

m i t   dem  o b e n   b e s c h r i e b e n e n   K a t a l y s a t o r   v o r g e l e g t .   Es  k a n n  

d i e   G e s a m t m e n g e   an  K a t a l y s a t o r   v o r g e l e g t   w e r d e n   o d e r   a u c h  

e i n e   T e i l m e n g e ,   w o b e i   d e r   r e s t l i c h e   T e i l   d a n n   w ä h r e n d   d e r  

R e a k t i o n   p o r t i o n s w e i s e   o d e r   k o n t i n u i e r l i c h   n a c h g e s c h l e u s t  

w i r d .   Das  R e a k t i o n s g e f ä ß   i s t   m i t   e i n e r   G a s e i n l e i t u n g s v o r -  

r i c h t u n g ,   d i e   d i e   M e s s u n g   des   G a s s t r o m e s   g e s t a t t e t ,   v e r s e h e n ,  

f e r n e r   m i t   e i n e r   T e m p e r a t u r m e ß e i n r i c h t u n g ,   e i n e r   H e i z e i n -  

r i c h t u n g   und  g e g e b e n e n f a l l s   m i t   e i n e m   R ü h r e r .   Das  R e a k t i o n s -  

g e f ä ß   i s t   v e r b u n d e n   m i t   e i n e r   K o n d e n s a t i o n s v o r r i c h t u n g ,   d i e  

a u s   e i n e r   o d e r   v o r z u g s w e i s e   aus   m e h r e r e n ,   a u f   T e m p e r a t u r e n  

von  e t w a   60  °  b i s   120  °C  b e h e i z t e n   K o n d e n s a t i o n s v o r l a g e n  

b e s t e h t .   Nach  dem  A u f h e i z e n   d e s   R e a k t i o n s g e f ä ß e s ,   das   g e -  

g e b e n e n f a l l s   u n t e r   S t i c k s t o f f s p ü l u n g   e r f o l g t ,   w i r d   n a c h  

E r r e i c h u n g   d e r   A n f a n g s t e m p e r a t u r   d e r   A m m o n i a k s t r o m   e i n g e -  

s t e l l t .   Das  in   d i e   K o n d e n s a t i o n s v o r r i c h t u n g   a u s t r e t e n d e  

P r o d u k t g e m i s c h   b e s t e h t   in   d e r   A n f a n g s p h a s e   aus   h ö h e r e n   A n -  

t e i l e n   von  R o h g l y c e r i n .   Der  A n t e i l   an  F e t t s ä u r e n i t r i l   n i m m t  

im  L a u f e   d e r   R e a k t i o n   mehr   und  mehr   zu ,   so  daß  im  l e t z t e n  

T e i l   im  w e s e n t l i c h e n   r e i n e s   F e t t s ä u r e n i t r i l   a u s g e t r a g e n   w i r d ,  

w ä h r e n d   d i e   A u s t r a g u n g   d e s   R o h g l y c e r i n s   b e r e i t s   v o r h e r   b e -  



e n d e t   i s t .   Der   A m m o n i a k s t r o m   (dem  I n e r t g a s   z u g e f ü g t   s e i n  

k a n n ,   wie   o b e n   b e s c h r i e b e n )   s o r g t   f e r n e r   f ü r   e i n e   r a s c h e  

A u s t r a g u n g   d e s   R e a k t i o n s w a s s e r s   w ä h r e n d   d e r   g e s a m t e n   R e a k -  

t i o n s d a u e r .   Der  a u s t r e t e n d e   G a s s t r o m   w i r d   z w e c k m ä ß i g e r w e i s e ,  

n a c h   A b t r e n n u n g   des   m i t g e f ü h r t e n   W a s s e r s   und  g e g e b e n e n f a l l s  

u n t e r   Z u f ü h r u n g   von  f r i s c h e m   A m m o n i a k ,   in   d i e   R e a k t i o n   z u -  

r ü c k g e f ü h r t .   In  d e r   K o n d e n s a t i o n s v o r r i c h t u n g   s a m m e l t   s i c h  

d a s   a u s g e t r a g e n e   P r o d u k t g e m i s c h ,   w o b e i   e i n e   V o r t r e n n u n g  

d i e s e s   G e m i s c h e s   in   e i n e   F e t t s ä u r e n i t r i l p h a s e   und  in   e i n e  

R o h g l y c e r i n / W a s s e r - P h a s e   e r f o l g t .   Die  a b s c h l i e ß e n d e   P h a s e n -  

t r e n n u n g   w i r d   z w e c k m ä ß i g e r w e i s e   n a c h   A b l a s s e n   d e r   K o n d e n -  

s a t i o n s v o r r i c h t u n g   und  Ü b e r f ü h r u n g   in   e i n e n   S e p a r a t o r ,   b e i -  

s p i e l s w e i s e   in   e i n e n   D a m p f a b s c h e i d e r ,   b e i   e t w a   60  b i s   100  °C 

v o r g e n o m m e n .   R e s t l i c h e s   G l y c e r i n   w i r d   m i t t e l s   W a s s e r   a u s  

d e r   F e t t s ä u r e n i t r i l p h a s e   a u s g e w a s c h e n .   Das  aus   d e r   w ä ß r i g e n  

P h a s e   ( b e i s p i e l s w e i s e   d u r c h   D e s t i l l a t i o n )   i s o l i e r t e   R o h -  

g l y c e r i n   k a n n   n a c h   b e k a n n t e n   V e r f a h r e n   ( v e r g l e i c h e   U l l m a n n  

E n c y k l o p ä d i e   d e r   T e c h n i s c h e n   C h e m i e ,   1 9 5 6 ,   Band  7,  S e i t e n  

523  b i s   5 2 4 ) ,   b e i s p i e l s w e i s e   d u r c h   D e s t i l l a t i o n ,   g e r e i n i g t  

w e r d e n .  

Nach   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   g e l i n g t   e s ,   F e t t s ä u r e -  

n i t r i l e   und  G l y c e r i n   in   a u s g e z e i c h n e t e n   A u s b e u t e n   h e r z u -  

s t e l l e n .   D i e s e   A u s b e u t e n   l i e g e n   b e i   m i n d e s t e n s   93  %  und  e r -  

r e i c h e n   96  %  und  mehr   F e t t s ä u r e n i t r i l   s o w i e   b i s   zu  9 5  %  

R o h g l y c e r i n   ( j e w e i l s   b e z o g e n   a u f   d i e   t h e o r e t i s c h e   A u s b e u t e  

a u f   B a s i s   des   e i n g e s e t z t e n   G l y c e r i d s ) .   Das  e r h a l t e n e   F e t t -  

s ä u r e n i t r i l   e n t h ä l t   h ö c h s t e n s   b i s   zu  2  Gew.-%  an  f r e i e n  

F e t t s ä u r e n   und  b i s   zu  10  G e w . - % ,   m e i s t e n s   a b e r   w e n i g e r  

a l s   6  Gew.-%  F e t t s ä u r e a m i d e   a l s   N e b e n p r o d u k t e .  

D i e s e   im  a u s g e t r a g e n e n   P r o d u k t g e m i s c h   e n t h a l t e n e n   F e t t s ä u r e n  

und  F e t t s ä u r e a m i d e   w e r d e n   z w e c k m ä ß i g e r w e i s e   e b e n f a l l s   n o c h  

in   F e t t s ä u r e n i t r i l e   ü b e r f ü h r t ,   i n d e m   s i e   n a c h   o d e r   g e g e b e n e n -  

f a l l s   v o r   d e r   P h a s e n t r e n n u n g   e i n e r   N a c h r e a k t i o n   in   G e g e n w a r t  

von  Ammoniak   und  in   G e g e n w a r t   d e r   o b e n   d e f i n i e r t e n   K a t a l y s a -  

t o r e n   u n t e r w o r f e n   w e r d e n .  



D i e s e r N a c h r e a k t i o n   k ö n n e n   e n t w e d e r   d i e   a u s   dem  a u s g e t r a g e -  

nen   F e t t s ä u r e n i t r i l   a b g e t r e n n t e n   f r e i e n   F e t t s ä u r e n   u n d  

F e t t s ä u r e a m i d e ,   g e g e b e n e n f a l l s   z u s a m m e n   m i t   n o c h   n i c h t   a u s -  

g e t r a g e n e m   R o h n i t r i l ,   u n t e r w o r f e n   w e r d e n ,   o d e r   es  w i r d   d i e  

g e s a m t e   F e t t s ä u r e n i t r i l p h a s e   n a c h b e h a n d e l t .   D i e s   k a n n   i n s -  

b e s o n d e r e   n a c h   f o l g e n d e n   A u s f ü h r u n g s f o r m e n   d e r   N a c h r e a k t i o n  

g e s c h e h e n :  

Nach   e i n e r   b e v o r z u g t e n   M e t h o d e   w i r d   z w i s c h e n   den  R e a k t o r  

und  d i e   K o n d e n s a t i o n s v o r r i c h t u n g   e i n e   F r a k t i o n i e r k o l o n n e  

z w i s c h e n g e s c h a l t e t .   D i e s e   F r a k t i o n i e r k o l o n n e ,   d i e   e i n e  

S p i e g e l g l a s k o l o n n e   o d e r   e i n   g u t   i s o l i e r t e s   R o h r ,   g e f ü l l t  

b e i s p i e l s w e i s e   m i t   R a s c h i g r i n g e n ,   s e i n   k a n n ,   t r e n n t   d i e  

w ä h r e n d   d e r   R e a k t i o n   i n t e r m e d i ä r   g e b i l d e t e n   F e t t s ä u r e a m i d e  

und  f r e i e n   F e t t s ä u r e n   ab  und  f ü h r t   s i e   in   d a s   R e a k t i o n s g e -  

f äß   z u r ü c k ,   w ä h r e n d   d a s   r e s t l i c h e   a u s g e t r a g e n e   P r o d u k t g e -  

m i s c h   in   d i e   V o r l a g e   g e l a n g t   und  d o r t   u n t e r   K o n d e n s a t i o n  

g e s a m m e l t   w i r d   wie   o b e n   b e s c h r i e b e n .  

U n t e r   Z w i s c h e n s c h a l t u n g   d i e s e s   F r a k t i o n i e r s y s t e m s   k a n n   d a s  

e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   in   b e s o n d e r s   e i n f a c h e r   W e i s e   v o l l -  
k o n t i n u i e r l i c h   g e s t a l t e t   w e r d e n .   Dazu  w i r d   das   G l y c e r i d ,  
wie   o b e n   b e s c h r i e b e n ,   z u s a m m e n   m i t   den  f r ü h e r   g e n a n n t e n  
A n t e i l e n   an  K a t a l y s a t o r   im  R e a k t i o n s g e f ä ß   v o r g e l e g t   o d e r  
w a h l w e i s e   zu  e i n e m   i n e r t e n ,   n i c h t   f l ü c h t i g e m   L ö s u n g s m i t t e l ,  
w ie   b e i s p i e l s w e i s e   P a r a f f i n ö l ,   z u d o s i e r t .   Die   z u g e f ü h r t e  

A m m o n i a k m e n g e   s o l l   a u c h   h i e r   m i n d e s t e n s   200  l / k g   G l y c e r i d  
und  S t u n d e   b e t r a g e n   und  l i e g t   n o r m a l e r w e i s e   b e i   h ö h e r e n  

D u r c h s ä t z e n   a l s   s i e   o b e n   f ü r   d i e   d i s k o n t i n u i e r l i c h e   V e r -  
f a h r e n s w e i s e   a n g e g e b e n   w u r d e n .  

Die   V e r f a h r e n s t e m p e r a t u r e n   s o l l e n   v o r t e i l h a f t e r w e i s e   i m  

T e m p e r a t u r b e r e i c h  v o n   220  b i s   270  °C,  i n s b e s o n d e r e   im  T e m p e -  
r a t u r b e r e i c h   von  230  b i s   250  °C  g e h a l t e n   w e r d e n .   W ä h r e n d   d e r  

R e a k t i o n   w i r d   d a n n   das   G l y c e r i d   k o n t i n u i e r l i c h   n a c h g e s p e i s t .  



G l y c e r i d   und  K a t a l y s a t o r   k ö n n e n   a u c h   im  G e m i s c h   k o n t i n u i e r -  

l i c h   z u g e f ü h r t   w e r d e n .   Ü b e r   d a s   F r a k t i o n i e r s y s t e m   e r f o l g t  

d e r   s t e t i g e   A u s t r a g   von  F e t t s ä u r e n i t r i l ,   G l y c e r i n   und  W a s -  

s e r ,   w ä h r e n d   F e t t s ä u r e a m i d   und  f r e i e F e t t s ä u r e   k o n t i n u i e r -  

l i c h   in   den  P r o z e ß   z u r ü c k g e f ü h r t   w e r d e n .  

Nach  e i n e r   w e i t e r e n   V a r i a n t e   d e r   N a c h b e h a n d l u n g   w i r d   d i e  

R e a k t i o n   z u n ä c h s t   b i s   z u r   im  w e s e n t l i c h e n   v o l l s t ä n d i g e n   A u s -  

t r a g u n g   des   R o h g l y c e r i n s   g e f ü h r t   (was  b e i   d e r   P h a s e n t r e n -  

n u n g   d a r a n   e r k e n n b a r   i s t ,   daß  d i e   R o h g l y c e r i n - P h a s e   n i c h t  

mehr   z u n i m m t ) ,   s o d a n n   w i r d   d i e   aus   d e r   P h a s e n t r e n n u n g   e r -  

h a l t e n e   F e t t s ä u r e n i t r i l p h a s e   zu  dem  n o c h   n i c h t   a u s g e t r a g e -  

nen   A n t e i l   an  F e t t s ä u r e n i t r i l   z u r ü c k   in   den  R e a k t o r   g e g e b e n ,  

w o b e i   im  R e a k t o r   d i e   T e m p e r a t u r   a u f   e i n e n   B e r e i c h   von  200  ° 

b i s   320  °C  e i n g e s t e l l t   und   d e r   A m m o n i a k s t r o m   a u f   e i n e   M e n g e  

von   5  b i s   150  l / k g   F e t t s ä u r e n i t r i l   und  S t u n d e ,   v o r z u g s -  
w e i s e   a u f   15  b i s   100  l / k g ,   r e d u z i e r t   w i r d .   S o f e r n   im  e r s t e n  

T e i l   d e r   R e a k t i o n   b e r e i t s   g e n ü g e n d   K a t a l y s a t o r   e i n g e s e t z t  

w o r d e n   i s t   ( K a t a l y s a t o r m e n g e n ,   d i e   an  d e r   o b e r e n   G r e n z e   d e r  

o b e n   a n g e f ü h r t e n   M e n g e n b e r e i c h e   l i e g e n ) ,   e r ü b r i g t   s i c h   d i e  

n e u e r l i c h e   Z u g a b e   an  K a t a l y s a t o r .   A n d e r n f a l l s   i s t   e i n e   e n t -  

s p r e c h e n d e   Menge  an  K a t a l y s a t o r   n a c h z u f ü h r e n .   Be i   d i e s e n  

R e a k t i o n s b e d i n g u n g e n   g e h t   d i e   v o l l s t ä n d i g e   U m w a n d l u n g   v o n  

F e t t s ä u r e a m i d e n   und  F e t t s ä u r e n   in   F e t t s ä u r e n i t r i l e   v o r   s i c h ,  

d i e   an  d e r   B i l d u n g   von  R e a k t i o n s w a s s e r   v e r f o l g t   w e r d e n   k a n n .  

D i e s e s   W a s s e r   w i r d   m i t   dem  ü b e r s c h ü s s i g e n   Ammoniak   a u s g e -  

t r a g e n ,   w o b e i   d e r   A m m o n i a k s t r o m ,   g e g e b e n e n f a l l s   u n t e r   Z u -  

g a b e   von  f r i s c h e m   Ammoniak   und  n a c h   B e f r e i u n g   von  W a s s e r ,  

w i e d e r   in   den  P r o z e ß   z u r ü c k g e f ü h r t   w e r d e n   k a n n .   Nach   B e e n -  

d i g u n g   d e r   U m s e t z u n g   w i r d   das   im  R e a k t o r   b e f i n d l i c h e   F e t t -  

s ä u r e n i t r i l   z u r   A b t r e n n u n g   d e s   K a t a l y s a t o r s   z w e c k m ä ß i g e r -  

w e i s e   n o c h   e i n e r   D e s t i l l a t i o n   u n t e r w o r f e n .  

Nach  e i n e r   w e i t e r e n   M e t h o d e   k a n n   a b e r   a u c h   d a s   g e s a m t e   F e t t -  

s ä u r e n i t r i l   aus   d e r   R e a k t i o n   a u s g e t r a g e n ,   d e r   P h a s e n t r e n n u n g  



u n t e r w o r f e n   und  d a n n   in   e i n e n   z w e i t e n   R e a k t o r   ( N a c h r e a k t o r )  

e i n g e b r a c h t   w e r d e n ,   w o b e i   d i e   o b e n   a n g e g e b e n e n   K a t a l y s a t o -  

r e n   in   den  g e n a n n t e n   Mengen   z u z u s e t z e n   s i n d .   Die   N a c h b e -  

h a n d l u n g   e r f o l g t   d a n n   u n t e r   den  g l e i c h e n   B e d i n g u n g e n ,   w i e  

s i e   v o r s t e h e n d   b e i   d e r   R ü c k f ü h r u n g   e i n e r   T e i l m e n g e   in   d a s  

e r s t e   R e a k t i o n s g e f ä ß   g e n a n n t   w u r d e n .   Auch  h i e r   i s t   n a c h   B e -  

e n d i g u n g   d e r   N a c h b e h a n d l u n g   d a s   F e t t s ä u r e n i t r i l   d e s t i l l a t i v  

a u f z u a r b e i t e n .  

D i e s e   M e t h o d e   d e r   N a c h b e h a n d l u n g   k a n n   a u c h   so  a b g e w a n d e l t  

w e r d e n ,   daß  d i e   g e s a m t e   F e t t s ä u r e n i t r i l p h a s e   k o n t i n u i e r l i c h ,  

b e i s p i e l s w e i s e   d u r c h   e i n e n   R o h r r e a k t o r , u n t e r   den  a n g e g e b e -  

nen   B e d i n g u n g e n   g e f ü h r t   w i r d .  

S c h l i e ß l i c h   k a n n   d i e   g e w o n n e n e   F e t t s ä u r e n i t r i l p h a s e   a u c h   i m  

g a s f ö r m i g e n   Z u s t a n d   g e m e i n s a m   m i t   Ammoniak   in   e i n e r   M e n g e  

von  200  b i s   800  l / k g   F e t t s ä u r e n i t r i l   und  S t u n d e ,   v o r z u g s w e i -  

se  300  b i s   600  l / k g ,   und  b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  280  b i s  

400  °C,  v o r z u g s w e i s e   b e i   300  b i s   380  °C,  k o n t i n u i e r l i c h  

ü b e r   e i n   F e s t b e t t   von  D e h y d r a t i s i e r u n g s k a t a l y s a t o r e n   g e -  

l e i t e t   w e r d e n .   G e e i g n e t e   D e h y d r a t i s i e r u n g s k a t a l y s a t o r e n  

s i n d   b e i s p i e l s w e i s e   A l u m i n i u m o x i d   in   Form  von  B a u x i t   o d e r  

H y d r a r g i l i t ,   T h o r i u m o x i d ,   Z i r k o n o x i d ,   A l u m i n i u m p h o s p h a t ,  

S i l i c a g e l ,   a k t i v e   B l e i c h e r d e n   und  d e r g l e i c h e n   o d e r   M i s c h u n -  

gen  d a v o n .  

Nach  dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   i s t   es  a l s o   ü b e r r a -  

s c h e n d e r w e i s e   m ö g l i c h ,   n i c h t   n u r   F e t t s ä u r e n i t r i l e   in   a u s -  

g e z e i c h n e t e n   A u s b e u t e n   und  g u t e r   R e i n h e i t   zu  g e w i n n e n ,   s o n -  

d e r n   es  k a n n   a u c h   G l y c e r i n   in  h o h e n   A u s b e u t e n   g e w o n n e n   w e r -  

d e n .   Mi t   den  g e s c h i l d e r t e n   N a c h b e h a n d l u n g s m e t h o d e n   k a n n   d i e  

R e i n h e i t   des   g e w o n n e n e n   F e t t s ä u r e n i t r i l s   w e i t e r   e r h ö h t  

w e r d e n ,   so  daß  es  w e n i g e r   a l s   2  G e w . - % ,   in   den  m e i s t e n   F ä l -  

l e n   w e n i g e r   a l s   0,1  Gew.-%  F e t t s ä u r e a m i d   und  w e n i g e r   a l s  

1 ,5   G e w . - % ,   in   den  m e i s t e n   F ä l l e n   w e n i g e r   a l s   0,1  G e w . - %  



f r e i e   F e t t s ä u r e n   e n t h ä l t   und   a u c h   s o n s t   von   N e b e n p r o d u k t e n  

v ö l l i g   f r e i   i s t .  

F e t t s ä u r e n i t r i l e   s i n d   w i c h t i g e   c h e m i s c h e   Z w i s c h e n p r o d u k t e ,  

d i e   i n s b e s o n d e r e   zu  p r i m ä r e n   Aminen   und  q u a t e r n ä r e n   A m m o n j -  
u m s a l z e n   w e i t e r v e r a r b e i t e t   w e r d e n ,   w e l c h e   w i e d e r u m   i n s b e -  

s o n d e r e   a l s   T e x t i l h i l f s m i t t e l , F l o t a t i o n s h i l f s m i t t e l   und  a l s  

k a t i o n e n a k t i v e   o b e r f l ä c h e n a k t i v e   S u b s t a n z e n   in   v i e l e n   t e c h -  

n i s c h e n   P r o z e s s e n   v e r w e n d e t   w e r d e n   k ö n n e n .   G l y c e r i n   i s t  

e i n e   w i c h t i g e   c h e m i s c h e   V e r b i n d u n g ,   d i e   b e i s p i e l s w e i s e   f ü r  

d i e   H e r s t e l l u n g   von  S p r e n g s t o f f e n ,   a l s   Z u s a t z   zu  W ä r m e -  

und  K r a f t ü b e r t r a g u n g s f l ü s s i g k e i t e n ,   a l s   f e u c h t i g k e i t s e r -  

h a l t e n d e r   Z u s a t z   zu  H a u t c r e m e s ,   Z a h n p a s t e n ,   S e i f e n ,   T a b a k  

und  ä h n l i c h e m ,   a l s   T e x t i l f h i l f s m i t t e l ,   a l s   L ö s u n g s m i t t e l  

und  a u f   v i e l e n   a n d e r e n   G e b i e t e n ,   d i e   dem  F a c h m a n n   b e k a n n t  

s i n d ,   v e r w e n d e t   w e r d e n   k a n n .  



Das  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   w i r d   d u r c h   f o l g e n d e   B e i s p i e l e  

e r l ä u t e r t :  

B e i s p i e l   1 

Die   R e a k t i o n   w u r d e   d u r c h g e f ü h r t   in   e i n e m   b e h e i z b a r e n   R e a k t o r  

von  800  cm3  I n h a l t ,   v e r s e h e n   m i t   G a s e i n l e i t u n g s v o r r i c h t u n g ,  

R ü h r e r ,   I n n e n t h e r m o m e t e r   s o w i e   e i n e r   F r a k t i o n i e r k o l o n n e   i n  

Form  e i n e s   m i t   R a s c h i g r i n g e n   g e f ü l l t e n   G l a s r o h r e s   ( L ä n g e  

20  cm,  D u r c h m e s s e r   1 ,5   cm)  und  e i n e s   aus   d r e i   h i n t e r e i n a n d e r  

g e s c h a l t e t e n   V o r l a g e n   b e s t e h e n d e n   V o r l a g e n s y s t e m s ,   in  d e m  

d i e   f l ü c h t i g e n   R e a k t i o n s p r o d u k t e   k o n d e n s i e r t   w e r d e n .   I n  

d i e s e r   A p p a r a t u r   w u r d e n   495  g  T a l g   ( V e r s e i f u n g s z a h l   1 9 0 ,  

S ä u r e z a h l   7 , 6 )   z u s a m m e n   m i t   5  g  Z i n k - D o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t  

a l s   K a t a l y s a t o r   e i n g e b r a c h t .   W ä h r e n d   des   A u f h e i z e n s   w u r d e  

d i e   A p p a r a t u r   m i t   S t i c k s t o f f   g e s p ü l t .   A n s c h l i e ß e n d   w u r d e   d e r  

S t i c k s t o f f   d u r c h   A m m o n i a k g a s   e r s e t z t ,   w o b e i   600  1  N H 3 / k g  

T a l g   h  im  K r e i s   g e f ü h r t   w u r d e n .   D a b e i   w u r d e   w ä h r e n d   d e r  

R e a k t i o n   l a u f e n d   f r i s c h e s   A m m o n i a k g a s   n a c h g e f ü h r t .   Im  R e -  

a k t o r   e r g a b   s i c h   f o l g e n d e r   T e m p e r a t u r v e r l a u f :  



Nach   e i n e r   G e s a m t r e a k t i o n s z e i t   Von  7  S t u n d e n   war   d i e   U m s e t -  

z u n g   von  T a l g   m i t   Ammoniak   b e e n d e t .   D a b e i   w u r d e n   g e b i l d e t e s  

T a l g f e t t n i t r i l   und   G l y c e r i n   in   zwe i   h i n t e r e i n a n d e r   g e s c h a l -  

t e t e n   V o r l a g e n   a u f g e f a n g e n .   In  e i n e r   w e i t e r e n   n a c h g e s c h a l -  

t e t e n   V o r l a g e   w u r d e   d a s   a m m o n i a k a l i s c h e   R e a k t i o n s w a s s e r   k o n -  

d e n s i e r t .  

Das  w ä h r e n d   d e r   R e a k t i o n   in   den  b e i d e n   e r s t e n   V o r l a g e n   g e -  

s a m m e l t e   G l y c e r i n   und  T a l g f e t t n i t r i l ,   da s   in   z w e i   P h a s e n  

a n f ä l l t ,   w u r d e   g e t r e n n t   und   das   T a l g f e t t n i t r i l   m i t   W a s s e r  

n a c h g e w a s c h e n .   So  e r h a l t e n e s   T a l g f e t t n i t r i l   w u r d e   m i t   9 3 , 6   % 

A u s b e u t e   ( 4 1 3 , 7   g ) ,  b e z o g e n   a u f   T h e o r i e ,   b e i   1 ,8   Gew.-%  A m i d -  

g e h a l t   s o w i e   1 ,5   Gew.-%  T a l g f e t t s ä u r e   und  R e i n g l y c e r i n   n a c h  

A u f a r b e i t u n g   m i t   8 0 , 2  %   ( 3 9 , 6   g)  A u s b e u t e   i s o l i e r t .   ( H i e r  

und  im  f o l g e n d e n   s i n d   d i e   A u s b e u t e n w e r t e   s t e t s   a u f   T h e o r i e  

b e z o g e n   zu  v e r s t e h e n . )  

B e i s p i e l   2 

In   d e r   i n   B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   A p p a r a t u r   w u r d e n   495  g  

R i n d e r t a l g   ( V e r s e i f u n g s z a h l   190 ,   S ä u r e z a h l   1 ,6 )   z u s a m m e n  

m i t   10  g  Z i n k - D o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t   v o r g e l e g t ,   und   es  w u r d e  

b e g i n n e n d   b e i   230  °C,  e i n e   Menge  von  600  1  N H 3 / k g   T a l g   h  

d u r c h   d a s   F e t t   g e l e i t e t .   F o l g e n d e r   T e m p e r a t u r v e r l a u f   i m  

R e a k t o r   w u r d e   e i n g e h a l t e n :  



Die   G e s a m t r e a k t i o n s z e i t   b e t r u g   7 ;5   S t u n d e n .   Die   in  d i e   V o r -  

l a g e n   a u s g e t r a g e n e n   R e a k t i o n s p r o d u k t e   w u r d e n   m i t t e l s   W a s s e r  

a u s g e w a s c h e n   und  a u f g e a r b e i t e t .   T a l g f e t t n i t r i l   w u r d e   i n  

e i n e r   A u s b e u t e   von  9 2 , 3   %  (408  g)  m i t   e i n e m   A m i d g e h a l t   v o n  

0 , 7   Gew.-%  s o w i e   e i n e m   F e t t s ä u r e g e h a l t   von  0 ,5   Gew.-%  u n d  

R o h g l y c e r i n   m i t   e i n e r   A u s b e u t e   von  8 7 , 7  %   ( 4 4 , 7   g)  e r h a l t e n .  

Das  i s o l i e r t e   R o h g l y c e r i n   e n t h i e l t   n a c h   d e r   O H - Z a h l   v o n  

1694  8 1 , 2   %  G l y c e r i n , b e z o g e n   a u f   e i n g e s e t z t e n   T a l g .  

B e i s p i e l   3 

In  d e r   in   B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   A p p a r a t u r   w u r d e n   445  g  

t e c h n i s c h e r   T a l g   ( " b l e a c h a b l e   t a l l o w " )   ( V e r s e i f u n g s z a h l   1 8 6 ,  

S ä u r e z a h l   1 2 , 6 )   und  9  g  Z i n k - D o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t   v o r g e l e g t  

und  u n t e r   den  R e a k t i o n s b e d i n g u n g e n   von  B e i s p i e l   2  m i t   A m m o n i -  

ak  u m g e s e t z t .   Die   w ä h r e n d   d e r   R e a k t i o n   i n n e r h a l b   von  7 ,5   S t u n -  

den   a u s g e t r a g e n e n   R e a k t i o n s p r o d u k t e   w u r d e n   v e r e i n i g t   und  m i t  

W a s s e r   G l y c e r i n   a u s g e w a s c h e n .   T a l g f e t t n i t r i l   k o n n t e   n a c h   A b -  

t r e n n u n g   d e r   w ä ß r i g e n   P h a s e   m i t   9 3 , 0   %  A u s b e u t e   ( 3 7 0 , 4   g ,  

A m i d g e h a l t   0 , 5   Gew.-%  und  F e t t s ä u r e g e h a l t   von  0 ,3   G e w . - % )  

i s o l i e r t   w e r d e n .   Aus  d e r   w ä ß r i g e n   P h a s e   w u r d e   R o h g l y c e r i n  

m i t   9 7 , 5   %  A u s b e u t e   ( 3 8 , 5   g)  g e w o n n e n .   Die  A u s b e u t e   an  R e i n -  

g l y c e r i n   b e t r u g   l a u t   O H - Z a h l   von  1683  8 4 , 0   %,  b e z o g e n   a u f  

e i n g e s e t z t e n   T a l g .  

B e i s p i e l   4 

In  d i e   in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e   A p p a r a t u r ,   d i e   h i e r   m i t  

e i n e r   70  c m - S p i e g e l g l a s k o l o n n e   m i t   R a s c h i g r i n g e n   z u r   F r a k -  

t i o n i e r u n g   a u s g e r ü s t e t   w a r ,   w u r d e n   488  g  S p e i s e t a l g   ( V e r -  

s e i f u n g s z a h l   190 ,   S ä u r e z a h l   2 , 4 )   und  5  g  Z i n k - T o l u o l s u l f o n a t  

g e g e b e n .   W ä h r e n d   d e s   A u f h e i z e n s   w u r d e   e i n   s c h w a c h e r   S t i c k -  

s t o f f s t r o m   d u r c h   den  R e a k t o r   g e l e i t e t .   Be i   190  °C  e r f o l g t e  

d i e   U m s t e l l u n g   a u f   600  1  NH3/kg   F e t t   h.  Die   U m s e t z u n g   w u r d e  

3  S t u n d e n   b e i   230  °C  d u r c h g e f ü h r t .   A n s c h l i e ß e n d   w u r d e   i n n e r -  

h a l b   e i n e r   h a l b e n   S t u n d e   von  230  °C  a u f   270  °C  h o c h g e h e i z t  

und  f ü r   w e i t e r e   3 , 2 5   S t u n d e n   d i e   T e m p e r a t u r   b e i   2 7 0 ° C g e h a l t e n .  



Nach   i n s g e s a m t   6 , 7 5   S t u n d e n   w a r e n   d a n n   a l l e   f l ü c h t i g e n   R e -  

a k t i o n s p r o d u k t e   a u s   dem  R e a k t o r   ü b e r   d i e   K o l o n n e   a u g e -  

t r a g e n . .   Das  im  V o r l a g e n s y s t e m   g e s a m m e l t e   G l y c e r i n / T a l g f e t t -  

n i t r i l - G e m i s c h   w u r d e   a n s c h l i e ß e n d   m i t   W a s s e r   b e h a n d e l t .   N a c h  

A u f a r b e i t u n g   b e i d e r   P h a s e n   k o n n t e   T a l g f e t t n i t r i l   m i t   e i n e r  

A u s b e u t e   von  9 3 , 2  %   (406  g,  1 ,7   %  A m i d g e h a l t ,   0 , 5   G e w . - %  

F e t t s ä u r e g e h a l t )   und  R e i n g l y c e r i n   m i t   e i n e r   A u s b e u t e   v o n  

8 0 , 1  %   ( 4 0 , 1   g)  e r h a l t e n   w e r d e n .  

In   d e r   g l e i c h e n   A p p a r a t u r   und  u n t e r   den  g l e i c h e n   V e r s u c h s -  

b e d i n g u n g e n   w u r d e   S p e i s e t a l g   a u c h   in   G e g e n w a r t   w e i t e r e r  

K a t a l y s a t o r e n   u m g e s e t z t .   Die   V e r s u c h s e r g e b n i s s e   s i n d   n a c h -  

f o l g e n d   t a b e l l a r i s c h   a n g e g e b e n :  

B e i s p i e l   5 

In  d e r   in   B e i s p i e l   4  b e s c h r i e b e n e n   A p p a r a t u r   w u r d e n   436  g  

S o n n e n b l u m e n ö l   ( V e r s e i f u n g s z a h l   189 ,   S ä u r e z a h l   0 , 8 )   u n d  

9  g  Z i n k - D o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t   a l s   K a t a l y s a t o r   u n t e r   den  i n  

B e i s p i e l   4  a n g e g e b e n e n   B e d i n g u n g e n   ( 6 , 7 5   S t u n d e n   R e a k t i o n s -  

z e i t )   m i t   A m m o n i a k g a s   (690  l / k g   F e t t   h)  u m g e s e t z t .   N a c h  

A u f a r b e i t e n   w u r d e n   9 4 , 6   %  F e t t n i t r i l   ( A m i d g e h a l t   0 , 5   G e w . - % ,  



F e t t s ä u r e g e h a l t   0 , 3 5   Gew.-%)   und  9 1 , 2   %  R o h g l y c e r i n   ( 4 0 , 9   g )  
bzw.   l a u t   O H - Z a h l   von   1717  8 5 , 6   %  R e i n g l y c e r i n ,   b e z o g e n   a u f  

e i n g e s e t z t e s   ö l ,   e r h a l t e n .  

B e i s p i e l   6 

Die   H e r s t e l l u n g   von  F e t t s ä u r e n i t r i l   und  G l y c e r i n   d i r e k t   a u s  

G l y c e r i d i n  i s t  a u c h   m i t t e l s   k o n t i n u i e r l i c h e r   F a h r w e i s e   m ö g l i c h .  

In  e i n e m   b e h e i z b a r e n ,   z y l i n d r i s c h e n   750  ml  G l a s g e f ä ß   w u r d e n  

192  g  S p e i s e t a l g   z u s a m m e n   m i t   7 , 5   g  Z i n k - D o d e c y l b e n z o l s u l f o -  

n a t   v o r g e l e g t .   Der   R e a k t o r   war   m i t   R ü h r e r ,   I n n e n t h e r m o m e t e r ,  

b e h e i z t e m   T r o p f t r i c h t e r   und  e i n e r   m i t   R a s c h i g r i n g e n   g e f ü l l -  

t e n   70  c m - S p i e g e l g l a s k o l o n n e   v e r s e h e n .   600  1  A m m o n i a k / k g  

F e t t  .   h  w u r d e n   m i t t e l s   F r i t t e   b e i   230  °C  von  u n t e n   h e r   i n  

den  R e a k t o r   g e l e i t e t .   U n t e r   d i e s e n   B e d i n g u n g e n   w u r d e n   1009  g  

S p e i s e t a l g   v e r m i s c h t   m i t   1  Gew.-%  Z i n k - D o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t  

i n n e r h a l b   von  36  S t u n d e n   z u d o s i e r t   ( 2 7  -   29  g  T a l g / h ) .   D i e  

k o n t i n u i e r l i c h   ü b e r   d i e   K o l o n n e   a u s g e t r a g e n e n   f l ü c h t i g e n  

R e a k t i o n s p r o d u k t e   w u r d e n   im  V o r l a g e n s y s t e m   k o n d e n s i e r t .   D a s  

a n f a l l e n d e   T a l g f e t t n i t r i l   w u r d e   m i t t e l s   W a s s e r   von  G l y c e r i n  

b e f r e i t .   T a l g f e t t n i t r i l   k o n n t e   m i t   96 ,1   %  A u s b e u t e   (1033  g ;  
1 ,4   Gew.-%  A m i d g e h a l t )   i s o l i e r t   w e r d e n .   Aus  dem  W a s s e r   w u r d e  

R o h g l y c e r i n   m i t   9 5 , 5  %   A u s b e u t e   ( 1 1 5 , 4   g)  i s o l i e r t .  

B e i s p i e l   7 

In  d e r   in   B e i s p i e l   4  b e s c h r i e b e n e n   A p p a r a t u r   w u r d e n   486  g  

S p e i s e t a l g   ( V e r s e i f u n g s z a h l   190 ,   S ä u r e z a h l   1 , 6 )   und  5  g  

Z i n k - D o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t   v o r g e l e g t .   Be i   c a .   270  °C  w u r d e n  

k o n s t a n t   500  1  N H 3 / k g   F e t t  .   h  d u r c h   d a s   R e a k t i o n s g u t   g e l e i -  

t e t .   Die  R e a k t i o n s z e i t   b e t r u g   6 , 5   S t u n d e n .   Die   in   d i e   V o r -  

l a g e n   a u s g e t r a g e n e n   R e a k t i o n s p r o d u k t e   w u r d e n   m i t t e l s   W a s s e r  

g e w a s c h e n   und  a u f g e a r b e i t e t .   T a l g f e t t n i t r i l   w u r d e   in   e i n e r  

A u s b e u t e   von  9 3 , 7   %  (406  g)  m i t   e i n e m   A m i d g e h a l t   von  2 , 2  

Gew.-%  s o w i e   e i n e m   F e t t s ä u r e g e h a l t   von  0 ,4   Gew.-%  und  R e i n -  

g l y c e r i n   m i t   e i n e r   A u s b e u t e   von  7 3 , 4 5   %  ( 3 6 , 8   g ) ,   b e z o g e n  

a u f   e i n g e s e t z t e n   T a l g ,   e r h a l t e n .  



B e i s p i e l   8 

In  d i e   in   B e i s p i e l   4  b e s c h r i e b e n e   A p p a r a t u r   w u r d e n   486  g  

T a l g   ( V e r s e i f u n g s z a h l   1 8 7 , 5 ,   S ä u r e z a h l   1 1 , 1 )   und   4 , 2 5   g  Z i n k -  

s a l z   d e r   T a l g f e t t s ä u r e   g e g e b e n .   W ä h r e n d   d e s   A u f h e i z e n s   w u r -  

den   30  1  N 2 / h   d u r c h   den   R e a k t o r   g e l e i t e t   und  b e i   190  °C  a u f  

600  1  N H 3 / k g   F e t t   h  u m g e s t e l l t .   Nach  13  S t u n d e n   war   d i e  

R e a k t i o n   b e e n d e t .   D a b e i   w u r d e   d i e   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   z u -  

n ä c h s t   3  S t u n d e n   b e i   230  °C  und  n a c h   A u f h e i z e n   9 ,5   S t u n d e n  

b e i   270  °C  g e h a l t e n .   D ie   in   den   V o r l a g e n   g e s a m m e l t e n ,   a u s  

dem  R e a k t o r   a u s g e t r a g e n e n   T a l g f o l g e p r o d u k t e   w u r d e n   m i t   W a s -  

s e r   g e w a s c h e n .   T a l g f e t t n i t r i l   w u r d e   m i t   8 4 , 6   % i g e r   A u s -  

b e u t e   ( 3 6 7 , 8   g)  und   R e i n g l y c e r i n   m i t   6 0 , 4   % i g e r   A u s b e u t e  

( 2 8 , 3   g ) ,   b e z o g e n   a u f   e i n g e s e t z t e n   T a l g ,   i s o l i e r t .  

B e i s p i e l   9  

In  d e r   in   B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   A p p a r a t u r   und   m i t   dem  i n  

B e i s p i e l   4  a n g e g e b e n e n   F r a k t i o n i e r s y s t e m   w u r d e n   445  g  R i n -  

d e r t a l g   ( V e r s e i f u n g s z a h l   186 ,   S ä u r e z a h l   0 , 8 )   z u s a m m e n   m i t  

9  g  E i s e n - D o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t   a l s   K a t a l y s a t o r   v o r g e l e g t .  

B e g i n n e n d   b e i   230  °C  w u r d e n   600  1  N H 3 / k g   F e t t   h  d u r c h   d e n  

T a l g   g e l e i t e t .   D ie   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   w u r d e   i n n e r h a l b   v o n  

7 , 2 5   S t u n d e n   a u f   290  °C  g e s t e i g e r t .   Nach   Ende   d e r   R e a k t i o n  

und  A u f a r b e i t u n g   r e s u l t i e r t e n   3 6 4 , 1   g  T a l g f e t t n i t r i l   ( 9 1 , 4  %  

A u s b e u t e )   m i t   e i n e m   A m i d g e h a l t   von  2 ,9   Gew.-%  s o w i e   e i n e m  

F e t t s ä u r e g e h a l t   von   0 ,4   Gew.-%  und   3 0 , 2   g  R e i n g l y c e r i n  

( 6 7 , 0   %  A u s b e u t e ) ,   b e z o g e n   a u f   e i n g e s e t z t e n   T a l g .  

B e i s p i e l   10  

In  d i e   i n   B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e   A p p a r a t u r   w u r d e n   445  g  

R i n d e r t a l g   ( V e r s e i f u n g s z a h l   190 ,   S ä u r e z a h l   0 , 2 )   und   9  g  B l e i -  

D o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t   g e g e b e n   und  d a n n   600  1  N H 3 / k g   F e t t .   h ,  

b e g i n n e n d   b e i   230  °C  R e a k t i o n s t e m p e r a t u r ,   d u r c h g e l e i t e t .   D i e  

R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   w u r d e   i n n e r h a l b   von  7 , 2 5   S t u n d e n   k o n -  

t i n u i e r l i c h   a u f   290  °C  g e s t e i g e r t .   Nach   Ende   d e r   R e a k t i o n  

und  A u f a r b e i t u n g   r e s u l t i e r t e n   3 5 0 , 5   g  ( 8 8 , 2   % A u s b e u t e )   N i t r i l  

m i t   e i n e m   A m i d g e h a l t   von  2 , 7   Gew.-%  s o w i e   e i n e m   F e t t s ä u r e g e -  

h a l t   von  0 , 3 5   Gew.-%  und  3 6 , 5   g  R e i n g l y c e r i n   (78 ,9  %  A u s b e u t e ) .  



B e i s p i e l   11 

In  d e r   in   B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   A p p a r a t u r   w u r d e n   445  g  
S o j a ö l   ( V e r s e i f u n g s z a h l   2 0 3 , 2 )   z u s a m m e n   m i t   9  g  Z i n k - D o d e -  

c y l b e n z o l s u l f o n a t   v o r g e l e g t .   B e g i n n e n d   b e i   230  °C  w u r d e n  

600  1  N H 3 / k g   F e t t  .   h  d u r c h   d a s   ö l   g e l e i t e t .   I n n e r h a l b   v o n  

7 , 2 5   S t u n d e n   w u r d e   d i e   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   a u f   290  °C  g e -  
s t e i g e r t .   Nach  Ende   d e r   R e a k t i o n   und  A u f a r b e i t u n g   w u r d e n  

3 6 3 , 3   g  S o j a n i t r i l   ( 9 2 , 2   %  A u s b e u t e )   m i t   e i n e m   A m i d g e h a l t  

von  0 ,7   Gew.-%  s o w i e   e i n e m   F e t t s ä u r e g e h a l t   von  0 ,7   G e w . - %  

und   3 6 , 0   g  R e i n g l y c e r i n   ( A u s b e u t e   7 2 , 8   %,  b e z o g e n   a u f   e i n -  

g e s e t z t e s   ö l )   e r h a l t e n .  

B e i s p i e l   12  

In  d e r   in   B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   A p p a r a t u r   w u r d e n   445  g  

R i n d e r t a l g   ( V e r s e i f u n g s z a h l   192 ,   S ä u r e z a h l   0 , 2 5 )   und  9  g  

C a d m i u m - D o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t   v o r g e l e g t .   B e g i n n e n d   b e i   2 3 0 ° C  

w u r d e n   600  1  NH3/kg   F e t t  .   h  d u r c h   d a s   F e t t   g e l e i t e t .   I n n e r -  

h a l b   von  6 ,5   S t u n d e n   w u r d e   d i e   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   a u f   2 9 0 ° C  

g e s t e i g e r t .   Nach  Ende   d e r   R e a k t i o n   und  A u f a r b e i t u n g   w u r d e n  

3 7 3 , 6   g  T a l g f e t t n i t r i l   ( 9 4 , 2   %  A u s b e u t e )   m i t   e i n e m   A m i d g e -  

h a l t   von  2  Gew.-%  s o w i e   e i n e m   F e t t s ä u r e g e h a l t   von  0 , 7  

Gew-%  und  7 5 , 2  %   A u s b e u t e   an  R e i n g l y c e r i n   ( 3 5 , 1   g)  e r h a l t e n .  

B e i s p i e l   13  

In  d e r   in   B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   A p p a r a t u r   w u r d e n   445  g  

R i n d e r t a l g   ( V e r s e i f u n g s z a h l   192)  und  9  g  K o b a l t - D o d e c y l b e n -  

z o l s u l f o n a t   v o r g e l e g t .   B e g i n n e n d   b e i   230  °C  w u r d e n   600  1 

N H 3 / k g   F e t t   h  d u r c h   d a s   F e t t   g e l e i t e t .   I n n e r h a l b   von  7 , 2 5  

S t u n d e n   w u r d e   d i e   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   a u f   290  °C  g e s t e i g e r t .  

Nach  Ende   d e r   R e a k t i o n   und  A u f a r b e i t u n g   r e s u l t i e r t e n   373  g  

(94  %  A u s b e u t e )   T a l g n i t r i l   m i t   e i n e m   A m i d g e h a l t   von  4 , 9  

Gew.-%  s o w i e   e i n e m   F e t t s ä u r e g e h a l t   von  0 ,8   Gew.-%  und  e i n e  

R o h g l y c e r i n a u s b e u t e   von  8 6 , 4  %   ( 4 0 , 3   g ) .  



B e i s p i e l   14  

In  d e r   in   B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   A p p a r a t u r ,   d i e   j e d o c h  
a n s t e l l e   e i n e r   F r a k t i o n i e r e i n h e i t   m i t   e i n e m   d i r e k t e n   Ü b e r -  

g a n g s s t ü c k   vom  R e a k t o r   zum  V o r l a g e n s y s t e m   a u s g e r ü s t e t   w a r ,  
w u r d e n   486  g  S p e i s e t a l g ,   ( V e r s e i f u n g s z a h l   187 ,   S ä u r e z a h l   0 , 8 )  

z u s a m m e n   m i t   1  Gew.-%  Z i n k - D o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t ,   b e z o g e n  

a u f   T a l g ,   v o r g e l e g t .   W ä h r e n d   d e r   U m s e t z u n g   w u r d e n   600  1 

N H 3 / k g   F e t t  -   h  d u r c h   d a s   R e a k t i o n s g u t   g e l e i t e t .   Es  w u r d e  

d a b e i   d i e   T e m p e r a t u r   3  S t u n d e n   b e i   230  °C  und  n a c h   A u f h e i -  

zen   ( 0 , 5   S t u n d e n )   1 , 2 5   S t u n d e n   b e i   270  °C  g e h a l t e n .   N a c h  

i n s g e s a m t   4 , 7 5   S t u n d e n   war   d i e   R e a k t i o n   b e e n d e t .   Die   b e i  

230  °C  und  270  °C  in   d i e   V o r l a g e n   a u s g e t r a g e n e n   R e a k t i o n s -  

p r o d u k t e   w u r d e n   j e w e i l s   g e t r e n n t   g e s a m m e l t   und  a u f g e a r b e i -  

t e t .   Das  b e i   230  °C  i s o l i e r t e   F e t t s ä u r e n i t r i l   b e s a ß   e i n e n  

A m i d g e h a l t   von  20  G e w . - % .   Be i   270  °C  w u r d e   e i n   A m i d g e h a l t  

von  e t w a   9  Gew.-%  b e o b a c h t e t .   Der  A m i d g e h a l t   im  g e s a m t e n  

F e t t s ä u r e n i t r i l   war   10  G e w . - % .  

B e i s p i e l   15  

In   d e r   in   B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   A p p a r a t u r ,   d i e   j e d o c h  

a n s t e l l e   e i n e r   F r a k t i o n i e r e i n h e i t   m i t   e i n e m   d i r e k t e n   Ü b e r -  

g a n g s s t ü c k   vom  R e a k t o r   zum  V o r l a g e n s y s t e m   a u s g e r ü s t e t   w a r ,  

w u r d e n   500  g  T a l g   ( V e r s e i f u n g s z a h l   189 ,   S ä u r e z a h l   0 , 9 )   z u -  

sammen  m i t   2  Gew.-%  Z i n k - D o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t ,   b e z o g e n   a u f  

T a l g ,   v o r g e l e g t .   W ä h r e n d   d e r   U m s e t z u n g   w u r d e n   600  1  N H 3 / k g  
F e t t   h  d u r c h   das   R e a k t i o n s g u t   g e l e i t e t .   Es  w u r d e   d a b e i  

d i e   T e m p e r a t u r   3  S t u n d e n   b e i   230  °C  g e h a l t e n   und  d a n a c h   um 

10  °C  und  n a c h   je   e i n e r   h a l b e n   S t u n d e   um  w e i t e r e   10  °C  e r -  

h ö h t .   Be i   280  °C  war   d i e   R e a k t i o n   b e e n d e t .   Die   R e a k t i o n s -  

z e i t   b e t r u g   5 , 2 5   S t u n d e n .   Das  g e s a m t e   K o n d e n s a t   w u r d e   m i t -  

t e l s   W a s s e r   b e i   80  °C  in   F e t t s ä u r e n i t r i l   und   G l y c e r i n / -  

W a s s e r   a u f g e t r e n n t .   Das  i s o l i e r t e   F e t t s ä u r e n i t r i l   b e s a ß  

e i n e n   A m i d g e h a l t   von   5 , 3   Gew.-%  und  e i n e n   F e t t s ä u r e g e h a l t  

von  0 ,5   G e w . - % .   Die   N i t r i l a u s b e u t e   b e t r u g   9 5 , 2   %.  Nach  A u f -  

a r b e i t e n   k o n n t e   R e i n g l y c e r i n   m i t   e i n e r   A u s b e u t e   von  9 1 , 4   % 

g e w o n n e n   w e r d e n .  



B e i s p i e l   16 

In  e i n e m   b e h e i z b a r e n   R e a k t o r ,   d e r   m i t   e i n e m   G a s e i n l e i t u n g s -  

r o h r ,   e i n e m   R ü h r e r   und  e i n e m   I n n e n t h e r m o m e t e r   a u s g e r ü s t e t  

i s t   und  dem  e i n   V o r l a g e s y s t e m   ( K o n d e n s a t i o n s s y s t e m   aus   e i n e r  

o d e r   m e h r e r e n   V o r l a g e n ,   B e h ä l t e r n )   a n g e g l i e d e r t   i s t ,   w u r d e n  

500  g  t e c h n i s c h e r   T a l g   ( V e r s e i f u n g s z a h l   1 9 1 , 4 ,   S ä u r e z a h l   1 , 5 )  

z u s a m m e n   m i t   2  Gew.-%  Z i n k - D o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t ,   b e z o g e n  

a u f   T a l g ,   v o r g e l e g t .   Nun  w u r d e   a u f   230  °C  e r h i t z t   und  600  1 

Ammoniak   p r o   kg  F e t t   h  d u r c h   d a s   R e a k t i o n s g u t   g e l e i t e t .  

Die   T e m p e r a t u r   w u r d e   3  S t u n d e n   b e i   230  °C  g e h a l t e n   u n d  

a n s c h l i e ß e n d   k o n t i n u i e r l i c h   i n n e r h a l b   von  1 ,5   S t u n d e n   a u f  

260  °C  e r h ö h t .   Nach   i n s g e s a m t   4 ,5   S t u n d e n   war   d e r   A u s t r a g  

an  G l y c e r i n   b e e n d e t   und  z u s ä t z l i c h   e t w a   d i e   H ä l f t e   an  R o h -  

F e t t s ä u r e n i t r i l   a u s g e t r a g e n .   An  d i e s e r   S t e l l e   d e r   U m s e t z u n g  
w u r d e   d e r   A m m o n i a k d u r c h s a t z   a u f   60  l / k g   R e a k t i o n s g u t  .   h  

r e d u z i e r t   und  d i e   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   g l e i c h z e i t i g   a u f   290  °C 

g e s t e i g e r t .   W ä h r e n d   des   A u f h e i z e n s   w u r d e   d i e   W a s s e r w ä s c h e  

d e s g l y c e r i n h a l t i g e n   R o h n i t r i l s   d u r c h g e f ü h r t ,   da s   d a n n ,   v o n  

G l y c e r i n   b e f r e i t ,   in  den  290  °C  h e i ß e n   R e a k t o r   z u r ü c k g e f ü h r t  

w u r d e .   Nach  e i n e r   R e a k t i o n s z e i t   von  i n s g e s a m t   6 , 5   S t u n d e n  

( N a c h r e a k t i o n   2  S t u n d e n )   w u r d e   d a s   T a l g f e t t n i t r i l   a b g e l a s s e n  

und  d u r c h   D e s t i l l a t i o n   vom  K a t a l y s a t o r   b e f r e i t .   Es  w u r d e n  

417  g  ( 9 3 , 2   %  A u s b e u t e )   T a l g f e t t n i t r i l   m i t   e i n e m   A m i d g e h a l t  

u n t e r   0 , 0 5   Gew.-%  s o w i e   e i n e r   S ä u r e z a h l   von  0,1  und  ( l a u t  

O H - Z a h l )   4 2 , 9   g  R e i n g l y c e r i n   ( 8 2 , 7   %  A u s b e u t e )   e r h a l t e n .  

B e i s p i e l   17 

In  d e r   in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   A p p a r a t u r   w u r d e n   500  g  
t e c h n i s c h e r   T a l g   ( V e r s e i f u n g s z a h l   1 9 1 , 4 ,   S ä u r e z a h l   1 , 5 )  

z u s a m m e n   m i t   2  Gew.-%  Z i n k - D o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t ,   b e z o g e n  

a u f   T a l g ,   v o r g e l e g t .   W ä h r e n d   d e r   U m s e t z u n g   w u r d e n   600  1 

Ammoniak   p r o   kg  F e t t   und  S t u n d e   d u r c h   das   R e a k t i o n s g u t  

g e l e i t e t ,   w o b e i   d i e   T e m p e r a t u r   3  S t u n d e n   b e i   230  °C  g e -  
h a l t e n   und  a n s c h l i e ß e n d   k o n t i n u i e r l i c h   i n n e r h a l b   von  2 , 2 5  

S t u n d e n   b i s   a u f   280  °C  e r h ö h t   w u r d e .   Die   G e s a m t r e a k t i o n s z e i t  



b e t r u g   5 , 2 5   S t u n d e n .   W ä h r e n d   d e r   U m s e t z u n g   w u r d e   d a r a u f  

g e a c h t e t ,   daß  d a s   T e m p e r a t u r g e f ä l l e   z w i s c h e n   Sumpf  u n d  

Ü b e r g a n g  m ö g l i c h s t   g e r i n g   w a r .   Das  e r h a l t e n e   K o n d e n s a t   w u r -  

de  in   R o h - F e t t s ä u r e n i t r i l   und   G l y c e r i n   m i t t e l s   W a s s e r w ä s c h e  

a u f g e t r e n n t .  

Die   i s o l i e r t e n   4 3 2 , 8   g  R o h - F e t t s ä u r e n i t r i l   ( A m i d g e h a l t   6 , 1  

Gew. -%)   w u r d e n   in   e i n e m   R e a k t o r ,   v e r s e h e n   m i t   G a s e i n l e i t u n g s -  

r o h r ,   R ü h r w e r k ,   I n n e n t h e r m o m e t e r   und  K o n d e n s a t i o n s s y s t e m ,  

v o r g e l e g t   und  2  Gew.-%  Z i n k - D o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t   d a z u g e -  

g e b e n .   D u r c h   das   R e a k t i o n s g e m i s c h   w u r d e n   60  1  Ammoniak   p r o  

kg  R e a k t i o n s g u t  .   h  b e i   290  °C  d u r c h g e l e i t e t .   G e b i l d e t e s  

R e a k t i o n s w a s s e r   w u r d e   d a b e i   a u s g e t r a g e n .   Die   R e a k t i o n s z e i t  

b e t r u g   1  S t u n d e .   Nach   D e s t i l l a t i o n   d e s   R e a k t o r i n h a l t s   l a g e n  

415  g  T a l g f e t t n i t r i l   ( 9 3 , 1   %  A u s b e u t e )   m i t   e i n e m   A m i d g e h a l t  

u n t e r   0 , 0 5   Gew.-%  und   e i n e r   S ä u r e z a h l   von  0,1  v o r .   R e i n -  

g l y c e r i n   ( l a u t   O H - Z a h l )   w u r d e   4 7 , 3   g  ( 9 1 , 2   %  A u s b e u t e )  

e r h a l t e n .  

V e r g l e i c h s b e i s p i e l   ( a n a l o g   GB-PS  4 5 1 , 5 9 4 )  

D u r c h   e i n   m i t   800  cm3  g e k ö r n t e m   A l u m i u m o x i d   g e f ü l l t e s   G l a s -  

r o h r   w u r d e n   von  u n t e n   b e i   320  b i s   360  °C  g e m e i n s a m   300  1 

NH3/1  K a t a l y s a t o r   h  u n d   50  g  R i n d e r t a l g   p r o   S t u n d e   d u r c h -  

g e s e t z t .   I n s g e s a m t   w u r d e n   1342  g  R i n d e r t a l g   z u d o s i e r t .   D i e  

f l ü c h t i g e n   R e a k t i o n s p r o d u k t e ,   d i e   o b e n   a u s   dem  R e a k t o r   a u s -  

t r a t e n ,   w u r d e n   in   e i n e m   V o r l a g e n s y s t e m   a u f g e f a n g e n   und  n a c h  

i h r e r   V e r e i n i g u n g   m i t   W a s s e r   g e w a s c h e n .   Es  w u r d e n   1191  g  
r o h e s   T a l g f e t t n i t r i l   ( A u s b e u t e   99  %)  e r h a l t e n ,   j e d o c h   v o n  

s c h l e c h t e r   Q u a l i t ä t   ( s c h w a r z   g e f ä r b t   und   s t e c h e n d e r   G e r u c h ) .  

G l y c e r i n   k o n n t e   n i c h t   n a c h g e w i e s e n   w e r d e n . T h e o r e t i s c h   w a r e n  

140  g  G l y c e r i n   zu  e r w a r t e n .  



1.)   V e r f a h r e n   z u r   U m s e t z u n g   von  M o n o - ,   D i -   und  T r i g l y c e r i d e n  

d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

w o r i n   R1,  R2  und  R3,  d i e   g l e i c h   o d e r   v e r s c h i e d e n   s e i n  

k ö n n e n ,   a l i p h a t i s c h e   K o h l e n w a s s e r s t o f f r e s t e   m i t   3  b i s   23  

K o h l e n s t o f f a t o m e n   b e d e u t e n ,   w o b e i   d i e s e   R e s t e   g e g e b e n e n -  

f a l l s   m i t   e i n e r   O H - G r u p p e   s u b s t i t u i e r t   s e i n   k ö n n e n ,   o d e r  

von  G e m i s c h e n   s o l c h e r   G l y c e r i d e   in   f l ü s s i g e r   P h a s e   m i t  

Ammoniak   u n t e r   G e w i n n u n g   von  F e t t s ä u r e n i t r i l e n   d e r   F o r -  

mel   R1  (R2,  R3) -CN  und  von  G l y c e r i n   m i t t e l s   H i n d u r c h l e i -  

t e n   von  g a s f ö r m i g e m   A m m o n i a k ,   g e g e b e n e n f a l l s   u n t e r   Z u -  

m i s c h u n g   von  I n e r t g a s ,   b e i   e r h ö h t e n   T e m p e r a t u r e n   und  i n  

G e g e n w a r t   von  K a t a l y s a t o r e n ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

d a s   G l y c e r i d   m i t   e i n e m   A m m o n i a k s t r o m   von  m i n d e s t e n s   2 0 0  

l / k g   G l y c e r i d   und  S t u n d e ,   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  220  b i s  

300  °C  in   G e g e n w a r t   von  B l e i - ,   Z i n k - ,   C a d m i u m - ,   Z i n n - ,  

T i t a n - ,   Z i r k o n - ,   C h r o m - ,   A n t i m o n - ,   M a n g a n - ,   E i s e n - ,  

N i c k e l -   o d e r   K o b a l t s a l z e n   von  C a r b o n s ä u r e n   o d e r   S u l f o n -  

s ä u r e n   a l s   K a t a l y s a t o r e n   in  i n n i g e n   K o n t a k t   g e b r a c h t  

und  d a s   a u s g e t r a g e n e   P r o d u k t g e m i s c h   e i n e r   P h a s e n t r e n -  

n u n g   in   e i n e   F e t t s ä u r e n i t r i l p h a s e   und  e i n e   G l y c e r i n / -  

W a s s e r - P h a s e   u n t e r w o r f e n   w i r d .  

2 . )   V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

d i e   T e m p e r a t u r   w ä h r e n d   d e s   R e a k t i o n s v e r l a u f s   k o n t i n u i e r -  

l i c h   o d e r   s t u f e n w e i s e   ü b e r   den  B e r e i c h   220  b i s   300  °C 

e r h ö h t   w i r d .  

3 . )   V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  und  2,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  d a s   R e a k t i o n s g e m i s c h   w ä h r e n d   d e r   A n f a n g s p h a s e   d e r  



R e a k t i o n   so  l a n g e   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  e t w a   220  b i s  

240  °C  g e h a l t e n   w i r d ,   b i s   e t w a   30  b i s   70 %  d e r   t h e o r e -  

t i s c h   zu  e r w a r t e n d e n   G l y c e r i n m e n g e   aus   d e r   R e a k t i o n   a b -  

g e f ü h r t   w o r d e n   s i n d ,   d a n n   k o n t i n u i e r l i c h   o d e r   s t u f e n -  

w e i s e   ü b e r   e i n e n   Z e i t r a u m   von  e t w a   0 ,5   b i s   5  S t u n d e n  

a u f   e t w a   270  b i s   e t w a   300  °C  a u f g e h e i z t u n d   d i e   R e a k -  

t i o n   in   d i e s e m   T e m p e r a t u r b e r e i c h   zu  Ende   g e f ü h r t   w i r d .  

4 . )   V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  b i s   3,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  d i e   im  a u s g e t r a g e n e n   P r o d u k t g e m i s c h   e n t h a l -  

t e n e n   F e t t s ä u r e a m i d e   und  F e t t s ä u r e n ,   g e g e b e n e n f a l l s  

n a c h   d e r   P h a s e n t r e n n u n g ,   e i n e r   N a c h r e a k t i o n   in   G e g e n -  

w a r t   von  Ammoniak   und  d e r   in   A n s p r u c h   1  d e f i n i e r t e n  

K a t a l y s a t o r e n   u n t e r w o r f e n   w e r d e n .  

5 . )   V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  b i s   4,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  d a s   a u s g e t r a g e n e   P r o d u k t g e m i s c h   v o r   d e r   P h a s e n -  

t r e n n u n g   e i n e r   F r a k t i o n i e r u n g   u n t e r w o r f e n   w i r d ,   w o b e i  

im  a u s g e t r a g e n e n   P r o d u k t g e m i s c h   e n t h a l t e n e   F e t t s ä u r e -  

a m i d e   und  F e t t s ä u r e n   in   d i e   R e a k t i o n   z u r ü c k g e f ü h r t   w e r -  

d e n .  

6 . )   V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  b i s   4,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  d i e   R e a k t i o n   b i s   z u r   im  w e s e n t l i c h e n   v o l l s t ä n d i g e n  

A u s t r a g u n g   des   G l y c e r i n s   g e f ü h r t   w i r d ,   d i e   F e t t s ä u r e n i -  

t r i l p h a s e   n a c h   P h a s e n t r e n n u n g   zu  dem  n o c h   n i c h t   a u s g e -  

t r a g e n e n   F e t t s ä u r e n i t r i l   z u r ü c k g e f ü h r t   und   z u s a m m e n   m i t  

d i e s e m   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  200  b i s   320  °C  in   G e g e n -  

w a r t   d e r   in   A n s p r u c h   1  d e f i n i e r t e n   K a t a l y s a t o r e n   in   e i -  

nem  A m m o n i a k s t r o m   von  5  b i s   150  l / k g   F e t t s ä u r e n i t r i l  

und  S t u n d e   w e i t e r b e h a n d e l t   w i r d .  

7 . )   V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  b i s   6,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  d i e   U m s e t z u n g   in   G e g e n w a r t   von  B l e i - ,   C a d m i u m - ,  

E i s e n - ,   K o b a l t -   und  Z i n k s a l z e n   von  A l k y l a r y l s u l f o n s ä u r e n  



m i t   e i n e m   o d e r   m e h r e r e n   A l k y l r e s t e n   m i t   j e   1  b i s   24 

K o h l e n s t o f f a t o m e n ,   d i e   m i t   b i s   zu  zwe i   C a r b o x y l g r u p p e n  

s u b s t i t u i e r t   s e i n   k ö n n e n ,   a l s   K a t a l y s a t o r e n   d u r c h g e f ü h r t  

w i r d .  
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