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() VERFAHREN ZUR KONTINUIERLICHEN HYDRIERUNG PFLANZLICHER OLE UND FETTE.

@ Verfahren zur kontinuierlichen Hydrierung von
Pflanzendlen und Fetten, das die Kontakiumsetzung
des Ausgangsprodukies mit Wasserstoff in Gegen-
wart eines Palladium-Katalystors, dessen Teilchen-
gréBe von 50 bis 350 um betrégt, unter Anfallen
eines Hydrogenisats, die Ausbildung eines Stromes
aus dem Reaktionsgemisch, den man der Zirkulation

zulsitet, und die Ableitung des Hydrogenisats aus
dem zirkulierenden Reaktionsgemisch mit einer Ge-
schwindigkeit von 2 bis 8 m/s mit einem autonomen
Strom vorsieht, der unter einem Winkel von 90 bis
180 Grad zum zirkulierenden Strom des Reaktions-
gemisches gerichtet ist.
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VERFAHREN ZUR KONTINUIERQICEENjEYQRLER@N@jVON:?2V 
PFLANZENOLEN UND FETTEN ’

Technisches Gebilet
Die Erfindung bezieht sich auf die Herstellung von
hydrierten Fetten~Hartfette—, insbegondere auf ein Verfahren
zur kontinuierlichen Hydrierung von Pflanzendlen und Fetten.
Zugrundeliegender Stand der Technik
Bekannt ist ein Verfahren zur kontinulerlichen Hydrie-
rung von Pflanzendlen und Fetten beli Verwendung eines in

dem zu bearbeitenden 0L (Fett) suspendierten Katalysators.

Die Hydrierung erfolgt im Gleichstrom bei der Zufiihrung einer

Olsuspension aus Katalysator und Wasserstoff dem unteren Teil

_eineg Reaktors. Das bei der Kontaktumsetzung von ?flanzens

6len und Fetten mit dem Wasserstoff entstehende Hartifett
wird im Gemisch mit dem Katalysator und dem Wasserstoff aus
dem oberen Teil des Reaktors einem Separator zugefiihrt, in
dem der Wasserstoff vom Hartfett abgetrennt und in eine Rei-
nigungsanlage abgeleitet wird. Das Hartfett mit dem Kataly-
gator, befreit .vom Wasserstoff, wird zuerst dem Abstehen-
laggsen und dann der Filtration auf Filterpressen zugeleitet
(B.N.Tjutjinnikov u.a. "Pechnologia perirabotki zhirov" -
Technologie der Fettverarbeitung®-, Moskau, 1970, S. 200-223).
Als Katalysatoren werden bei der Hydrierung Nickel~ und
Kupfer-Nickel+Katalysatoren verwendet.

- Fiir das genannte Verfahren ist ein arbeitsaufwendiger
Arbeitsgang der Reinigungsfiliration des Hartfettes vom
Katalysator, eine niedrige Selektivitdt des Hydrierungspro-
zegses, die Notwendigkeit einer kontinuierlichen und prézi-
gen Dosierung des Katalysators, der in den Prozel eingefiihrt
wird, kennzeichend. Bei der Realisierung dieses Verfahrens
gibt es auBerdem Verluste an Katalysator &fihrend der Filira-
tion. ) 1

Bekannt ist auch ein Verfghren zur kontinuierlichen Hyd-
rierung von Pflanzendlen und Fetten bel der Barbotage des
Wagserstoffs in Gegenwart von feindispersen Katalysatoren.
Dag im Reaktor anfsllende Hartfeftt im Gemisch mit dem Kata-
lysator wird kontinulerlich der Filtration aguf Filterpres-
gen zugeleitet (SU, A, 103217).

Bei der Durchfiihrung des Hydrierungsprozegses in sol-

4Q chem Verfahren gibt es wesentliche Verluste an Katalysato-
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ren und Olen (Fetten) bei der Filtration des Zielproduktes.
Die PFiltration auf Filterpressen stellt aullerdem eine ar-
beitgaufwendige und feuergefshrliche Operation dar. Das
hydrierte Hartfett gelangt zur Filtration im Gemisch mit dem
Katalysator. Der feindisperse Katalysator vergtopft das Ge-
webefilter und es ist nach einigen Stunden des Betriebesg die
Reinigung deg Filtergewebes vom Katalysator erforderlich.
Beim Gelangen von Wasserstoff auf Filterpressen ist die Znt-
ziindung; des Gewehefilters, das mit Fett und Katalysator
durchtrénkt ist, mdglich.

Bei .der Realisierung der Hydrierung nach dem genannten
Verfahren ist es notwendig, den in den Prozef einzufiihrenden
Katalysator kontinuierlich und prézise zu dogieren, was dar-
auf zuriickzufiihren ist, daB der Katalysator aus dem Reaktor
zugammen mit dem anfallenden Hydrogenisat kontinulerlich der
Filtration zugeleitet wird.

Der HydrierungsprozeB von Pflanzendlen (Fetten) mit den
in diesem Verfahren verwendeten Nickel- und Nickel-Kupfer-—
-Katalysatoren verliuft auBlerdem mit einer ausreichenden Ge-
gchwindigkeit und bei Temperaturwerten nicht unter 180°%.
Bei solchen hohen Temperaturwerten kommen neben dem Haupt-
prozel der Hydrierung von Fetten Abbauprozesse von Fetten
zustande, es entstehen ungebundene SZuren, Akrolein und an-
dere Abbauprodukte. Das Vorhandengein dieser Abbauprodukte
verschlechtert die Qualitidt des anfallenden Hartfetts und
verlangt seine zus#dtzliche Raffination und Desodoration.

Das bekannte Verfahren schlieBt auch nicht das Gelan~
gen von Nickel, das ein Nahrungsgift darstellt, in die Hydrie-
rungsprodukte aus, was wesentlich die Qualit&t des Zielpro-
duktes verschlechtert.

Die Leistung des bekannten Hydrierungsprozegses von
Pflanzdlen und Fetten bei Verwendung von Nickel- und Kupfer-
~Nickel—-Katalysatoren betrigh 4 t Fett (O1) je 1 m> des Re-
aktiongvolumens pro Tag bei einem Verhdltnis Ol:aktives lie-
tall = 500-107:1.

Bekannt ist ebenfalls die Durchfiihrung der Hydrierung
von Pflanzendlen und Fetten in Gegenwart eines Palladium-
katalysators auf aktivem Aluminiumoxid (Unionsformschungs-

ingtitut fir Fette des Stagtlichen Komitees filir Lebensmittel-
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indugtrie beim Staatlichen Plankomites der UdSSR, Werke, Aus-
gabe XXIII, 1963, Leningrad. D.V. Sokolsky und K.Zhurbanov
nGidrirovanije podsolnetchnopo masla na palladievykh katali-
gatorakh..."! = Hydrierung von Sonnenblumendl auf Palladium-
katalysatoren..."=, S.309=315.

Die Hydrierung von Pflanzendlen und Fetten kann man in
diesem Fall bei einer Temperatur von 100 bis 140°%¢, aber
bei einem Druck bis 10 kp/cm? vornehmen, was sich positiv
auf die Qualitdt des Zielproduktes auswirkt. Die Lelstung
des Hydrierungsprozesses bei einem Druck von 10 kP/cm® be-
trdgt 170 mL Fett (01) je 1 Liter des Reaktlonsvolumens pro
Stunde bei einem Verhdlitnis Ol: aktives Metall = 250000:1.

Bei Verringerung des Druckes bis 2,5 kp/cm? vergroBert
gich jedoch die Dauer der Hydrierung auf 126 Minuften und
die ProzeBleistung verringert sich um.das 2,8fache.

Offenbarung der Erfindung

Der vorliegenden EBrfindung liegt die Aufgabe zugrunde,
ein solches Verfahren zur kontinulerlichen Hydrierung von
Pflanzendlen und Fetten zu entwickeln, in dem es durch Ande-

rung der Bedingungen der Konbtaktumsetzung von Ausgangsdl be-

- ziehungsweise von Fetten mit Wasserstoff und Katalysator

mbglich wdre, die Leistung des Hydrierungsprozesses bei Ver-
begserung der Qualitdt des anfallenden Zielprodukftes zu stei-
gern und die Verluste. an Zielprodukt und an verwendetem Kata-
lysator zu verringern.
Beste Ausfiihrungsform der Arfindung

Diege Aufgabe wird dadurch geldst, daB man im Verfaghren
zZur kontinuierlichen‘Hydrierung von Pflanzendlen und Fetten
durch Kontaktumsetzung von Ol beziehungsweise von Fetten mit
Wasserstoff in Gegenwart eines feindispersen Palladiumkata-
lysators und durch anschlieBende Ableitung des entstehenden
Hydrogenisats erfindungsgemaB einen Katalysator mit einer
KorngroBe von 50 bis 350 jum verwendet und aus einem Teil
des Reaktionsgemisches, das diesen Katalysator enthdlt, einen
Strom ausbildet, den man der Zirkulation zuleitet, bei Er-
reichung einer Geschwindigkeit des genannten Stromes gleich
2 bis 8 m/s man daraug das Hydrogenisat in einem autonomen
Strom ableitet, der unter einem Winkel von 90 bis 180 Grad

zum zirkulierenden Strom des Reaktionsgemisches gerichtet ist.
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Durch deas anaemeldete Verfahren wurde es mogllch €ine
ProzeBlelstung zu erreichen, die von 10 bis 20 t 01 (Fett)
je ein m’ des Reaktionsvolumene pro Tag bel einem Verh&lt-
nis deg Reaktionsvolumens Ol:aktives Metall - 500. 105 :1l be-
tragt. Dabei sind die Verluste an Fett und Katalysatoren
praktisch ausgeschlosgsen, das entgtehende Hartfett enthilt
keine Abbauprodukte von Fetten, die Sdurezahl des anfallen-—
den Produktes betragt von 0,30 bis 0,35 mg KOH.

BrfindungsgemsiB ist es zweckmidBig, einen Katalysator fol-
gender Zusammensetzung in Masse? zu verwenden:

Palladium | 5.1072 - 2
Bor 107 - 107
Aluminiumoxid dag.lbrige.

Im Vergleich zum Palladium~Katalysator auf Aktivkohle-
grundlage erh&lt man bei Hydrierung von Ol und Fetten, die
an einem Palladium-Katalysator auf der Grundlage von akbtivem
Aluminiumoxid erfolgt, ein Produkt mit einer besseren Quall~
tdt (Schmelzpunkt ist niederiger, die Siurezahl auch).

Weitere Ziele und Vorteile der angemeldeten Erfindung
werden aus der nachstehenden eingehenden Beschreibung des
Verfahrens zur kontinuierlichen Hydrierung von Pflanzentlen
und Fetten und aus den Ausfiihrungsbeispielen dieses Verfahrens
ergichtlich.

Dag angemeldete Verfahren ist zur Hydrierung von Pflan-
zendlen, beispielsweise von Sonnenblumendl, Baumwollsamendl,

Rapg6l, Palmdl und Fetten, beispielsweise Rindertalg, geeig-
net.



10

15

‘EP 0 406 422 A1

-5 = ST ’«“2 ’ RE
Tabelles
Durchschnittliche Fett- und SHurezusammensetzung
von Pflanzendlen und Fetten

01 Glyzeride  Glyzeride d.. Glyzeride d. Glyze-
(Fett) der gesat- Oleinsiure Linolsdure ride 4.
tigten Linolein-
S8uren gdure
MaisOl 11,7 46,3 42,0 -
Leindl 10,0 21,0 24,0 45,0
Palmol 4‘7:5 45 10 935 -
Sonnenblumen-
ol ’ 795 : 34,0 5895 - -
Raps'dl 3,5 - 2599 1998 138
und 51% Glyzeride der Erukasdure
Sojabohnendl 11,7 33,5 52,5 2,3
Baumwollgamen— T
ol 25,5 33:0 ’ 4375 -
Hammeltalg 56,9 39,5 345 -
Rindertalg 50,5 46,5 3,01 -
Schwe ine- 36,9 51,5 11,6 -
schmalz . . ' )
Hanfseamensl 11,5 11,0 43,0 21,0
Kakaodl 29,0 39,0 245 -

Der HydrierungsprozeB von Pflanzendlen und Fetten be-
gteht in der Umsetzung von OL beziehungsweige Pett mit Was-
sergtoff in Gegenwart eines feindispersen Katalysators, wo-
durch die S&ttigung von Doppelbindungen der ungesdttigten
Verbindungen, die im Ol (Fett) enthalten sind, mit Wasser-
gtoff und die Bildung von hydrierten Fetten- Hartfetten zu-
standekommen . ’

ErfindungsgemdB erfolgt die Umsetzung von 0L beziehungs-
weise Fett in Gegenwart eines Paliadiumkatalysators, der
eine TeilchengroBe von 50 bis 350 um aufweist. In Uberein-
stimmung mit der angemeldeten Erfindung ist es zweckmiBig,
einen Katalysator zu verwenden, der Pglladium darstellt,
das (mittels Durchtrinkung) asuf einen asktiven Trégér, bei-
gplelsweise Aktivkohle, aktives Aluminiumoxid, aufgetragen

ist. Der vorzuziehende Katalysator weist folgende Zusammen-—
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setzung auf: Palladium - von 5 x 10 5 bis 2 Masse%, Bor -
von 10~ -6 bis 10 = Magse%, Triger - belgpielswelse Aluminium-
oxid - das librige.

Binen sgolchen Katalysator kann msn durch Suspendieren
in 200 ml Wasser eineg aktiven X’ ~Aluminiumoxide mit einer
TeilchengréBe von 50 bls 160 um gewinnen.

Dieger Suspension werden unter Vermischen 0,0085 bis
3,384 g Palladiumchlorid zugegossen, das vorher in einer
3%gen Loésung der Salzsdure aufgeldst wurde. Das gewonnene
Gemisch wird innerhslb einer Stunde bis zur Zrreichung einer
vollstdndigen und gleichmdBigen Durchtrénkung des Aluminiums-
oxidg mit Palladiumverbindungen stehengelassen. -

Das Reagktionsgemisch wird mit einer 3%gen wissrigen
NaOH-Losung behandelt und innerhalbt von 30 Minuten stehen-
gelassen, wonach man innerhalb von 2 Minuten 0,3 bis 6,0 g

o NaBH4 in einer l%gen wissrigen NaOH-Losung glelchmaﬁlg Zu-

20

25

20

35

setzt, das Gemisch wird bei einer Temperatur von 30 °¢ inner-
halb von 15 Minuten stehengelassen und dann 15 Minuten ge-
kocht, gefiltert, im destillierten Wasser gegplilt und an der
Luft bei einer Temperatur von 100 bis 110 OC innerhalb von

% Stunden getrocknet. -

Die Verringerung des Gehalis an Palladium im Katalysa-
tor unter 5.].0"5 Masse% verursacht eine. wesentliche Senkung
der Leistung des Hydrievungsprozesses und eine schnelle Des~
aktivierung des Katalysators.

Bei der Erhdhung des Gehalteg an Palladium iiber 2 Masse%
verringert sich auch die Leistung des Hydrierungsprozesses,
umgerechnet auf 1 g des aktiven Metalls.

Die Binfilhrung in den Katalysator eines Borzusatzes in
giner Menge unter 107° Massen finrt zut Verschlechterung der
Qualitdt des bei der Hydrierung anfallenden Hartfettes (der
Schmelzpunkt vergroéBert sich auf 35 bis 56°C) und zZur Senkung
der Leistung des Hydrierungsprozegses.

Die Rinfiihrung von Bor in eilner Menge iliber 10'4 iMasse%
ist nicht zweckmiRig, weil des nicht zur Verdnderung der
ProzeBleistung und Verbegserung der Qualitédt fihrt.

ZweckmaBigerweise goll der HydrierungsprozeB bel einem
Verhdltnis des genannten Katalysators zu dem zu hydrieren..

den Ausgangsstoff gleich 1:20 tis 1:1000 erfolgen.
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Der ProzeB der Hydrierung von Pflenzendlen und Fetten
wird erfindungsgemsB in Ubereinstimmung mit der angemeldeten
Erfindung im Volumen eines sich vermengenden Gag-Fligsig-
keit-Gemisches durchgefiihrt. Hierfiir wird beispielswelse
dem oheren Teil der Reaktionszone das.zu hydrierende 01 be-
ziehungsweige Fett sowie Palladiumkatalysator zugefihrt, der
geine TeilchengrdBe vorn 50 big 350 um aufweist. Dem unteren
Teil der Reaktionszone wird unter Barbotage Wasserstoff zu-
gefiihrt. Die in der Reaktionszone anfallende Suspension
(Reasktionsgemisch) wird stindig vermischt. Wie oben erwdimt,
kommt in der Reaktionszone bei der Kontaktumsetzung von OL
und Fett mit Wasserstoff die Bildung eines Hydrogenisats- des
Hartfetteszustande, das vom Katalysator abzuscheiden ist.

70 diegem Zweck wird erfindungsgemdB aus einem Teil des
Reaktionsgemisches ein Strom ausgebildet und dieser wird dex
Zirkulation zugeleitet. Es wurde gefunden, daB sich bei der
Erreichung einer Gegchwindigkeit des zirkulierenden Stromes
eines Gemisches.aus Hartfett, Katalysator und Wasserstoff
gleich 2 bis 8 m/s das Hartfett in Form eines autonomen
Stromes aus dem genannten Strom ableiten 1l&Bt, das praktisch
keinen Katalysator enthdlt. In Ubereinstimmung mit der ange-
meldeten Erfindung soll der abzuleitendende autionome Strom
unter einem Winkel von 90 bis 180 Grad zum zirkulierenden
Strom des Reaktionsgemisches gerichtet sein. :

Der Uberschull an Wasserstoff, der in die Reaktion nicht
getreten ist, wird einem Reinigungsystem zugefihrt.

Auf diese Weise wird das Zielprodukt -das Hartfett- von
dem Reaktionsgemisch abgetrennt und aus dem zirkulierenden
Strom diegses Gemisches abgeleitet. Der nach der Abscheidung
deg Hartfettes iibriggebliebene Katalysator in Form einer
Suspension und din Teil des in der Reaktionszone gebildeten
aber mit dem autonomen Strom nicht abgefiihrten Hartfettes
treten dann in die Resktionszone in deren unteren Teil
zwecks kontinuierlicher Beteiligung des Katalysatorsg an der
Reaktion der Hydrierung e€in.

Zur Herstellung eines.Produktes mit hoherer Qualitat
und zur Vermeidung des Durchbruchs des nichtumgesetzten
Ols (Fetts) wird der Hydrierungsproze .von Pflanzentlen und
Fetten in einer Kaskade aus zwel big vier Regktorsystemen
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bei einer Temperatur von 120 bis 15000 und bel einem Normal-
druck des Wagserstoffs vorgenommen.

Durch die-Realisierung des Verfahrens zur Hydrierung
von Pflanzendlen und Fetten in Ubereinstimmung mit der ange-
meldeten BErfindung wurde es moglich, éine ProzeBleistung zu
erreichen, die 10 bis 20 t 01 (Fett)/m; des Regktionsvolu-—
meng pro Tag bei einem Verhdltnis O1 (Fett): aktives Metall
gleich 500 — 10° : 1 betrsgt. Dabel sind praktisch keine Ver-
Lugte an Katalysator zu verzeichnen.

Das anfallende Hartfett enth8lt praktisch keine Abbaupro-
dukte von Fett, seine Siurezahl betrdgt von 0,30 bis 0,35 mg
KOH, was sich nicht sehr stark von der Saurezahl des Ausgangs-—
produktes (von 0,25 bis 0,30 mg KOH) unterscheidet, das heillt
daB das hergestellte Produkt keiner zusédtzliche Raifinatlon
bedarf.

Beim Herausfiihren des Zielproduktes aus dem zirkulie-
renden Strom des Reaktionsgemischesg ist eine Geschwindigkeit
deg letzberen unter 2 m/s - wie Experimente gezeigt haben -
nicht ausreichend dafiir, daB die Teilchen des Katalysators
mit den genannten GroBe die erforderliche Tri&ghelt gewinnen

. und somit nicht in den Strom des agbzuleitenden Hartfettes

geraten.

Bei einer Gegchwindigkeit des zirkulierenden Stromes
deg Reaktionggemisches iiber € m/s entstehen Wirbelstrome im
Reaktionsgemisch eg wird die Zerkleinerung des Katalysators
big zu einer TeilchengréBe unter 50 .mum vorgenommen, was ihr
Gelangen auch bei einer Geschwindigkeit von 2 m/s in den Strom
des shzuleitenden Hydrogenigats nach sich zieht.

Bel Verwendung eines Katalysators mit einer Teilchen-
groBe iiber 350 ,um wird in dem angemeldeten Hydrierungsver-
bahren ein unvollsténdiges Suspendieren des Katalysators in
dem der Hydrierung ausgesetzten 0L beziehungsweise Fett beo-
bachtet. Ein Teil solchen Katalysators schligt sich ilw unte-
ren Teil der Reaktiongzone nieder beteiligt sich nicht an
der Hydrierungsreaktion, dabei sinkt die ProzeBleistung um
das 5 bis 10fache. ,

In Ubereinstimmung mit der angemeldeten Erfindung wird
das im Ergebnis der Hydrogenigierung von Pflanzendlen und
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Fetten angefallene Hartfett duréh éznéh auton;ﬁen Strom
abgeleitet, der zum zirkulierenden Strom des Reaktionsgemi-
gches unter einem Winkel von 90 big 180 Grad gerichtet sing.

Experimentell wurde festhestellt, daB bel einem Wertd
des genannten Winkels unter 90 Grad und bei einer Geschwin-
digkeit von 2 bis € m/s die Ableitung des Hartfetles aus dem
zirkulierenden Reaktionsgemisch nicht sichergestellt wird,
die Zusammensetzung des Produktes im zirkulierenden und im
autonomen Strom unterscheidet sich praktisch nicht. '

Zum besgseren Versgtehen dieser Erfindung werden folgen-

EP0406422A1 LT

- de Beispiele fiir ihre konkrete Ausfihrung angefiihrt.

Beigpiel 1

Die Hydrierung von Baumwollsammendl erfolgt in zwei hin-
tereinander gekoppelten Reaktorgystemen, bel denen das Vo-
lumen der Regktionszonen 0,5 1 betrdgt, bei einer Tempera-
fur von 120 bis 140°C und einem normalen Druck des Wasser-
gtoffs unter Verwendung eines 2%gen Palladlum—KataLysators
auf aktivem Aluminiumoxid.

Den Angaben derx Gas—Flussxgke1t-Chromatografle zufolge
weist das Ausgangsdl folgende  Zusammensetzung auf: Gehalt an
Glyzeriden der Linolsdure - 54 Masse%, Gehalt an Glyzeriden
der Oleinsiure - 20,8 Masse%, Gehalt an Glyzeriden der ge-
gséttigten S&uren - 25,2 Masse%. .

Die Ausgangszahl des Ols betrégt 110, die SHurezahl des
Ols betragt 0,25 mg KOH.

Die Zubereitung des 2%gen Palladium-Katalysators aguf
aktivem Aluminiumoxid erfolgt bei folgendem Verhdltnis der
Komponenten : Palladiumchlorid-3,384 g, konzentrierte HCL -

6 ml, 3%ge wdsgrige NaQH-Losung - 0,5 1, l%ge wissrige NaOH-
Lésung - 0,3 1, NaBH, - 6 g, Aluminiumoxid mit einem Dispexr-
sitdtsgrad von 50 bis 160 um - 100 g.

In jedes der Reaktorsysteme wurden je 20 g Katalysa-
tor und das Baumwollsamendl in einer Menge von ungefdhr 0,8 1
aufgegeben. Des weiteren wird dem unteren Teil der Reaktions-
zone Jjedes der Regktorgysteme Wasserstoff in einer Menge
von 20 17/s zugefiihrt, es wird eine Mischvorrichtung einge-—
gchaltet, die gleichzeitig auch die Zirkulation des Stromes
deg Regktionsgemisches gewdhrleistet.

Bei Erreichung einer Geschwindigkeit des Reaktionsge-
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wird dags Hydro-
genisat -~ das Hertfett - mit elnem autonomsn Strom abgeleitet,
der zum zirkulierenden Strom unter einem Winkel von 90 Grad
gerichtet ist.

Der nichtreagierte Uberschull an Wasserstoff wird in ein
Reinigunggsystem abgeleltet.

Innerhalb von 1,5 Stunden im ersten Reaktorsystem und
innerhalb von 2,5 Stunden im zweiten Reaktorsystem erfolgt
die Hydrierung unter diskontinuierlichen Bedingungen chne
Uberlauf des Hydrogenisgats aus einem System in das andere.

7Zu diegem Zeitpunkt erhdlt man in den Reaktorsystemen
Hydrogenigate mit folgenden Kenndaten: .

1. Regktorsystem Jodzahl betrédgt von 90 bis 95,
Schmelzpunkt betrdgt 26 bis 29°C;
Glyzeride der Linolsdure - 50 bis
35 Masgse%;
Glyzeride der Oleinsdure - 30 bis
35 Masge%;
Glyzeride der gesditigten S&ure -

. 25 Masgse%.

II. Resktorgysten Jodzahl betridgt 75 bis &80,
Schmelzpunkt betrsgt 32 bis 33°C;
Glyzeride der Linolsdure — 10 Mag-
g8%;
Glyzeride der Oleinsdure - 60 bis
65 Masgsse%;
Glyzeride der ges&dttigten Siuren -
bis 30 Masse%.

Bei Erreichung der genannten Kenndaten der Hydrogenisa-
t€ beginnt man kontinulerliche Zuflihrung von 0L in einer
Menge von 800 g/h in die Reaktionszone des ersten Reaktoren-
systems, indem die Reaktorsysteme mittels elner Rohrleitung
verbunden werden. Aus dem ersten Resktorsystem wird das Hydro-
genisat in die Reaktionszone des zweiten Reaktorgystems ab-
geleitet, an dessen Austritt das Hartfett in der gleichen
Menge (800 g/h) anfdllt, das frei vom Katalysator ist.

Die Leistung betridgt 19,2 kg Ol je Liter des Reaktions~
volumens pro Tag bei einem Verh#ltnig Ol: agktives Metall =
1000:1.
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Wehrend der ganzen Zelt desakontlnulerllohen Betrlebes
fehlt das Forttragen des Katalysators mit den Reaktlonsproduka
ten, es sind praktisch keine Verluste an Katalysator und an
Fetten zu verzeichnen.

Das hergestellte Hartfett welst folgende physikalisch-
chemische Kenndgten auf: Schmelzpunkt - von %% bis 56°C,Jod~,
zahl - von 75 bis 80, Hirte bei 15°C betrigt von 220 bis
400 g/cm, Sdurezashl - von 0,3 bis 0,35 mg KOH.

Der Gehalt an Glyzeriden der PFettsduren ist wie folgt:
an Linolsdure - nicht iber 15 Masse%, an Oleinsdure - bis
65 Masse%, an gesdttigten S8uren - bis 30 Masse®%, Gehglt an
trans-Isomeren der Oleinsiure betriagt bié 55 Masse%.

Beispiel 2 : : :

Die Hydrierung von Sonnenblumendl erfolgt in drei hinter-
einander gekoppelten Reaktorsystemen, bel denen das Volumen
der Resktionszonen 5 L betréght, bel einer Temperatur von 120
big 140°C und einem normalen Druck des Wasserstoffs in Gegen-
wart eines 0,2%gen Palladium—Katalysa’cors auf aktivem Alu-
minjumoxid.

Den Angaben der Gas-Fluss1gke1t—0hromatografle zufolge
wies das AusgangsOl folgende Zusammensetzung auf: Gehalt an
Glyzeriden der Linolsdure - 68,5 Masse%, Gehalt an Glyzeri-
den der QOleinsdure - 19,2 Masse%, Gehalt an Glyzeriden der
gesdttigten S8uren - 12,3 Masse%.

Die Jodzshl deg Oles betrug 135, die Sdurezashl deg Ols -
- 0,22 mg KOH.

Die Zubereitung des 0,2%gen Palladium-Katalysators auf
gktivem Aluminiumoxid erfolgt bel folgendem Verh&litnis der
Komponenten: Palladiumchlorid - 00,3384 g, 3%ige wassrige
HC1-Losung - 20 ml, 3% ge wdssrige NaQH~-LOsung - 50 ml. 1%ge
wadssrige NaQOH-Losung - 30 ml, NaBH, - 0,6 g, &Aluminiumoxid
mit einem Dispersitédtsgrad von 50 bhis 160 um - 100 g.

In jedes der Reagktorsysteme werden je 200 g Katalysator
und das O1l in einer lMenge von ungefihr 8 1 aufgegeben. Des
welteren beginnt man, dem unteren Teil der Reaktionszone jedes
der Rektorsysteme Wasserstoff in einer Menge von 200 bis
250 1/h zuzufiihren, und man schaltet eine Mischvorrichtung ein,
die gleichzeitig auch die Zirkulation des Stromes des Reak-
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tionsgemisches gew&hrleistet.

Bei Grreichung einer Geschwindigkeit des Reaktionsge-
migsches im Zirkulierenden Strom gleich 2 m/s wird das Hydro-
genigat - dag Hartfett - mit einem autonomen Strom abgelei-
tet, der zum zirkulierenden Strom unter ginem Winkel von 120
Grad gerichtet ist.

Der UberschuB an nichtreagertem Wasserstoff wird in ein
Reinigungasystem abgeleitet. '

Innerhalb von zweli Stunden im ersten Reaktorensystem, Iin-
nerhalb von drei Stunden im zweiten und innerhalb von vier
Stunden im dritten System erfolgt die Hydrierung unter den
diskontinuierlichen Bedingungen ohne Uberlauf des Hydrogeni-
gats aus einen System in das andere.

In den Reaktorsystemen erhidlt man Hydrogenisate mit
folgenden Kenndaten:

I. Reagkftorgysten Jodzahl betrdgt 105 bis 110, Schmelzpunkt
netrdgt 22 bis 24°C
Glyzeride .der Linolsdure - 40 Dbis
45 Masse%s
Glyzeride.der Oleinsdure - 40 bis
45 Masse%;
Glyzeride der gegdttigten SHuren bis
15 Magsae%.
II. Reaktorsystem Jodzahl betrdgt 90 bis 95, Schmelzpunkt
betrigt 26 bis 29°C
Glyzeride der Linolgdure - 25 bis
30 Masse%
Glyzeride der Oleinsdure -~ 55 bis 60
Masse%
Glyzeride der gesdttigten Siuren - bis
15 Masgsse%.
III. Reaktorsystem Jodzahl betrdgt 75 bis €0, Schmelzpunkt
betrdgt 31 bis 33°C

Glyzeride der Linolsdure - 10 Masse%
Glyzeride der Oleinsdure - bis 70 Masse?
Glyzeride der gesdttigten S&uren bis 20
Masse%.

Bei Erreichung der genannten Kenndaten der Hydrogeni-
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sate beginnt man die kontinuierliche Zufiihrung des Ols in
giner Meﬁge von 9 kg/h in die Reaktionszone des ersten Re-
aktorensystems und verhindet man die Regktorsysteme mittels
einer Rohrleitung. Aus dem ersten Reakftorsystem wird das
Hydrogenisat in das zweite System und aus dem zweiten in das
dritte System abgeleitet, an dessen Austritt man die gleiche
Menge (9 kg/h) des Hartfetts erh#lt, das keine Katalysator-
teilchen aufweist.

Die Leistung der Anlage betridgt 14,2 kg 0L je Liter des
Reaktionsvolumens pro Tag bei einem Verhdltnis Ol : aktives
Metall = 7500:1.

Wihrend der ganzen Zeit des kontinuierlichen Betriebes

fehlt dag Forttragen des Katalysators mit den Reaktionsproduk-
ten, es sind praktisch keine Verluste an Katalysator und an
Fetten zu verzeichnen. '
' Dag hergestellte Hartfett weist folgende physikalisch~-
chemigche Kenndaten auf: Schmelzpunkt - 32 bis 3406, Jodzahl
- 78 bis 80, Harte bel 15°C betright 180 bis 300 g/cm, Sdure-
zahl - 0,2 bis 0,3 mg KOH.

Der Gehalt an Glyzeriden der Fetts8uren ist wie folgt:

" an Linolsiure - nicht iiber 15 Masse%, an Oleins@ure - his

70 Masse%, an gestttigten S&uren - bis 20 Masse%, Gehalt an
trans-Isomeren der OleinsZure betrdgt bis 55 Masgsel.

Dag Hartfett verlangt keine zusBtzliche Raffination.

Beispiel 3

Die Hydrierung von Sonnenblumendl erfolght in vier hin-
tereinander gekoppelten Reaktorsystemen, bei denen das Volu-
men der Reaktionszonen 0,5 1 batréagt, bel einer Temperatur
von 120 big 140°C und einem normalen Druck des Wasserstoffs
in Gegenwart von 0,005 Masse% eines Palladium—Katalysators
auf sktivem Aluminiumoxid.

Die Zusammensetzung und die Kenndaten des Sonnenblumen—
8ls sind denen des in Beispiel 2 angegebenen Ols dhnlich.

Die Zubereitung des 0,005%gen Palladium-Katalysators
auf aktivem Aluminiumoxid erfolgt bei folgendem VerhZltnis
der Reagenzien: Palladiumchlorid - 0,0085 g, 3%ge wdssrige
NaCl-Ldsung - 1 ml, 3%ge.wissrige NaOH~-Losung - 2,5 ml, 1%ge
wassrige NaQH-LOsung - 1,5 ml, NaBH4 ~ 0,03 g, Aluminiumoxid -
100 g.
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In jedes System werden je 20 g Katalysator mit einem
Digpersitdtsgrad von 50 bis 160 ,um und das 01 in einer Men-
ge von 0,8 1 aufgegeben. Dann beginnt man, dem unteren Teil
des Resktionszone jedes Systems Wasserstoff iIn einer Menge von
20 L/h zuzufiihren, und man schalter eine Mischvorrichtung ein,
die gleichzeitig auch die Zirkulation des Stromes des Reak-
tionsgemisches im Kreislaufsystem gewdhrleigtet.

Bei Erreichung einer Geschwindigkeit des Reaktionsgemliscb-
@g im zirkulierenden Strom gleich & m/s wird das Hydrogenlsat
- dag Hartfett - mit einem autonomen Strom abgeleitet, der Zum
zirkulierenden Strom unter einem Winkel von 180 Grad gerich-
tet ist.

Der nichtreagierte UberschuB an Wasserstoff wird in ein
Reinigungssystem abgeleitet.

Wihrend einer Stunde im ersten Reaktorsystem, wdhrend
1,5 Stunden - im zweiten, wdhrend 2 Stunden im dritten und
wihrend 2,5 Stunden im vierten System erfolgt die Hydrierung
unter diskontinuierlichen Bedingungen ohne Uberlauf des Hydro-
genisats aug einem System in das andere Systen.

In den Resktorgystemen erhdlt man das Hartfett mit folg-
enden Kenndatens:

I. Reaktorsystem Jodzahl betragt 120
Glyzeride der Linolgdure-
55 bis 57 Masse%
Glyzeride der Oleing8ure - 28 bis
30 Masse%
Glyzeride der gesdttigten SHuren - bis
15 Mag=ge%.
II. Regktorsystem Jodzahl betrigt 110 bisg 115
Glyzeride der Linols8ure - 45 bis
50 Masse%
Glyzeride der Oleins8ure = 35 Dbis
40 Masse% -
Glyzeride der gesdttigten S&uren - bis
15 Masse%
III. Reaktorsystem Jodzahl 100 bis 105; Schmelzpunkt -
20 bis 229
Glyzeride der Linosdure - 35 bis 40
Masse%
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Glyzeride der Oleinsiure - 45 bis
50 Masse%

Glyzeride der gesidttigten Sauren bis
15 Masse%.

IV. Reaktorgystem Jodzahl 95 bis 100, Schmelzpunkt
24-26°C '
Glyzeride der Linolsdure - 30 Masse%
Glyzeride der Olginsdure - 55 Masse%
Glyzeride der gesdttigten Sduren - bis
15 Masse%.

Bei Erreichung der genannten Kenndaten der Hydrogeni-
sate beginnt man, das Ol in einer Menge von €00 g/h der Re-
aktionszone des ersten Regktorsystems kontinuierlich zuzufiih-
ren, und man verbindet die Reaktorsysteme mittels einer Rohr-
leitung. &us dem ersten Resktorsystem wird das Hydrogenisat
in das zweite System, aus dem zweiten in das dritte und aus
dem dritten in dag vierte System abgeleitet, am dessen Aus-
tritt man die gleiche Menge (600 ml/h) des Hartfetts er-
h#lt, das keine Katalysatorteilchen aufweist.

Die Leistung der Anlage bhetrdgt 9,6 kg 0L je Liter des
Reaktionsvolumens pro Tag bel einem Verhdltnis Ql: aktives
Metall = 200000:1.

Wshrend der ganzen Zeit des kontinuierlichen Betriebes
fehlt dag Forttragen des Katalysators mit den Reaktionspro-
dukten, es gsind praktisch keine Verluste an Katalysator und
an Fetten zu verzeichnen. .

Das hergestellte Hartfett weist folgende physikal isch-
chemische Kenndaten auf: Schmelzpunkt - 24 bis 26°C, Jodzahl
95 bis 100, Hirte bei 15°C betrigt 60 bis 160 g/cm, Sdure-
zanl - 0,25 bis 0,27 mg KOH.

Der Gehalt an Glyzeriden der Fettsduren ist wie folgh:
an Linolsidure - ca. 30 Masse%, an Oleinsdure - bis 55 lMasse®%,
an gesdttigten Sduren - bis 15 Masse%.

Das Hartfett bedarf keiner zusitzlichen Raffination.

Beispiel 4

Die Hydrierung eines Gemisches aus 80% des Sonnen-
blumendéls und aus 20% des Rindertalgs erfolgt in drei hin-
tereinander gekoppelten Reaktorsystemen, bei denen das Volu-
men der Reaktionszonen 0,51 bewdgt, bel einer Temperatur von
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130 bis lSOOC und einem normalé brdék des Wasserstoffs un-
ter Verwendung eines 2% gen Palladium-Katalysators auf Ak~
tivkohle.

Die Zusammensgetzung und die Kenndaten des Sonnenblumen-
$lg sind denen des in Beispiel 2 angegebenen Ols dhnlich.

Den Angaben der Gas-Fliissigkeit-Chromatografie zufolge
weist der Rindertalg folgende Zusammensetzung auf:

Glyzeride der Linolsdure - 3 MasseX

Glyzeride der Oleinsdure - 44 Magsek

Glyzeride der gesittigten S&uren - 53 Masse%.

Jodzahl des Fettes betrigh 42, Schmelzpunkt betrdgi 45°C.

Die Zubereitung des 2%gen Palladium~Katalysators auf Ak-
tivkohle erfolgt bei einem Verhdltnis der Komponenten, die
dem Verhiltnis bei der Zubereitung des 2%gen Palladium-Kata-
lysators auf aktivem Aluminiumoxid entspricht, das in Bei-
gpiel 1 angefiihrt -ist, men nimmt lediglich ensgtelle des Alu-
miniumexids 100 g Aktivkohle mit einem Dispersitdtsgrad von
200 bis 550 pum.

In jedes der Reaktorsysteme werden je 10 g Katalysator
und das Ol in einer Menge von 0,8 1 aufgegeben. Im weiteren
beginnt man, dem unteren Teil jeder Reaktiongzone jedes Re-
aktorsystems Wasserstoff in einer Menge von 25 1/h zuzufiih-
ren, und man schaltet eine Mischvorrichtung ein, die die Zirku-
lation des Stromes des Reaktionsgemisches gewdhrleistet.

Bei Erreichung einer Geschwindigkeit des Reaktlonsge-
migches im zirkulierenden Strom gleich 5 m/s wird das Hydro-
genisat mit einem autonomen Strom abgeleitet, der zum zirku-
lierenden Strom unter einem Winkel von 100 Grad gerichtetd
igt.

Der nichtreagierte UberschuB am Wasserstoff wird in ein
Reinigungssystem abgeleitet.

Innerhalb von 2 Stunden im ersten Reaktorsystem, innerhalb
von 3 Stunden im zweiten System und innerhalb von 4 Stunden
im dritten Reaktorsystem erfolgt die Prozeffihrung unter dis—
kontinuierlichen Bodingungen ohne Uberlauf des Hydrogenisats
aus einem System in das andere Jygsten.

In den Reaktorsystemen erhdlt man dasgs Hydrogenisat mit
folgenden Kenndgten:
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I. Reaktorsystem Jedzahl bétrégt 90 bisl95; Schmelzpunkt
vetrdgt 25 bis 28°C

Glyzeride der Linols8ure - 30 bis 35

- g - -

Masse%

5 Glyzeride der Oleinsiure - 40 bis 45 Mas-
se%
Glyzeride der gesitiigten Sauren - bils
25 Masse% o

II. Reaktorgystem Jodzahl 95 bis &80, Schmel zpunkt von 29

10 pis 31°C
Glyzeride der Linogdure - 15 bis 20 Mas-
se% : .
Glyzeride der Oleinsdure - 55 bis 60 Mas-
se%

15 Glyzeride der gesdttigten S8uren-~ bis
25 Masse%

ITI. Reaktorsystem Jodzahl betrigt 65, Schmelzpunkt betrégt
von 35 bis 37°C |
Glyzeride der Linogliure - bis 5 Masse%
20 Glyzeride der Oleinssure - bis 65 Magse%
Glyzeride der gegdttigten Sauren - bis
30 Magse%.

Bei Erreichung der genannten Kenndaten des Hydrogenisats
beginnt man, dags OL-Fett-Gemisch in einer Menge von 600 g/h

25 der Reaktiongzone des ersten Reaktorgystems kontinuierlich
zuzufiihren, indem die Reaktorsysteme mittels einer Rohrlei-
tung verbunden werden. Aus dem ersten Reaktorsystem wird das
Hydrogenisat in das zweite System und aus dem zweiten in das
dritte System abgeleitet, am dessen Augtritt man die gleiche

30 Menge (600 g/h) deg Hartfettes erhdlt, das keinen Katalysa-

' tor aufweigt.

Die Leistung der Anlage betrdgt 9,6 kg Fett Jje Liter des
Reaktiongvolumens pro Tag bei einem Verhilitnis 01 : aktives lMe-
tall = 500:1.

35 Wahrend der ganzen Zeit des kontinuierlichen Betriebes
fehlt das-Forttragen des Katalysators mit den Reaktionspro-
dukten, es sind praktisch keine Verluste an Katalysator und
an Petten pragktisch zu verzeichnen.

Das hergestellte Hartfett weist folgende physikalisch-
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chemisgche Kenndaten auf. Schmelzpunkt 55 bls 5 C, Jodzahl
60 bis 65, Harte beil 15 % - 550 bis 600 g/cm, S&urezashl 0,35
big 0,4 mg KOH.
Der Gehalt an Glyzeriden der Fettsiuren ist wie folgt:
5 an Linolsiure - 5 Masse%, Oleingiure - big 65 Masse%, an ge-
gittigten Sduren - bis 55 Masse%.
Dag Hartfett bedarf keiner zusdtzlichen Raffination.
Gewerbliche Anwendbarkeit
Die angemeldete Erfindung wird in der Lebengmittelin-
10 dustrie bei der Herstellung von Margarinen, konditorel- und
kulinarischen Fetten sowie in der Seifensiederei Anwendung
finden.
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, PATENT ANSPRUCHE

1. Verfahren zur kontinuierlichen Hydrierung von Pflanzen-
dlen und Fetten durch Kontaktumsetzung von 0L beziehungswelse
Fett mit Wasserstoff in Gegenwert eines feindlspersen Palla-
dium~Katalysators und durch anschlieBende Ableitung des an-
fallenden Hydrogenisats, dadurch ge kennze lchnet,
daB man einen Katalysator mit Teilchengrdfe von 50.bls 350 um
verwendet und aus einem Teil des Reasktionsgemisches, das die-
gen Katalysator enth#lt, einen Strom ausbildet, den man der
Zirkulation zuleitet, bei Erreichung einer Geschwindigkeit
des genannten Stromes gleich 2 bis € m/s man daraus das Hydro-
genisat mit einem autonomen Strom ableitet, der unfer einem
Winkel von 90 bis 180 Grad zum zirkulierenden Strom des Reak-
tionsgemisches gerichtet ist. )

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge k e n.n z e ic¢ hb-
n e t, daB man einen Palladium-Katalysator verwendet, der fol-
gende Zusammensetzung in Masse% aufweist: i

Palladium 5.1070 -2
Bor 1070 - 107
Aluminiumoxid das librige.
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