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€9 Verfahren zur katalytischen Umesterung von Fettsédureglyceriden mit niederen Alkanolen.

6) Bei der Umesterung von entséuerten und wasserfreien
Fettsaureglyceriden insbesondere aus Fetten und/oder Olen
natlrlichen Ursprungs mit niederen monofunktionellen Alko-
holen zu Fettsaurealkylestern und Glycerin werden festes Na-
triumcarbonat und/oder Natriumhydrogencarbonat als hetero-
gene Feststoffkatalysatoren verwendet.
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Patentanmeldung

D 7239

Verfahren zur katalytischen Umesterung von Fettsdure-

glyceriden mit niederen Alkanolen

Die Erfindung betrifft ein verbessertes Verfahren zur
Herstellung von Estern von Fettsduren bzw. Fettsdure-
gemischen und niederen monofunktionellen Alkoholen durch
katalytische Umesterung von Fettsdureglyceriden mit den
niederen monofunktionellen Alkoholen in Gegenwart basi-
scher Katalysatoren. Als niedere monofunktionelle Alko-
hole eignen sich insbesondere die entsprechenden Cy 4~
Alkohole, wobei in der Praxis dem Methanol entscheidende
technische Bedeutung zukommt. Fettsdureglyceride im
Sinne der erfindungsgemdfien Lehre sind entsprechende
Triglyceride oder beliebige Partialester aus Fettsduren
bzw. Fettsduregemischen und Glycerin. Besondere Bedeu-
tung haben hier die Triglyceride und hier vor allem
Fette und/oder Ole nativen Ursprungs, die durch das
erfindungsgemdBe Verfahren in einfacher Weise zu Fett-

sduremethylestern umgewandelt werden konnen.

Fettsduremethylester besitzen groBSe technische Bedeutung
als Ausgangsmaterial fiir die Herstellung von Fettalkoho-
len und anderen fettchemischen Produkten wie Estersulfa-
ten, Fettsdurealkanolamiden und Seifen. Die industrielle

Herstelluhé der Fettsduremethylester erfolgt liberwiegend
. 1
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durch katalytische Umesterung (Alkoholyse) von Fettsdu-
retriglyceridgemischen, wie sie in den Fetten und Olen

pflanzlichen und/oder tierischen Ursprungs vorliegen.

Flir diese Umesterung stehen in der Praxis verschiedene
ﬁewahrte Verfahren zur Verfiigung. Die Wahl der be-
stimmten Verfahrensbedingungen ist dabei in betrdcht-
lichem AusmaB8 von der Menge der in den Triglyceriden
vorhandenen Fettsduren abhidngig.

Native Fette und Ole enthalten fast immer betrichtliche
Mengen an freien Fettsduren, wobei im jeweiligen Einzel-
falle der entsprechende Wert - je nach Ursprung des
Materials und seiner Vorgeschichte ~ in einem weiten
Bereich schwanken kann und fast immer oberhalb von 3
Gew.~-% liegt.

Bekannt ist, Fette und Ole mit einem hSheren Gehalt an
freien Fettsduren in Gegenwart von Alkali- oder Zink-
Katalysatoren bei 240°C unter einem Druck von etwa 100
bar bei einem 7- bis 8-fachen molaren Uberschu8 an
Methanol zu den entsprechenden Fettsduremethylestern
umzuestern (Ullmann, Enzyvklopddie der technischen
Chemie, 4. Auflage, Band 11, 1976, Seite 432).

Bekannt ist es weiterhin, Fette und Ole bei den nie-
drigeren Temperaturen von 25 bis 100°c und unter Nor-
maldruck mit einem beschrédnkten Uberschu8 an monofunk-—
tionellen Alkoholen in Gegenwart alkalischer Katalysa-
toren zu den entsprechenden Fettsdurealkylestern und
freiem Glycerin umzusetzen. Ein entsprechendes Verfahren

ist als erste Stufe einer Séifenherstellung in der
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US~PS 23 60 844 beschrieben. Als basische Katalysatoren
werden hier alkoholische L&sungen, insbesondere metha-
nolische L8sungen, von NaOH oder KOH (caustic soda or
potash) bzw. entsprechende alkoholische Ldsungen von
Natrium- oder Kaliummethylat eingesetzt. Der basische
Katalysator ist hier also homogen im Reaktionsgemisch
geldst und wird im Lauf des weiteren Verfahrens zur
Bildung der entsprechenden Natrium-~ bzw. Kalium-Fett-

sdureseifen verbraucht.

Diese alkalisch katalysierte drucklose Umesterung von
Fettsdureglyceriden zu den entsprechenden Fettsdureal-
kylestern fordert allerdings den Einsatz von Fetten bzw.
Olen, die praktisch oder weitgehend wasserfrei sind und
deren Gehalt an freien Fettsduren unter 0,5 Gew.-%
(entsprechend einer Sdurezahl von etwa 1) liegt. Da in
technischen Fetten und Olen fast immer gr&Sere Mengen an
Wasser und Fettsduren vorliegen, setzt die drucklose Um-
esterung eine Trocknung sowie fast immer eine Vorbehand-
lung zur Verringerung der Sdurezahl voraus, in der z.B.
durch Umwandlung der vorliegenden freien Fettsduren in
die entsprecﬁenden Alkyl- oder Glycerinester die Siure-
zahl des Einsatzmaterials im erforderlichen Ausma8 ge-

senkt wird.

Eine solche Vorveresterung sdurehaltiger Fetts&ureglyce-
ride kann in mehrfacher Weise erfolgen. So kann bei-
spielsweise in Gegenwart von alkalischen Katalysatoren
ab 240°C und 20 bar gearbeitet werden (Ullmann, Enzy-
klopddie der technischen Chemie, 4. Auflage, Band 11,
1976, Seite 432). Diese Art der Vorveresterung mit

Methanol setzt allerdings wiederum die Verwendung von
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kostspieligen Reaktoren voraus. Bekannt ist auch die |
Veresterung der freien Fettsiuren im Ol mit zugesetzten
monofunktionellen niederen Alkoholen, insbesondere
Methanol, in homogener Phase mittels saurer Katalyse
z.B. unter Mitverwendung von p-Toluolsulfonsdure als
Katalysator. Erforderlich wird dann allerdings die
nachfolgende Katalysatorabtrennung mit gleichzeitiger
Wasserentfernung durch eine Widsche des vorveresterten
Ol1s mit Methanol. Mit der hier auftretenden Problematik
beschiftigt sich beispielsweise die Lehre der DE-OS

33 19 590. Ein verbessertes Verfahren zur Senkung des
Gehalts an freien S3iuren in Fetten und/oder Olen durch
deren Behandlung mit einem niederen Monoalkohol in
Gegenwart saurer Veresterungskatalysatoren ist in der
dlteren deutschen Patentanmeldung P 35 01 761.9
("Verfahren zur Vorveresterung freier Fettsduren in
Rohfetten und/oder -8len") der Anmelderin geschildert.
Das Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, daB man als
Katalysatoren feste Kationenaustauscherharze in saurer
Form einsetzt. Hier liegt also der Katalysator als
heterogene Feststoffphase vor, deren Abtrennung vom

Reaktionsgemisch ohne Schwierigkeiten vorgenommen werden
kann.

Die Lehre der vorliegenden Erfindung geht von dem ein-
gangs geschilderten Sachverhalt aus, daB Fettsdure-
glyceride mit niederen monofunktionellen Alkcholen,
insbesondere mit Methanol, bei basischer Katalyse
problemlos unter milden Umsetzungsbedingungen, insbe-
sondere bei Umgebungsdruck, niedrigen Temperaturen und
niedrigem Methanoleinsatz zu den entsprechenden Alkyl-

estern und freiem Glycerin u@gesetzt werden kdnnen und
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daB weiterhin flir die hier gestellten Vorbedingungen -
niedrige Gehalte des Einsatzmaterials an freien Fett-
sduren und Wasser - hinreichende praktische Moglich-
keiten der Realisierung bestehen. Die Erfinder haben
sich dabei die Aufgabe gestellt, diese basisch kata-
iysierte Umesterung der Fettsdureglyceride mit mono-
funktionellen Alkoholen, insbesondere Methanol, derart
abzuwandeln, daB8 mit in dem Einsatzmaterial bzw. Reak-
tionsgemisch praktisch unl&slichen Feststoffen als
Katalysatoren - und damit mit heterogener Katalyse -
gearbeitet wird. Es leuchtet ein, daB hierdurch be-
trdchtliche Erleichterungen insbesondere bei der Ab-

trennung des Katalysators vom Reaktionsgemisch erhalten
werden.

Die LOsung der erfindungsgemdBen Aufgabe geht von der
iiberraschenden Feststellung aus, daB festes Natrium-
carbonat Na2CO3 und/oder Natriumhydrogencarbonat NaHCO3
als heterogene Feststoffkatalysatoren geeignet sind, die
gewlinschte alkoholytische Spaltung von Fetts&dureglyce-
riden unter den an sich vorbekannten milden Bedingungen
von insbesondere niedrigen Drucken und Temperaturen

wirkungsvoll zu katalysieren.

Gegenstand der Erfindung ist dementsprechend in einer
ersten Ausfiihrungsform die Verwendung von festem Na-
triumcarbonat und/oder Natriumhydrogencarbonat als
heterogene Feststoffkatalysatoren bei der Umesterung wvon
entsduerten und wasserfreien Fettsdureglyceriden mit
niederen monofunktionellen Alkoholen zu Fettsdurealkyl-

estern und Glycerin.
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Die Erfindung betrifft in einer weiteren Ausfilhrungsform
ein Verfahren zur katalytischen Umesterung von Fett-
sdureglyceriden mit niederen monofunktionellen Alkoholen
durch Umsetzung eines im wesentlichen sHure- und wasser-
freien Glyceridausgangsmaterials mit dem monofunktionel-
len Alkohol und vorzugsweise nachfolgender Abtrennung
des freigesetzten Glycerins. Das neue Verfahren ist da-
durch gekennzeichnet, daB8 man festes Natriumcarbonat
und/oder festes Natriumhydrogencarbonat als heterogenen
Feststoffkatalysator einsetzt. In der bevorzugten Aus-
fihrungsform des erfindungsgemdB8en Verfahrens wird unter
energie- und kostensparenden Bedingungen derart gearbei-
tet, daB8 die Umsetzung des Fettsdureglycerideinsatzmate-
rials im Bereich von Normaldruck und bei nur mdB8ig er-
hthten Temperaturen, die insbesondere den Bereich von
etwa 100°C nicht wesentlich iiberschreiten, vorgenommen
wird. Insbesondere dem Ziel der Kosteneinsparung dienen
weiterhin die bevorzugten MaBnahmen, den Uberschufl des
monofunktionellen Alkochols niedrig zu halten und die
Trennung des Reaktionsgemisches durch physikalische
Phasentrennung zu bewirken, und destillative Trenn-
schritte bevdrzugt nur dort einzusetzen, wo sie un-

umgdnglich sind.

Die Verfahrenstemperatur bei der Umesterung liegt bevor-
zugt im Bereich der Siedetemperatur des eingesetzten Al-
kanols. Da bei Normaldruck oder nur schwach erhShten
Drucken gearbeitet wird, liegt die Umsetzungstemperatur
bei der Umesterung der Glyceride mit Methanol iUblicher-
weise im Bereich von etwa 60 bis 75°C, bevorzugt im Bé—
reich von etwa 65 bis 70%%c.
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Als Fettsdureglyceride eignen sich insbesondere ent-
sprechend vorbehandelte (entsiuerte) Fette und/oder Ole
pflanzlichen und/oder tierischen Ursprungs. Sie werden
mit niederen Alkanolen mit bevorzugt 1 bis 4 C-Atomen
der Umesterung unterzogen. Als niederes Alkanol wird
bevorzugt Methanol eingesetzt. Das Glycerideinsatzma-
terial soll eine Sdurezahl von hdchstens etwa 1, bevor-
zugt Sdurezahlen von h&chstens etwa 0,7 aufweisen, wobei
es insbesondere zweckmdfig sein kann, mit SHurezahlen im
Bereich von etwa 0,5 oder darunter zu arbeiten. Der
Wassergehalt des Glycerideinsatzmaterials soll so nied-
rig wie m6glich liegen; insbesondere betrdgt er nicht
mehr als etwa 0,8 Gew.-%, bevorzugt wird unter praktisch
wasserfreien Bedingungen gearbeitet. Ents&uertes und
wasserfreies Glycerideinsatzmaterial kann als Reaktions-
produkt der eingangs geschilderten vorgeschalteten Ver-
fahrensstufen - insbesondere als Produkt einer Vorver-

esterung des Ausgangsmaterials - leicht gewonnen werden.

Auch der iUiberschu8 an monofunktionellem Alkohol, der in
die Stufe der Umesterung der Glyceride eingefiihrt wird,
wird im erfindungsgemdBen Sinne m&glichst weitgehend
eingeschridnkt. In der bevorzugten Ausflihrungsform wird
im Reaktionsansatz mit Gewichtsverhdltnissen von Alkanol
- bevorzugt Methanol - zum Fetts3ureglycerid im Bereich
von 0,2 bis 1 : 1 und besonders bevorzugt im Bereich von
0,2 bis 0,5 : 1 gearbeitet.

Fiir den praktischen Einsatz des in heterogener Fest-
stoffphase vorliegenden Natriumcarbonats und/oder Na-
triumhydrogencarbonats kdnnen alle bekannten Verfah-

rensmodefikationen eingesetzt werden. Die heterogen



10

15

20

25

30

35

S 0200982

Henkel KGaA
D 7239 -8-  ZR-FE/Patente

katalysierte Umesterung kann diskontinuierlich oder auch
kontinuierlich durchgefiihrt werden. Der Katalysator kann
dabel entweder als feineres oder gr&beres Pulver, in
Form von Chips oder Tabletten oder auch als Tridnkkata-
lysator aufgebracht auf ein Trdgermaterial Verwendung
‘finden. Das Katalysatormaterial kann dabei als Festbett
angeordnet sein, ebenso ist es auch mbglich, mit einer
bewegten Schiittung des Katalysatormaterials zu arbeiten,
beispielsweise in Rilhrkesseln, im FlieB8bett bzw. Wirbel-
bett in Pulsationsvorrichtungen und dergleichen. Beson-
ders zweckmdBig ist es, die heterogen katalysierte Um-

esterung bei Normaldruck unter schwachem Sieden des
Alkohols durchzufiihren.

Das freigesetzte Glycerin wird aus dem Reaktionsgemisch
bevorzugt durch Phasentrennung abgeschieden. Hierzu kann
es zweckmdBig sein, die Reaktionsmischung oder einen aus
dem Reaktionsgemisch abgezweigten Teilstrom zu kiihlen.
Dabei ist es vorteilhaft,vor dieser Kilhlung einen Teil
des monofunktionellen Alkochols aus dem Reaktionsgemisch
bzw. aus dem abgezweigten Teilstrom des Reaktionsge-
misches zu verdampfen. Hierdurch wird die 1Ldslichkeit
des freigesetzten Glycerins in der Fettsdureester/Alko-
hol/01l-Phase gesenkt und gleichzeitig die Dichte der
Glycerin-Phase erhSht, so daB sich das entstandene
Glycerin leicht durch Phasentrennung entfernen 1l38t. Das
auf diese Weise aus dem Reaktionsgemisch abgezogene
Alkanol wird vorzugsweise im Kreislauf dem Reaktor
wieder zugefiihrt. Die partielle Entfernung des Glycerins
aus dem Reaktionsgemisch wird in dieser Verfahrensweise
derart vorgenommen, daB bei einer insbesondere

kontinuierlichen Abzweigung eines Teilstromes aus dem
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Reaktor durch dessen Befreiung vom Methanol und an-
schlieBende Abtrennung von freiem Glycerin die in den
Reaktor zuriickgefiihrte Methylester/Ol-Phase eine homo-
gene Fliissigphase ist, d.h. daB8 in der riickgefiihrten
Fliissigphase weder eine separate Methanol-Phase noch

eine aus freiem Glycerin bestehende Phase auftritt.

Demzufolge besteht eine besonders bevorzugte Ausfiih-
rungsform der Erfindung darin, da8 man im kontinuier-
lichen Verfahren zundchst wenigstens einen Teilstrom des
Reaktantengemisches durch einen Verdampfer leitet, in
dem vorliegendes freies Alkanol wenigstens anteilweise
verdampft wird. AnschlieBend kiithlt man die Fliissigphase
auf Temperaturen unter SOOC, insbesondere auf Tempera-
turen im Bereich von 30 bis 40°c, woraufhin man durch
Phasentrennung die schwerere Glycerinphase abtrennt und
ausschleust wdhrend man einen Teil der leichteren Ester-
phase als Kreislaufstrom in die Umesterung zuriickfihrt,
in die man gleichzeitig den verdampften Alkanolanteil

und frische Reaktanten einspeist.

Es ist mOglich, die Abtrennung der Glycerin-Phase aus
dem Kreislaufstrom durch zusdtzliche Trennhilfen bei-
spielsweise durch Einsatz von Koaleszenzabscheidern zu
erleichtern. Zusammen mit der Glycerin-Phase werden
gegebenenfalls vorliegende bzw. anfallende Anteile an

Wasser und Seifen aus dem Reaktor ausgeschleust.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungs-
gemdBen Verfahrens wird die Umesterung in mehreren

Stufen in einer Reaktorkaskade durchgefiihrt.
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Das erfindungsgemdBe Verfahren eignet sich insbesondere
als ein wichtiger Verfahrensschritt bei der Aufarbeitung
von natiirlichen insbesondere ungereinigten Fetten
und/oder Olen wie Kokosdl, Palmkerndl, Sojaﬁl; Talg und

dergleichen. Eine Reinigung dieser Ausgangsmaterialien

von den natiirlicherweise enthaltenen Schlamm- und

Schleimstoffen ist nicht erforderlich. Das natiirliche
Ausgangsmaterial wird zund&chst einer Vorveresterung
unterworfen wie es eingangs beschrieben ist. Besonders
eignet sich hier das mit festen Kationenaustauscher-
harzen durchgefiihrte Verfahren gemdf der dlteren
deutschen Patentanmeldung P 35 01 761.9 (D 6972;
"Verfahren zur Vorveresterung freier Fettsduren in
Rohfetten und/oder -dlen") der Anmelderin. Das in dieser
Vorstufe gewonnene Material mit S3durezahlen bevorzugt
unter 0,7 enthilt neben Methanol, dem UberschuB8 aus der
Vorveresterung noch Wasseranteile, die als Gemisch
teilweise oder vollstdndig abgetrieben werden kdnnen.
Durch diese Beseitigung des Reaktionswassers aus der
Vorveresterung liegt fiir das erfindungsgemdBe Verfahren
ein Einsatzmaterial vor, das unmittelbar der Umesterung
im erfindungsgemiBen Sinne unterworfen werden kann. Die
vorherige Abtrennung der Schlamm- und Schleimstoffe ist
nicht erforderlich. Sie wird bei der ohnehin erforder-
lichen destillativen Aufbereitung der erfindungsgemis
ausgebildeten Fettsduremethylester bewirkt.
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B'eispielé

Beispiel 'L

1000 g vorverestertes KokosBl (Sdurezahl des behandelten
Materials 0,57) und 500 g Methanol wurden in Gegenwart
von 10 g Na2CQ3-Pulver in einem Rilhrkessel (Rihrerdreh-
zahl n = 350 U/min) unter Normaldruck und leichtem Sie-
den unter RlUckfluB8 des Kondensates (Reaktionstemparatur
69°C) innerhalb eines Zeitraumes von einer Stunde umge-
setzt. Nach dem Abkiihlen und Absetzen der Glycerin-Phase
betrug das Mengenverhdltnis der Fettsduremethylester-
Phase : Glycerin-Phase 3,1 : 1. In der Fettsduremethyl-
ester-Phase war der Anteil an gebundenem Glycerin von

urspriinglich 13 Gew.-% auf 0,2 Gew.-% abgesenkt.

Beispiel 2

In einem Riihrkessel mit 2,5 1 Inhalt (Rihrerdrehzahl 800
U/min) wurden 2 kg vorverestertes und wasserfreies Ko-
kosdl zusammen mit 1 kg Methanol 2 Stunden lang unter
schwachem Sieden diskontinuierlich umgesetzt. Als Kata-
lysator wurden dabei 400 g getrocknete Sodachips (durch-
schnittliche TeilchengrdBe 1 bis 5 mm) im Reaktionsge-
misch verwirbelt. AnschlieBend wurden in kontinuierli-
cher Verfahrensfithrung dem Reaktor 0,5 1/h vorverester-
tes Kokosdl (Sdurezahl = 0,43; 13 Gew.-% gebundenes
Glycerin)'gnd 0,24 1/h Methanol zugefiihrt. Ein Kreis-

laufstrom von 5,6 1/h wurde aus dem Reaktor abgezogen
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und in einem Verdampfer weitgehend vom Methanol befreit.
Nach dem Abkithlen auf 35°C wurde aus diesem Kreislauf-
strom aus einem Abscheider eine schwerere Glycerin/Me-
thylester-Phase so gesteuert iiber ein Stellventil abge-
zogen, daB das Fliissigkeitsniveau im Reaktor konstant
blieb. Der nicht abgezogene Anteil, eine Glycerin-arme
Fettsduremethylester-Phase, wurde als Kreislaufstrom
wieder in den Reaktor zurilickgefiihrt. Das im Verdampfer
abgetrennte Methanol wurde ebenfalls im Kreislauf in den
Reaktor zurlickgegeben. Die Reaktion im Reaktor erfolgte

unter schwachem Sieden des Methanols und bei Normal-
druck.

Die aus dem Kreislaufstrom im ersten Abscheider abgezo-
gene schwerere Glycerin/Methylester-Phase trennte sich
in einem AbscheidegefdB in eine Glycerin- und eine
Fettsduremethylester-Phase. Bei stationdrem Betrieb
betrug der Anteil an gebundenem Glycerin in der Me-
thylester-Phase nach der Glycerinabscheidung etwa 0,5
Gew.-~%. Die Werte waren iiber mehrere Tage ohne Kata-
lysatorwechsel reproduzierbar.
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Pateéemtamspriche

1. Verwendung von festem Natriumcarbonat und/ocder Na-
triumhydrogencarbonat als heterogene Feststoffka-
talysatoren bei der Umesterung von entsduerten und
wasserfreien Fettsdureglyceriden insbesondere aus
Fetten und/oder Olen natiirlichen Ursprungs mit
niederen monofunktionellen Alkoholen zu Fettsdure-

alkylestern und Glycerin.

2. Verfahren zur katalytischen Umesterung von Fett-
sdureglyceriden insbesondere von Fetten und/oder
Olen natiirlichen Ursprungs mit niederen Alkanolen
durch Umsetzung des entsduerten Glyceridausgangs-
materials mit dem Alkanol im Bereich von Normaldruck
und mdBig erhdhten Temperaturen, vorzugsweise im Be-
reich der Siedetemperatur des Alkanols, mit nachfol-
gender Abtrennung des freigesetzten Glycerins, da-
durch gekennzeichnet, daB man festes Natriumcarbonat
und/oder Natriumhydrogencarbonat als heterogenen
Feststoffkatalysator einsetzt und dabei mit im

wesentlichen wasserfreien Reaktanten arbeitet.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet,
daB8 man die Feststoffkatalysatoren als Pulver - hier
insbesondere im Reaktantengemisch dispers verteilt -
oder als stilickiges, gegebenenfalls auf einem Trdger
vorliegendes Material - hier insbesondere in Form

von Festbettkatalysatoren - einsetzt.
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Verfahren nach den Anspriichen 2 und 3, dadurch
gekennzeichnet, daf8 man entsiuerte Fettsiure-

glyceride mit Sdurezahlen von hdchstens 1 vor-
zugsweise mit einer SHurezahl von h&chstens 0,7
einsetzt, die praktisch wasserfrei sind. ‘

Verfahren nach den Anspriichen 2 bis 4, dadurch
gekennzeichnet, daB beim Reaktionsansatz mit
Gewichtsverhdltnissen von Alkancl zum Fett-

: 1,
vorzugsweise im Bereich von 0,2 bis 0,5 : 1

sdureglycerid im Bereich von 0,2 bis 1

gearbeitet wird und das als bevorzugtes Alkanol
Methanol verwendet wird.

Ver fahren nach den Anspriichen 2 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, daB8 freigesetztes Glycerin aus dem
Reaktionsgemisch durch Kiilhlung und Phasentrennung
abgeschieden wird, wobei zundchst Alkanol verdampft
und danach eine freies Glycerin enthaltende Phase

abgetrennt wird.

Verfahren nach den Anspriichen 2 bis 6, dadurch ge-—
kennzeichnet, daB8 man im kontinuierlichen Verfahren
wenigstens einen Teilstrom des Reaktantengemisches
durch einen Verdampfer leitet, in dem vorliegendes
freies Alkanol wenigstens anteilsweise verdampft
wird, anschlieBend die Fliissigphase auf Temperaturen
unter 50°C, insbesondere auf Temperaturen im Bereich
von 30 bis 40°c kihlt, woraufhin man durch Phasen-
trennung die schwerere Glycerinphase abtrennt, und

ausschleust, wdhrend man einen Teil der leichteren
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Esterphase als Kreislaufstrom in die Umesterung
zurilickfiihrt, in die man gleichzeitig den verdampften
Alkanolanteil und frische Reaktanten einspeist.

Verfahren nach den Anspriichen 2 bis 7, dadurch ge-
kennzeichnet, daB8 die Umesterung in mehreren Stufen

in einer Reaktorkaskade durchgefiihrt wird.
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