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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur gleichzeitigen Herstellung von Fettséurenitrilen und Glycerin aus Glyceriden, bei dem
das Glycerid in einem Reaktionsgefad Lei einer Temperatur von 220 bis 300°C mit Ammoniak in
einer Menge von mindestens 200 Liter pro Kilogramm Glycerid pro Stunde in Gegenwart von fir
diese Umsetzung ausgewdhiten Katalysatoren umgesetzt unc das bei der Glyceridumsetzung
gebildete Produktgemisch aus dem Reaktionsgefal susgetragen wird, bis in dem ausgetragenen
Produktgemisch, das im wesentlichen aus Wacsar, Glycerin und Fettsaure und Fettsdureamid
enthaltendem Fettsdurenitril besteht, praktisch kein Glycerin mehr enthalten ist, und bei dem
anschlieflend das Fettséure und Fettsaureamid enthaltende Fettsdurenitril in das Reaktionsgefaf}
zurtickgebracht und in Gegenwart des obengenannten Katalysators bei einer Temperatur von 240
bis 320°C mit Amrnoniak in einer Menge von 5 bis 150 Liter ;o Kilogramm im Reaktiongsgefafd
insgesamnt vorliegendem Fettsdure und Fettsdureamid enthaltendem Fettsdurenitril pro Stunde
weiter umgesetzt wird, bis die gesamte Fettsdaure und das gesamte Fettsaurzamid in Fettsdurenitril
umgewandelt wird, dadurch gekennzeichnet, dal} das ausgetragene Fettsdure und Fettsdureamid
enthaitende Fettsdurenitril anstelle der Riickflihrung nach der Glyceridumsetzung wahrend der
Glyceridumsetzung in die Reat tion zurtickgeflhrt wird, wobei die oben angegebene Temperatur
von 240 bis 320°C und die oben angegebene Ammoniak-Menge von 5 bis 150 Liter dann eingestellt
werden, sobald die Glyceridumsetzung praktisch beendet ist.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf3 das Rickfiihren von Fettsaure und
Fettsdureamid enthaltendem Fettsdurenitril kontinuierlich durchgeflihrt wird, indem die wahrend
der Glyceridumsetzung in der Zeiteinheit ausgetragene Menge im wesentlichen in der gleichen
Zeiteinheit und im wesentlichen in der gleichen Menge in die Reaktion zuriickgehracht wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, bei dem das Produktgemisch aus dem ReaktionsgefaR Giber eine
mit einer Kondensationseinrichtung verbundenen Leitung ausgetragen wird und bei dem die in der
Kondensationseinrichtung kondensierten Produktkomponenten Glycerin und Fettséure und
Fettsdureamid enthaltendes Fettsaurenitril in einer beheizten Vorlage in eine untere Glycerin-Phase
und in eine obere, Fettsdure und Fettsdureamid enthaltende Fettsdurenitril-Phase abgeschieden
werden, dadurch gekennzeichnet, dal die Verbindungsleitung vom Reaktionsgefal zur
Kondensationseinrichtung wahrend der Glyceridumsetzung im wesentlichen auf die Temperatur
erhitzt wird, bei der die Glyceridumsetzung durchgefihrt wird, und daf® das in der Vorlage
abgeschiedene Fettsdure und Fettsdureamid enthaltende Fettsaurenitril wahrend der
Glyceridumsetzuny in die Reaktion zurlickgeflinrt wird.

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daf} die Vorlage wahrend der
Glyceridumsetzung auf eine Temperatur von 140 bis 175°C erhitzt wird.

5. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die
Glyceridumsetzung bei einer Temperatur von 230 bis 270°C durchgefihrt wird, und daf3 nach
Beendigung der Glyceridumsetzung eine Temperatur von 260 bis 300°C und eine Ammoniak-Menge
von 15 bis 100 Liter eingestellt und 3ehalten wird.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifftein Verfahren zur gleichzeitigen Herstellung von Fettsédurenitrilen und Glycerin aus Glyceriden, bei dem das
Glycerid in einem ReaktionsgefaR bei einer Temperatur von 220 bis 300°C mit Ammoniak in einer Menge von mindestens

200 Liter pre Kilon¢.amm Glycerid pro Stunde in Gegenwart von fir diese Umsetzung ausgewahlten Katalysatoren umgesetzt
und das bei der Glyceridumsetzung (oder Hauptreaktion) gebildete Produktgemisch aus dem Reaktionsgefafl ausgetragenwird,
bis in dem ausgetragenen Produktgemisch, das im wesentlichen aus Wasser, Glycerin und Fettsiure und Fettsaureamid
enthaltendem F ttsdurenitril besteht, praktisch kein Glycerin mehr enthalten ist (Ende der Glyceridumsetzung oder der
Hauptreakuon), und bei dem anschlieBend (das heif3t nach Beendigung der Glyceridumsetzung oder Glycerinaustragung) das
Fettsdure und Fettsdaureamid enthaltende Fettsdurenitiil in das ReaktionsgefaB zuriickgebracht und in Gegenwart des
obengenannten Katalysators bei einer Temperatur von 240 bis 320°C mit Ammoniak in einer Menyge von 6 bis 150 Liter pro
Kilogram:n im ReaktionsgefaR insgesamt vorliegendem Fettsdure und Fettsdureamid enthaitendem Fettsaurenitril pro Stunde
weiter umgesetzt wird (Nachreaktion), bis die gesamte Fettsédnre und das gesamte Fettsdureamid in Fettsiiurenitril umgewandelt
sind (Ende der Nachreaktion).
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Charakteristik dar bekannten technischen Lésungen

Einsolches Verfahrenist aus der US-Patentschrift 4234509 (a’e der europiischen Patentschrift 0000916 dquivalentist) bekannt.
Dabei wird das ausgetrageno, Fettsdure und Fottsdureamid enthaltende Fettsdurenitril nach Beendigung der Glyceriri-
Ammoniak-Reaktion (nach dem Ende der Hauptreaktion) in das Reaktionsgefa gegeben, in dem dann unter den angegebenen
Bedingungen in einer als Nachreaktion bezeichneten Umsetziing die Umwandlung der gesamten vorliegenden Fettsdure und
des gesamten vorliegenden Fettséureamids in Fettsdurenitril ablduft (vgl, US-Patentschrift 4234509, insbesondere Spalte 7, ab
Zeile 54, und Anspruch 8). Bei diesem Verfahren wird also in einer 1. Stufe das eingesetzte Glycerid so lange mit Ammoniak
umgesetat, bis praktisch das gesamte zu erwartende Glycerin ausgetragen ist und darauf diese Umsetzung abgebrochen. Nun
erstwird das bis zu diesem Zeitpunktin einer gegebenenfails auf 60 bis 120°C beheizten Vorlage als 2. Phase (neben der Glycerin-
Phase) angesammaoite Fettsaurenitri! mit einem mehr oder weniger groRen Gehalt an Fettsdure und Fettsdureamid (die beide
unerwiinscht und deshalb in Fettsaurenitril umzuwandeln sind) in das ReaktionsgefaR gegeben (zu dem dort noch befindlichen
Produkt ‘est, derim wesentlichen ebenfalls aus Fettséure und Feitsdureamid enthaltendem Fettsaurenitril besteht) und der Inhalt
des ReaktionsgfiiRes, dasist das gesamte (verunreinigte) Roh-Fettsdurenitril, in Gegenwart des obengenannten Katalysators bei
einer Ternperatur von 240 bis 320°C mit Ammoniak in einer Menge von 5 bis 1501 pro kg Roh-Fettsaurenitril pro Stunde
umgesetzt, bis Fettsiura und Fettsdureamid in Fettsdurenitr 1 umgewandelt sind {bei dieser Umsetzung wird praktisch nur noch
Reaktionswa;ser und der liberschissige Ammoniak aus dem Reaktionsgefa ausgetragen). .

Es hat sich herausyesieili, dufd das in der US-Patentschriit 4234 509 beschriebene Verfehren zur Herstellung von Fettsaurenitrit
und Glycerin aus Glyceriden einige Nachtaile aufweist. So muR durch den zeitlich von der Hauptreaktion getrennten Beginn der
Nachreaktion eine relativ lange Chargenzeit in Kauf genommen werden.

Besonders die Qualitat des Glycerins 13t zu wiinschen (ibrig. Es enthélt nicht nur eine betriichtliche Menge an Wasser, es ist
auch oft mit Fettséure, Fettsdureamid und Fettsaurenitril verunreinigt. Alle Beispiele der US-PS 42734509 (auch das Beispiel 16,
in dem das eingangs geschilderte bekannte Verfahren naher erlautert ist) zeigen, dafd zur Aufarbe.wng des in der Vorlage
angesammeiten Glycerins und Roh-Fettsaurenitrils eine umfangreiche Wasserwische erford«.iich ist. Es ist insbesondere
erforderlich, das Roh-Fettnitril vor dem Einbringen in das Reaktionsgefaf nach dem Ende ¢.er Hauptreaktion mit Wasser zu
waschen, weil es neben Fettsdure und Fettsaureamid auch noch Glycerin enthiilt, das vor dem genannten Einbringen entfernt
werden mulB3, weil es andernfalls im Fettsdurenitril verbleibt und weil es sich bei den relativ hohen Temperaturen der
Nachreaktion zumindest teilweise zersetzen wiirde {Farb- und Geruchsbildung).

In der US-PS 4234509 ist neben der oben geschilderten Verfahrensweise zur Herstellung von Fettsdurenitril und Glycerin aus
Glyceriden als weitere Variante eine solche beschrieben, bei der das ausgetragene Produktgemisch vor der Phasentrennung
einer Fraktionierung unterworfen wird und die debei von Fettsaurenitril und Glycerin abgetrennten Fettsdure und Fettsauroaraid
kontinuierlich in die Reaktion zuriickgefiihrt werden {vgl. US-Patentschrift, Kol. 7, ab Zeile 23, und Anspruch 7). Es hat sich
herausgestelli, dai3 diese 2. Verfahrensweise noch nachteiliger ist als die 1., zumal das erhaltene Fettsaurenitril auch noch
farblich und geruchtich nicht voll hefriedigt.

SchlieBlich werden fiir dig in Rede stehende Umsetzung in der DE-OS 3244752 bestimmte Diorganozinnsulfonate als
Katalysatoren empfohlen. Damit'wverden zwar bessere Ausbeuten an Glycerin und Fettsaurenitril erreicht, beziiglich der Reinhaeit
der beiden Produkte, inshesonduere beziiglich der Reinheit des Glycerins, geften jedoch auch hier die oben erwihnten Nachteile.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung eines einfachen und wirtschaftlichen Verfahrens, mit dem die beiden Produkte
Fettsdurenitril und Glycerin gleichzeitig und direkt sowohl in hoher Ausbeute als auck in hoher Reinheit gewonnan werden
kénnen.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein einstufiges Verfahren zu entwickeln, nach dem es méglich ist, aus Glyceriden in
relativ kurzen Reaktionszeiten, neben Fettsiurenitril auch das Glycerin in hoher Ausbeute und Reinheit zu gewinnen.

Die Aufgabe wird erfindungsgemaf dadurch gelost, daR das ausgetragene Fettsiure und Fettsdureamid enthaltende
Fettsdurenitril anstelle der Rickfiihrung nach der Glyceridumsetzung wéhrend der Glyceridumsetzung in die Reaktion
zuriickgefiihrt wird, wobei die oben angegebene Temperatur von 240 bis 320°C und die oben angegebene Ammoniak-Menge
von 5 bis 1501 {das sind die Bedingungen der Nachreaktion) dann eingestelit warden, sobald die Glyceridumsetzung praktisch
beendst ist,

Beim erfindungsgeméRen Verfahren wird also Fettsaure und Fettsdureamid enthaltencles Fettsaurenitril {auch Roh-
Fettsdurenitril genannt) wahrend der Glyceridumsetzung in di- Reaktion zuriickgebracht. Im Gegensalz dazu wird beim Stand
der Technik as Roh-Fettsaurenitril érst nach dem Ende der Gly.uridumsetzung weiterbehandsit, oder es wird nicht Roh-
Fettsdurenitril, sondern nur die daraus durch Fraktionierung abgetrennte Fettséiure und das abgetrennie Fettsaureamid in die
Reaktion zuriickgefiihrt.

Es war iiberraschend, daB mit der erfindungsgemaRen Verfahrensweise gin deiart positiver Effekt erreicht wird, daf die oben
angegebenen Nachteile der bekannten Verfahren praktisch ausgeschaltet werden. Ein wesentlicher Grund fiir den unerwartet
hohen Effekt diirfte darin liegen, daR durch die erfindungsgemaide Riickfiihrung des Roh-Fettsaurenitrils, insbesondere durch
die darin enthaltenen Fetisdurenitrile, ein sogenannter Schleppeffekt geschaffen wird, durch dea eine vindeutige, das heif3t
stetige und rasche Austragung des Glycerins erreicht wird.
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Das eriindungsgemaife Zuriickfiihren von Roh-Fettsdurenitril wird vorzugsweise kontinuierlich oder stufenwoise durch gefiihrt.
Das kontinuierliche ZurickiGthren wird varzugsweise so gestaltet, daB die wihrend der Glyceridumsetzung in der Zeiteinheit
ausgetragene Menge an Roh-Fettsaurenitril iry wesentlichen in der gleichen Zeiteinheit und im wesentlichen in der gleichen
Menge zuiiickgebracht wird. Das stefenweise Zuriickfihren wird vorzugsweise so gestaltet, da in festgelegten Zeitintervallen
jeweils eine bestimmite Menge an Foh-Fettsaurenitril zuriickgebracht wird. Von den beiden Varianter ist das kontinuierliche
Zuriickfinren bevorzugt. Das Zuriickbringen von Roh-Fettséaurenitril wird in der Regel nicht unmittelbar nzch cem Beginn des
Austragens aufgenommen werden, da es von derr. glsichzeitig damit ausqetragenen Glycerin und Wasse - klarerweise eist
abeutrennen ist. Nach einer bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemafier Verfahrens wird, ebenso wie beim
bekannten Verfahren, das bei der Glyceridumsetzung gebildete Produktgemisch dber eine Kondensationseinrishtung in eine
beheizte Vor'age ausgetragen. Das erfindungsgemif bevorzugte Verfahren, bei dem das Produktgemisch aus dem
ReaktionsgefaR iiber eine mit einer Kondensationseinrichtung verhundenen Leitung ausgetragen wird und bei dem die in der
Kondensationseinrichtung kondensierten Produktkomponenten Glycerin und Fettsdure und Fettsdureamid enthaltendes
Fettsdurenitril in einer beheizten Vorlage in eine untere Glycerin-Phase und in eine obere, Fettsdure und Fettsaureamid
enthaitende Fettsaurenitril-Phase (Roh-Fettsaurenitril) abgeschiedsn werden, ist dadurch gekennzeichnet, daR die
Verbindungsleitung vom ReaktionsgefaR zur Kondensationseinrichtung wihrend der Glyceridumsetzung im w.sentlichen auf
die Temperatur erhitzt wird, die der Reaktionstemperatur entspricht, und daR das in der Vorlage abgeschiedene Fettsaure und
Fettsdureamid enthaltende Fettsaurenitril viathrend der Glyceridumsetzung in die Reaktion zuriickgefiihit wird. Auch bei dieser
Ausfihrungsform des erfindungsgemifen Verfahrens wird das Zurlickbringen von Roh-Fettsiurenitril vorzugsweise
kontinuierlich ader stufenweise durchgefiihrt, wobei das kontinuierliche Zuriickbringen bevorzugt ist. Dias wird in einfachar
Weise dadurch erreicht, da Roh-Fettsiurenitril aus der Voilage kontinuierlich in das ReaktionsgefaR zurickflieRt iiber eine
Leitung, die den Kopf der Vorlage mit dem Kopf des ReaktionsgefiBes verbindet. Das ZuitickflieRen wird erst nach Auffillung
der Vorlage mit Glycerin als untere Phase und R,h-Fettsdurenitril als obere Phase beginnen. Das dadurch entstehende, mehr
oder weniger kurze Zeitintervall zwischen dem Beg'nn des Austragens und dem Beginn des Riickfiihrens von Roh-Fettsaurenitril
istim Vergleich zur gesamten Reaktionszeit der Glyceridumsetzung vernachlissigbar. Das Zuriickfiihren von Koh-Fettsaurenitril
in die Reaktion wird zweckméBigerweise spitestens dann aufgenommen, wenn hereits bis zu 20 Gew.-%, vorzugsweise bis zu
15Gew.-%, von dem insgesamt zu erwartenden Glyzerin/Roh-Fettsaurenitril-Gemisch ausgetragen sind. Es wird auch nicht das
gesamte ausgetragene Roh-Fettsdurenitril zuriickgefiihrt, weil je nach GréRe der Vorlage zwangsl3ufig ein Rest an Roh-
Fettsaurenitril zuriickbleibt. Dieser Restistim Vergleich zum gesamten Roh-Fettsiurenitril sehr gering. Beider beschriebenen An
des Zuriickfiihrens von Roh-Fettsaurenitril in die Glyceridumsetzung wird also die wiihrend der Umsetzung in der Zeiteinheit
ausgetragenc Menge an Roh-Fettsaurenitril im wesentlichen in der gleichen Zeiteinheit und im wesentlichen in der gleichen
Menge zurtickgebracht.

Neben dem Zuriickfiihren von Roh-Fettséurenitril in die Glyceridumsetzung wird erfindungsgemaR diz Leitung, durch die das
Produktgemisch in die Kondensationseinrichtung gelangt, erhitzt, und zwar auf jene Temperatur, die im wesentlichen gleich der
Reaktionstemperatur wahrend der Glyceridumsetzung ist. Es wird im wesentlichen das gesamte Leitungsstiick zwischen dem
Kopf des ReaktionsgefiRes und der Kondensationseinrichtung auf der in Rede stehenden Temperatur gehalten. Das Erhitzen
erfolgt zweckmaéBigerweise mit Hiife einer elektrischen Heizung, zum Beispiel mit einem elektrischen Heizmantel, der um die
Leitung gelegt ist, oder mit Hilfe einer Heizfltissigkeit, die in dem Doppelmantel, mit dem die Leitung versehen ist, z rkulicrt. Die
Kondensationseinrichtung, die beispielsweise aus einem Kiihler besteht, in dessen unteren Teil die Verbindungsleitung vom
Reaktionsgefdl einmiindet, ist so gesteuert, daf die genannten Komponenten Glycerin und Roh-Fettsaurenitril im wesentiichen
vollstandig kondensieren, wihrend das Reaktionswasser und der Uberschiissige Ammoniz!: g..sférmig austreten.
ErfindungsgemiR ist es bevorzugt, die Vortage und damit ihren Inhalt, das is* die Glycerin-Fhase und die ohnitril-Phase, auf
eine Temperatur von 60 bis 200°C, vorzugsweise 140 bis 175°C, zu erhitzen und bei dieser Temperatur zu halten, bis die
Glyceridumsetzung (die Hauptreaktion) praktisch beendet ist. Die Vorlage kann auch noch wihrend der Nachreaktion bei der
erfindungsgem?3 einzustellenden Temperatur gehalten werden. Das Erhitzen der Vorlage erfolgt zweckmiRigerweise mit Hilfe
einer elektrischen Heizung, zum Beispiel mit einem elektrischen Heizmantel, der um die Vorlage gelegt ist, oder mit Hilfe einer
Heizflissigkeit, die in dem Doppelmantel, mit dem die Vorlage versehen ist, zirkuliert, Mit dem erfindungsgemafen Erhitzen der
Vorlage wird erreicht, daR die beiden Phasen praktisch frei sind von Wasser und Ammoniak, und daR sie dariiber hinaus
voneinander volistandig getrennt sind, das bedeutet, die Glycerin-Phase enthilt praktisch kein Rohnitrit und die Rohnitril-Phase
enthait praktisch kein Glycerin. Daraus resultiert, daR das aus der Vorlage als untere Phase abgenommene Glycerin bereits ein
hochwertiges Glycerin ist. Der durch das erfindungsgemife Erhitzen der Vorlage erreichte Effekt kann noch erhoht werden,
wenn die Glycerin-Phase leicht geriihrt wird.

Bei der bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemaRen Verfahrens wird demnach im einzelnen vorzugsweise so
vorgegangen, dal man die Verbindungsleitung zwischen ReaktionsgefaR und Kondensationseinrichtung und die Vorlage auf
die erfindungsgemaB einzustellenden Temperat iren erhitat, das mit Beginn der Glyceridumsetzung aus der
Kondensationseinrichtung in die Vorlage gelangende, praktisch wasser- und ammoniakfreie Produktgemisch in eine untere
Glycerin-Phase und in eine obere Roh-Fettsaurenitril-Phase abscheiden 1aft und nach Auffillung der Vorlage jene Menge an
Roh-Fettsaurenitril Gber die Leitung von der Vorlage zum ReaktionsgefaR einfach zuriickflieRen 1aRt, die mit dem Roh-
Fetts&uranitril/Glycerin-Gemisch kontinuierlich in die Vorlage getangt ist. Nach dem Ende der Hauptreaktion wird der Inhalt des
ReaktionsgefaRes (das ist das gesamte Roh-Fettsdurenitril) unter den Bedingungen der Nachreaktion behandelt. Bei dieser
Verfahrensweise wird das angestrebte Glycerin als unter Phase aus der Vorlage und das angestrebte Fettsiurenitril aus dem
Reaktionsgefal nach Beendigung der Nachreaktion abgezogen. Das Ablassen des Glycerins aus der Vorlage kann kontinuierlich
erfolgen, und zwar im wesentlich in der Menge, in der es in die Vorlage gelangt und sich dort als untere Phase absetzt,

Mit dem erfindungsgemaRen Verfahren wird gleichzeitig und direkt ein besonders reines Glycerin und ein besonders reines
Fettsdurenitril in hoher Ausbeute erhalten. Die beiden Produkte brauchen deshalb keinen umsténdlichen und zeitraubenden
Reinigungsoperationen, wie Entgasung und Wasserwische, unterworfen werden. Das erhaltene Glycerin stellt praktisch ein
hochwertiges Glycerin dar. Das gleichzeitig erhaitene Fettsdurenitril cnthilt zwar noch den eingesetzten Katalysator, es ist
jedach praktisch frei von den besonders unerwiinschten Verunreinigungen Fettsaure und Fettsdureamid. Der Katalysator kann
leicht, beispielsweise destillativ, entfernt werden. Beim erfindungsgemaBen Verfahren wird ferner die Glycerid-Umsetzung in
einer kiirzeren Zeit erreicht als bei den bekannten Verfahrensvarianten. Dies resultiert offensichtlich aus der neuen
Ruckfiihrtechnik. Die Gesamtreaktionszeit wird auch noch dadurch verkiirzt, daf kein Zeitverlust zwischen Hauptreaktion und
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Nachreaktion vorkommt. Das erfindungsgeméfe Varfahren waist also eine kiirzere Chargenzeit auf als die bekannten
Verfahrensvarianten. Es istim Vergleich zu digsen noch einfacher und fihrt in besonders wirtschaftlicher Weise zu reinen
Produkten in hoher Ausbeute.

Beziiglich der an sich bekannten Mai’nahmen des erfindungsgemaBen Verfahrens wird auf die eingangs genannten
Druckschriften US-Patentschrift 4234509 und EP-Patentschrift 0000916 hingewiesen, in denen dicse Mafinahmen und erenso
die in Betracht kommenden Glyceride (die Ausgangsstoffe) ausfihrlich haschrieben sind.

Auch beim erfindungsgemaBen Verfahren sind die Ausgangsstoffe Mono-, Di- oder Triglyceride der nachstehenden Formeln

CH,-0-CO-R, GH-0-CO-Ry GH-0-CO-R
GH-OH GH-0-CO-R, CH-0-CO-R,
CH,-OH CH,-OH, CH,-0-CO-R;

(eingeschlossen Strukturisomere) oder Mischungen davon, die zu Nitrilen der Formeln R,~CN, Ro-CN und Ry-CN finren. ir
diesen Formeln kénnen Ry und R, oder Ry, Rz und Ry gleich sein oder verschieden sein im Falle von G- und Triglyceriden. Die
Reste Ry, R, und R; sind ausgewahlt aus den folgenden Gruppen:

a) Alkylradikale, die verzweigt sein konnen, aber vorzugsweise geradkettig sind. mit 3 bis .3, vorzugsweise 7 bis 23C-Atomen;
b) olefinisch ungeséttigte aliphatische Kohlenwes serstoffreste, die verzweigt sein konner, aber vorzugsweise geradkettig sind,
mit3 bis 23, vorzugsweise 11 bis 21 und insbesonde e 15 bis 21 C-Atomen und mit 1 bis 6, vorzugsweise 1 bis 3 Doppelbindungen,
die konjugiert oder isoliert sein konnen; und

¢) monohydroxy-substituierte Reste des Typs a)und b),

vorzugsweise die ungeséttigten Kohlenwasserstoffreste, die 1 bis 3 Doppelbindungen besitzen, insbesondere den kes der
Ricinolsaure.

Die Acylradikale R'-CO-, R%-CO-und R3.-CO-sclcher Glyceride, die als Ausgangsinaterialien fir das Verfahren der vorliegenden
Erfindung geeignet sind, leiten sich abvon den folgenden Gruppen aliphatischer Carborsduren (Fettséuren):

a) Alkansiuren und deren alkylverzweigte, vorzugsweise methylverzweigte Derivate, mit 4 bis 24 Kohlenstoffatomen, wie zum
Beispiel Bu'tersaure, Valeriansaure, Capronsauie, Heptansaure, Caprylséure, Pelargonséure, Caprinsdure, Undecansaure,
Laurinséure, Tridecansaure, Myristinséaure, Pentadecansiure, Palmitinsaure, Margarinesaure, Stearinsaure, Nonadecansaure, .
Arachinsiure, Behenséaure, Lignocerinsaure, 2-Methylbutanséure, Isobuttersaure, Isovalerianséure, Pivalinséure,
jsocapronsaure, 2-Ethylcapronsaure, die stellungsisomeren Methylcaprinsauren, Methyllaurinsduren und Methyistearinsaduren,
12-Hexylstearinsaure, |sostearinsaure oder 3,3-Dimethylstearinséure;

b) Alkensiuren, Atkadiensauren, Alkatrienséuren, Alkatetraensduren, Alkapentaenséuren und Aikahexaensauten und deren
alkylverzweigte, vorzugsweise methylve -z vigte Deri. atg, mt4 bis 24 C-Atomen, wie zum Beispiel Crotonsaure, Isocrotonsaure,
Caproleinsiure, Linderinsaure, Lauroteinséure, Myristoleinsaure; Palmitoleinsiure, Petrolselinsiura, Otsaure, Elaidinsaure,
Erucasaure, Brassidinsiure, 2,4-Oecacien. Jure, Linoleinsaure, 11,14-Eicosadiensaure, Hiragonsaure, Eleostearinsiure,
Linolensiure, Pseudoeleostearinséure, Arachidinsaure, 4,8,12,15,18,21-Tetracosahexaensaure oder trans-2-Methyl-2-
butensaure;

¢} Monohydroxyalkansduren mit4 bis 24 C-Atomen, vorzugsweise 12 bis 24C-Atomen, vorzugsweise unverzweigt, wie zum
Beispiel Hydroxybutterséure, Hydroxyvaleriansaure, Hydroxycapronsdure, 2-Hydroxydodecansaure,
2-Hydroxytetradecansaure, 15-Hydroxypentadecanséure, 16-Hydroxyhexadecanséure oder 18-Hydroxyoctadecansaure; und
d) Monohydroxyalkensiuren mit4 bis 24, vorzugsweise mit 12 bis 22 und insbesondere mit 16 bis 22C-Atomen (vorzusweise
unverzweigt) und mit 1 bis 6, vorzugsweise mit 1 bis 3 und insbesondere mit einer ethylenischen Doppelbindung, wie zum
Beispiel Ricinoleinsaure oder Ricinelaidinséure.

Bevorzugte Ausgangsstoffe fiir das arfindungsgemaBe Verfahren sind vor allem die natiirlichen (pfianzlichen) oder tierischen
Fette und Ole, die Gemische aus iiberwiegend Triglyceriden und kleinen Anteilen aus Diglyceriden und/oder Monoglyceriden
darstellen, wobei auch diese Glyceride meist wiederum Gemische darstellen und verschiedenartige Fettsaurereste im
obengenannten Bereich, insbesondere solche mit 8 und mehr C-Atomen, enthalten. Beispielsweise seien genannt pflanzliche
Fette und Ole, wie Olivendl, Kokosfett, Palmkernfett, Babussud!, Palmdl, ErdnuRél, Riibol, Ricinusal, Sesamol, Cottor:6l,
Sonnenblumend!, Sojadt, Hanfél, Mohndl, Avocadodl, Baumwollsaaté!, Weizenkeimél, Maiskaimol, Kiirbiskernol,
Traubenkerndl, Kakaobutter oder auch Pflanzentalge, ferner tierischer Fette und Ole, wie Rindertalg, Schweinefett, Knochenfett,
Hammeltalg, Japantalg, Walol und andere Fischéle sowie Lebertran. Ebenso eingesetzt werden konnen einheitliche Tri-, Di-und
Monoglyceride oder Mischungen davon, sei es, daR diese aus natirlichen Fetten isoliert oder auf synthetischem Wege
gewonnen wurden. Hier seien beispielsweise genannt: Tributyrin, Tricapronin, Tricaprylin, Tricaprinin, Trilaurin, Trimyristin,
Tripalmitin, Tristearin, Triotein, Trielaidin, Trilinotiin, Trilinolenin, Monopalmitin, Monostearin, Monoolein, Monaocaprinin, .
Monolaurin, Monomyristin oder gemischte Glyceride, beispielsweise Palmitodistearin, Distearoolein, Dipalmitoolein und
Myristopalmitostearin.

Die erfindungsgemaR einzusetzenden Katalysatoren sind, ebenso wie beim bekannten Verfahren, ausgewihite spezielle
Katalysatoren, wie siein den eingangs genannten Druckschriften, US-Patentschriften 4234509 und DE 3244752A1, beschrieben A
sind. Es handelt sich um Katalysatoren ausgewdhlt aus der Gruppe bustehend aus a) Metallsalzen von Carbonséuren oder
Sulfonsiduren, wobei in dem Metallsalz das Metallkation Antimon, Blei, Cadmium, Chrom, Eisen, Kobalt, Mangan, Nickel, Titan,
Zink, Zinn oder Zirkon ist, vorzugsweise Blei, Cadmium, Eisen, Kabalt oder Zink, und b) Diorganozinn {IV)-bis-sulfonaten der
Formel

Ry -
Nsn?t[(0502Re) 12
R

worin Ry, Rs und Rg, gleich oder verschieden, einen Alkylrest, Arylrest, alkylsubstituierten Arylrest, Aralkylrest oder einen
Cycloalkylrest bedeuten.
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Das Carbonsaure- oder Sulfonsaure-Anion cler genannten Meiallsalze stammt aus einer der folgenden Gruppen: (1) gesattigte
aliphatische Mono- oder Polycarbonsiuren, sorzugsweise die Monocarbonsauren, mit4 bis 24, vorzugsweise 8 bis 24 C-Atomen,
die verzweigt sein kdnnen, aber vorzugsweise geradkettig sind; (2) olefisch ungesattigte aliphatische Mono- oder
Polycarbonséuren, vorzugsweise die Monocarbonsauren, mit 1 bis 6, vorzugsweise 1 bis 3, isolierten oder konjugierten
Doppelbindungen und mit 4 bis 24, vorzugsvieise 8 bis 24 C-Atomen, die verzweigt sein kdnnen, aber vorzugsweise geradkettig
sind; (3) mono-, di- oder trialkylierte, vorzugsweise mono- oder dialkylierte, Benzol- oder Naphthalinmono- oder
-polycarbonsiuren, vorzugsweise die Monocarbonséduren, mit Alkylresten mit 1 bis 24, varzugsweise 1 bis 12C-Atomen, wobei
diese Alkylreste verzweiqt sein konnen, aber vorzugsweise geradkettig sind; (4) Alkanimono- oder Alkandisulfonséuren,
vorzugsweise die Monuzulfonséuren, mit 4 bis 24, vorzugsweise 8 bis 24 C-Atomen, die verzweigt sein kdnnen, aber
vorzugsvreise geradkettig sind; (5) fluor-substituierte Atkanmonosulfonsduren, vorzugsweise perfluor-subestituierte, mit4 bis 24,
vorzugsweise 8 bis 24 C-Atom en, die verzweig t sein kénnen, aber vorzugsweise geradkettig sind; (6) monohy.. "xy-substituierte
Alkanmonosulfonsduren mit 4 bis 24, vorzugsweise 8 bis 24 C-Atomen, die verzweict sein kdnnen, aber vorzugswe!se geradkettig
sind; (7) mono-, di- oder trialkylierte, vorzugs seise mono- oder dialkylierte, Benzc .- oder Naphthalinmono- oder
-polysulfonsiuren, vorzugsweise die Monosulfonsduren, mit Alkylresten mit 1 bis 24, vo1zugsweise 1 bis 12C-Atomen, wobei
diese Alkylreste verzweigt sein kZanen, aber vorzugsweise geradkettig sind; und (8) (monocarboxy)alkyi- oder {dicarboxy)alkyi-
substituierte Benzol- odey Nannthalinmono- oder -polysulfonsauren, vorzugsweise die (monocarboxy)altkyl-substituierten
Monosulfonsauren, mit, .Ikylresten mit 1 bis 24, vorzugsweise 1 bis 12C-Atomen.

Rzziiglich der Diorganuzinnsulfonate der obengenannten Formel sind solche bevorzugt, in denen R, Rs und R; die nachstehend
angegebenen Bedeutungen haben: R, und R;, die vorzugsweise gleich sind, bedeuten geradkettige oder verzweigte Alkylreste
mit 1 bis 22, vorzugsweise 4 bis 18C-Atomen; Arylreste, vorzugsweise Phenyl- oder Naphthylreste, ¢ : mit 1 bis 3 geradkettigen
oder verzweigten Alkylresten mit jeweils 1 bis 22, vorzugsweise 1 bis 12C-Atomen, substituiert sein b nen, wobei die
monosubstituierten Arylreste bevorzugt sind; Aralkylreste, vorzugsweise den Benzylrest; oder Cyclc  .ylreste, vorzugsweise
t2n Cyclohexylrest. Ry, das von Ryund R verschieden oder mit einem oder beiden dieser Reste gleich sein kann, bedeutet einen
Alkylrest mit 4 bis 24, vorzugsweise 8 bis 24C-Atomen, der garadkettig oder verzweigt sein kann; einen Arylrest, vorzugsweise
den Phenyl- oder den Naphthylrest, der mit 1 bis 3, vorzugsweise mit einem geradkettigen oder verzweigten Alkylrest mit 1 bis
22, vorzugsweise 1 bis 12C-Atomen, substituiert sein kann; oder einen Aralkylrest, vorzugsweise den Benzylrest.

Im Falle von Metallsalzen von Carbonséuren oder Sulfonsduren als Katalysatoren sind solche besonders bevorzugt, bei denen
das Metaltkation Blei, Cadmium, Eisen, Kobalt oder Zink ist und das Anion ausgewahlt ist aus den oben angefiihrten Vertretern
(4), (6) und (7), wobei die Alkanmonosulfonsduren und die Alkylarylsulfonsaduren bevorzugt sind, so zum Beispie! die
n-Octansulfonsaure, n-Dodecylsulfonsaure, n-Octadecylsulfonsaure, Cys—Cyg-Alkansulfonsdure, Talgfettsaure,
Methytbenzol{Toluol}sulfonsaure, n-Hexylbenzolsulfonsdure, n-Dodecylbenzolsulfonsaure, n-Butylnaphthalinsulfonséure und
n-Dodecylnaphthalinsulfonsaure. Im Falle von Diorganozinnsulfonaten als Katalysatoren sind solche besondars bevorzugt, die
sich aus der obigen Formel ergeben, wenn Ry und Rs, die vorzugsweise gleich sind, einen Alkylrest mit 1 bis 22, vorzugsweise 4
bis 18C-Atomen, einen Phenylrest oder einen Naphthylrest bedeuten, und Rg ein Alkylrest mit 4 bis 24, vorzugsweise 8 bis
24C-Atomen, oder ein Arylrest ist, der aus einem unsubstituierten Phenylrest oder einem mit einem Alkylrest mit 1 bis 22,
vorzugsweise 1 bis 12C-Atome , substituierten Phenylrest besteht.

Die genannten Katalysatoren werden in einer Menge von 0,5 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 5Gew.-%, bezogen auf das
Glycerid, eingesetzt. Sie werden in der Regel als solche dem Glycerid zugegeben. Es kann auch das entsprechende Metalloxid
und die entsprechende Carbonsdure oder Sulfonsdure einzeln zugegeben werdern, wobei s.ch aann dies~r Katalysator wahrend
der Reaktion in situ bildet. Ebenso kdnnenim Falle des Organozinnkatalysators die Ausgangs-Organozinnverbindungen (Oxide,
Hydroxide, fettsaure Salze) und die freien Sulfonsduren zugegeben werden, wobei sich dann die Diorganozinn(iV)-bis-sulfonat-
Verbindungen ebenfalls in situ bilden.

Was die an sich bekannten MaBnahmen des erfindungsgemé&Ren Verfahrens betrifft, so betrdgt auch hier die Menge an
Ammoniak, die durch das im Reaktionsgefaf} erhitzte Glycerid hindruchgeleitet wird, mindestens 200 Liter pro Kilogramm
Glycerid pro Stunde, vorzugsweise mindestens 400 Liter pro Kilogramm Glycerid pro Stunde. Nach oben besteht keine kritische
Grenze beziglich des durchzuleitenden Ammoniakstromes, die mengenmafiye Obergrenze wird allenfalls durch wirtschaftliche
Uberlegungen bestimmt und liegt aus diesen Griinden bei etwa 1000 Liter, vorzugsweise bei etwa 800 Liter Ammoniak pro
Kilogramm Glycerid pro Stunde. Den: Ammoniak, dessen Menge also im allgemeinen bei 200 bis 1000 Liter, vorzugsweise 400
bis 800 Liter pro Kilogramm Glycerid pro Stunde liegt, kann mit Vorteil bis zu 30Vol.-%, vorzugsweise bis zu 15Vol.-%, hezogen
aufdie durchgesetzte Meng¢,e an Ammoniak, an Inertgas, beispielsweise Stickstoff, hinzugefiigt werden. Mit dem Durchleiten des
genannten Ammoniakstromes durch das auf 220 bis 300°C erhitzte (und damit in flissiger Phase vorliegende) Glycerid ist ein
guter Kontakt zwischen Glycerid und Ammoniak gegeben tind auch eine rasche Austragung des gebildeten Glycerins und
ebenso des gebildeten Roh-Fettsdurenitrils und Reaktionswassers aus dem Reaktionsgefal.

Das Glycerid ist, wie bereits erwahnt, auf einer Temperatur von 220 bis 300°C, vorzugsweise 230 bis 270°C erhitzt. Diese
Reaktionstemperatur wird wahrend der gesamten Glyceridumsetzung gehalten, das heil’t so lange, bis das vorgelegte Glycerid
praktisch kein Glycerin mehr abgibt (Ende der Hauptreaktion). Es ist bevorzugt, die Temperatur vom Beginn bis zum Ende der
Umsetzung ansteigen zu lassen, entweder kontinuierlich oder stufenweise, insbesondere in Form eines Temperaturprogramms.
Nach einer bevorzugten Ausfiihiungsform wird die Umsetzung (Hauptreaktion) zunédchst im Temperaturbereich von etwa 220
bis 240°C so lange durchgefiihrt, bis etwa 30 bis 70 Gew.-% der theoretisch zu erwartenden Glycerinmenge aus dem
ReaktionsgefiR ausgetragen sind. Dann wird die Temperatur im Verlauf von etwa '/2 bis 5 Stunden stufenweisc oder
kontinuierlich auf etwa 250 bis 270°C erhoht, worauf die Reaktion bei der erhohten Temperatur zu Ende gefiihrt wird. Das Encle
der Reaktion ist daran erkennbar, daB kein oder praktisch kein Glycerin mehr in die Vorlage {ibergeht.

Nach Beendigung der Hauptreaktion werden, ebenso wie beiin bekannten Verfahren die Baedingungen der Nachreaktion
eingestellt. Das im FeaktionsgefaR befindliche gesamte Roh-Fettsaurenitril {(uas ist das im Laufe der Hauptreaktion
erfindungsgeman zurickgeflihrte und das im Reaktionsgefaf verbliebene, Fettsdure und Fettsdureamid enthaltende
Fettsdurenitril) wird auf eine Temperatur von 240 bis 320°C, vorzugsweise 260 bis 300°C, gebracht, und es wird ein
Ammoniakstrom von 5 bis 150 Liter, vorzugsweise 15 bis 100 Liter pro Kilogramm Roh-Fettsaurenitril pro Stunde eingestellt und
durch den Inhalt des Reaktionsgeféafies (der in fliissiger Phase vorliegt) hindurchgeleitet. Mit diesen Bedingungen an
Reaktionstemperatur und Ammoniakmenge werden in Gegenwart der fiir die Hauptreaktion eingesetzten Katalysatoren die im
Roh-Fettsaurenitril enthaltenen Fettsauren und Fettsdureamide in Fettsdurenitrile umgesetzt, wobei das entstehende
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Reaktionswasser aus dem Reaktionsgefal ausgetragen wird. Sofern mit dem Ammoniakstrom auch Fettsaurenitrile, Fettsiiuren
und/oder Fettsdureamide ausgetragen werden sollten, werden diese Komponenten wieder in das Reaktionsgefafd zuriickgefihrt.
Sind fiir die Hauptreaktion bereits gentigend Katalysatoren eingesetzt worden (eine Katalysatormenge, die an der oberen Grenze
der oben angefiihrten Menganbereiche liegt) so erlibrigt sich die neuerliche Zugabe von Katalysator. Andernfalls ist eine
entsprechende Menge an Katalysator hinzuzufiigen. Die Menge an Katalysator bei der Nachreaktion liegt im Bereich von 0,5 bis
10Gow.-%, vorzugsweise 1 bis 5 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des Roh-Fettsdurenitrils. Bei diesen Reaktionsbedingungen
geht die valistardige Umwandlung von Fetteiureamiden und Fettsauren in Fettsdurenitrile vor sich, die an der Bildung von
Reaktionswasser, das mit dem iiberschiissigen Ammoniak ausgetragen wird, verfolgt werden kann. Ebenso wie bei der
Hauptreaktion kann der (iberschiissige Ammoniakstrom, der von Reaktionskomponenten und Reaktionswasser
2weckmiBigerweise volistandig befreit worden ist, gegebenenfalls nach Zugabe von frischem Ammoniak, wieder in die Reaktion
auriickgefihrt werden. Nach Beendigung der Nachreaktion kann das im ReaktionsgefaR vorliegende und angestrcbte
Fettsiurenitril abgezogen werden. Wie bereits oben erwéhnt, kann der in diesem an sich reinen Fettséurenitritnoch vorhandene
Katalysator beispielsweise durch Destillation abgetrennt werden.

Ausfilhrungsbeispiele .

Das erfindungsgemifBe Verfahren wird nachstehend an Beispielen noch naher erldutert.

Beispiel 1

In diesem erfindungsgemaRen Beispiel wurde Roh-Fettsaurenitrilwéhrend der Glyceridumsetzung kontinuierlich in die Reaktion
zuriickgefiihrt. 500g Tierkorperfett (Verseifungszahl 185, Saurezah! 13,9! und 10g Zink-Dodecylbenzolsutfonat als Katalysator
(das sind 2Gew.-%, Katalysator, bezogen auf das Fett oder Glycerid} wurden in einem Reaktionsgefaf vorgelegt. Das 700m|
fassende Reakticnsgefald war ausgesta‘tet mit einer Heireinrict tung zum Erhitzen des Inhaltes auf Reaktionstemperatur, einem
Rihrer zum Rit.ren des inhaltes, mit einem Innenthermometer zur Feststellurg der vorliegenden Temperatur und mit einer
Gasinleitung fir den Ammoniakstrom. Das ReaktionsgefaR war mit einer Kihikolonne (einem Kondensator) verbunden, die
hé'ier als das Reaktionsgefal und seitlich davon angeordnet war. Die Leitung vom Kopf des ReaktionsgefiRes in den unteren
Teit der Kiikikolonne war mit einer elektrischen Heizung ausgestattet. Der Boden der Kiihikolonne war mit einem
zylinderférmigen, 100ml fassenden GefaR zur Aufnahme und Abscheidung der kondensierten Phasenlomponenten verbunden.
Von dem GefaR, das ist die Vorlage, fihrte eine Leitung zum Reaktionsgefal zuriick. Diese Leitung ging vom Kopf der Vorlage
2um Kopf des ReaktionsgefaRes und war zum Reaktionsgefal hin geneigt, so daR ein FluB von der Vorlage zum Reaktionsgefals
erfolgen konnte.

Wahrend des Autheizens wurde das ReaktionsgefaR mit Stickstoff gespuit. Bei 160°C wurde der Stickstoff durch Ammoniakgas
ersetzt, das in einer Menge von 600 Liter Ammoniak pro Kilogramm Tierkarperfett {Talg) pro Stunde im Kreis gefihrt wurde. Das
Reaktionsgefal und damit der Inhalt des Reaktionsgefafies wurde auf 230°C erhitzt {Beginn der Glyceridumsetzung oder
Hauptreaktion) und bei dieser Temperatur 3 Stunden lang gehalten. Wahrend der Reaktion wurde laufend frisches gasformiges
Ammoniak zugegeben, um die angegebenen 600 Liter Ammoniak aufracht zu halten. Nach den 3 Stunden Reaktionszeit wurda
die Temperatur innerhalb von etwa 1,5 Stunden von 230 auf 260°C erhéht, und es wurde die Temperatur von 260°C 30 Minuten
lang gehalten. Nach dieser Zeit, das sind 5 Stunden Reaktionszeit, war praktisch kein Glycerin mehr im ausgetragenen
Produktgemisch, was das Ende der Umsetzung vom eingesetzten Talg rnit Ammoniak anzeigte (Ende der Glyceridumsetzung
oder der Hauptreaktion). Wahrend der Glyceridumsetzung, die bei der Temperatur von 230°C begann, wurde das gebildete
Produktgemisch, bestehend im wesentlichen aus Glycerin, Roh-Fettsaurenitril und Wasser, mit dem (iberschiissigen
Ammoniakstrom auf die auf zunéchat 230°C und dann bis auf 260°C erhitzte Verbindungsleitung vom Reaktionsgefal zur
Kiihlkolonne aus dem Reaktionsgefaf in die Kihlkolonne ausgetragen (mit dem erfindungsgemaf gezielten Erhitzen derin Rede
stehenden Verbindungsteitung wird ereicht, daB ilondensation von Glycerin in dieser Leitung und damit RickfluB von Glycerin
in das ReaktionsgefaR ausgeschlossen ist). Die be’den Komponenten Glycerin und Roh-Fettsdusenitril (dieses enthielt etwa

2 Gew.-% Fettsdure und 3 Gew.-% Fettsaureamid) kondensierten in der Kiihlkolonne praktischvolls*andig und sammelten sichin
der Vorlage unter Abscheidung ciner unteren Glycerin-Phase und einer oberen Roh-Fettsaurenitril Phase. Das Ammoniak und
das im wesentlichen gesamte Wasser verlieBen diu Kiihlkolonne gasférmig (das Ammoniak wurc.e nach Abtrennung des
WWassers wieder in das Reaktionsg ‘4B zuriickgefiihrt). Die Vorlage und damit ihr Inhalt wurde | - einar Temperatur von 150°C
gehalten, wodurch noch gegebenentalls vorhandenes Restwasser und geldstes Animoniak en. srnt wurde. Die Glycerin-Phase
wurde mit Hilfe eines Magnetruhrers in Bewegung jehalten um die genannte Entgasung von Ammoniak zu beschleunigen und
zu vervolistandigen.

Die 100ml fassende Vorlage war nach etwa 30 min Ruaktionszeit bis zur Ansatzstelle der Verbindungsleitung zuin Reaktionsgefal
{das heiBt bis zum Uberlauf) mit etwa 30mi angefullt. In dieser Zeit waren etwa 15Vol.-% Glycerin plus Roh-Fettsdurenitril,
bezogen auf die zu erwartende Gesamtmenge an Glcerin und Roh-Fettsaurenitril, ausgetragen (die 90ml bestanden aus etwa
8ml Glycerin und 82ml Roh-Fettsaurenitrit). Nach Ac ffillen der Vorlage setzto zwangsiaufiger RiickfluB von Roh-Fettséurenitril
{iber die Verbindungsleitung in das Reaktionsgef&f ein. Ab nun floB also kontinuierlich im wesentlichen aie gleiche Menge an
Roh-Fettsaurenitril in die Reaktion zuriick, die wahrend der Umsetzung des Fettes mit Ammoniak gebildet und mit dem
Ammoniakstrom gemeinsam mit dem Glycerin und dem Reaktionswasser ausgetiagen wurde (die Verbindungsleitung von der
Vorlage zum ReaktionsgefaR war auf jene Temperatur erhitzt, die der Reaktionstemperatur entsprach, um Akkiihlung des
Rickflusses durch die Verbindungsleitung und damit aventuell Abkihlung im ReaktionsgefiR zu vermeiden). Nach dem Ende
c¢er Glyceridumsetzung, das heift nach den genannten b Stunden Reaktionszeit, wurde das angestrebte Glycerin von der Vorlage
abgezogen. Diein der Vorlage befindiiche Menge an Roh-Fettsaurenitril wurde in das Reaktionsgefal3 gegeben (diese Menge an
Roh-Fettsaurenitril ist im Vergleich zur gesamten Menge an Roh-Fettsaurenitril sehr gering). Die Temperatur des
ReaktionsgefaRes, in dem die gasamte Menge an Roh-Fettsdurenitril vorlag, wurde auf 300°C erhdht und der Ammoniakstrom
auf 100 Liter Ammoniak pro Kilogramm Roh-Fettséurenitril pro Stunde reduziert. Diese Bedingungen (das sind die Bedingungen
der Nachreaktion) wurden 1,5 Stunden lang gehalten. Das in der Nachreaktion gebildete Reaktionswasser wurde mitdem
iiberschiissigen Ammoniakstrom tiber die nun nicht mehr beheizte Verbindungsleitung und die Kihikolonne ausgetragen. Troiz
des geringen Ammoniakstromes eventuell mitgefihrtes Fettsaurenitril kondensierte bereits in der nicht mehr beheizten
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Verbindungsleitung und flof in das ReaktionsgefaR zuriick (die Vorlage wurde zu Beginn der Nachreaktion vom Reaktionsgefal
und von cer Kiihlkolonne abgetrennt, da sie nicht mehr vendtigt wurde). Nach der genannten Reaktionszeit von 1,5 Stund n
waren die umzuwandelnden Komponenten, Feitsaure und Fettsdureamid, in Fettsdurenitril umgewandeit. Das an sich rei. 5, nur
noch Katalysator enthaltende, Fettsaurenitril wurde vom Roaktiongofif abgezogen und in sinur Destillation vom Katalysator
befreit.

Es wurden die tolgenden Ausbeuten und Reinheiten erreicht: Glycerin-Ausbeute: 38 ml (45g), das sind 90 Gew.-% der Theorie;
das Glycerin war praktisch frei von Wasser, Fettsiure, Fettsureamid und Fettsaurenitril und stellte somit ohne irgendeine
weitere Reinigungsoperation bereits ein Reinglycerin dar. Fettsaurenitril-Ausbeute: 533ml (426 g), das sind 95 Gew.-% der
Theorie; das Fettsiurenitril war frei von Glycerin und Wasser und enthielt nur noch 0,25 Gew.-% Fettsaureamid und 0,2 Gew.-%
Fettsdure.

Boispiel 2

In diesera erfindungsgemaRen Beispiel wurde Roh-Fettséurenitril wahrend der Glyceridumsetzung stufenweise in die Reaktion
zurtickgefihrt.

Das Beispiel wurde mit den gleichen Reaktionskomponenten und mit den gleichen Reaktionsbedingungen durchgefiihrt wie das
Beispiel 1, mit dem Unterschied, daf das wihrend der Glyceridumsetzung gebildete und entfernte Roh-Fettsiurenitril nicht
kontinuierlich, sondern portionsweise in die Reaktion zuriickgebracht wurde. Zu diesem Zweck war die in Beispiel 1 verwendete
Apparaturin der Weise geéndert, daR eine Vorlage von 200 ml Inhalt genommen wurde, und daB die Verbindungsleitung von der
Vorlage zum ReaktionsgefaR nicht am Kopf der Vorlage, sondern in ihrem unteren Teil ansetzte und zudem eine
Absperreinrichtung hatte.

Nachdem die Vorlage bis zum Uberlauf gefiilit war (vom Beginn der Glyceridumsetzung bis zu diesem Zeitpunkt waren 15
Minuten vergangen und es waren etwa 5ml Glycerin und etwa 40ml Roh-Fettsaurenitril, das sind etwa 8Vol -% von der
insgesamt zu erwartenden Menge an Glycerin plus Roh-Fettsaurenitril, ausgetragen und in der Vorlage abgeschieden), und
nachdem etwa 30 Minuten lang zwangslaufiger Riickfluf von Roh-Fettsaurenitrii gehalten wurde, wurde der Riickfiul mit Hilfe
der genannten Absperreinrichtung gestoppt, so daB sich das Roh-Fettsaurenitril in der Vorlage ansammelte. Nach 15 Minuten
hatten sich etwa 40 m!i Roh-Fettsaurenitril angesammelt. Diese Menge an Roh-Fettsdurenitril wurde nun durch Offnen der
Absperreinrichtung innerhalb von etwa 6 Minuten in das ReaktionsgefaB zuriickflieBen gelassen (zudosiert), worauf die
Absperreinrichtung zur Ansammlung der gleichen Menge an Roh-Fettsdurenitril wieder geschlossen wurde. Die beschiriebene
Vorgangsweise der Ansammiung und stufenweisen {portionsweisen) Riickfahrung von Roh-Fettsdurenitril wurde bis zum Ende
der Glyceridumsetzung, das nach 5 Stunden erreicht war, noch 9 mal wiederholt. Nach dem Ende der Glyceridumsetzung wurde
wie in Beispiel 1 weiter vorgegangen.

Es wurden die folgenden Ausbeuten und Reinheiten erreicht: Glycerinausbeute: 38mi (45g), das sind 90 Gew.-% der Theorie;
das Glycerin war praktisch frei von Wasser, Fettsdure, Fettsdureamid und Fettséurenitril und stelite somit ohne irgendeine
weitere Reinigungsoperation bereits ein Reinglycerin dar. Fettsdurenitril-Ausbeute: 533ml (426g), das sind 95 Gew.-% der
Theorie; das Fettsiurenitril war frei von Glycerin und Wasser und enthielt nur noch 0,25 Gew.-% Fettsaureamid und 0,2 Gew.-%
Fettsdure.

Das in den Beispielen 1 und 2 ringesetzte Tierkérperfett war eine Mischung aus im wesentlichen Rindertalg, Hammeltalg,
Schweinefett und Knochenfett.

Beispiole 3 bis 7

Diese Beispiele wurden analog Beispie! 1 durchgefiihrt, jedoch mit anderen Glyceriden, Katalysatoren, Ammaoniak (NH;)-
Mengen, Reaktionstemperaturen und/oder Reaktionszeiten im folgenden sind diese Variationen und die Ergebnisse der
Beispiele im einzelnen angegeben (alle Prozentangaben si 1d Gew.-%; von den beiden Zahlen, die nach dem eingesetzten
Glycerid in Klammern angefiihrt sind, ist die erste die Verseifungszah! und die zweite die Séurezahl; die Prozeintangabe nach der
Katalysatorverbindung ist die eingesetzte Menge an Katalysator).

Beispiei 3

Technischer Rirdertalg (186; 12,6); Blei-n-Dodecylsulfonat, 3%; 4001 NH; wahrend der Glyceridumsetzung und 1001 NH3
wihrend der Nachreaktion; Reastionstemperatur bei der Glyceridumsetzung 250°C 3 Stunden und bei der Nachreaktion 280°C
1,6 Stunden. Ergebnis: Glycerinausbeute 86%, Fettsdurenitril-Ausbeute 93% mit 0,13% Fettsdureamid und 0,12% Fettséure.

Beispiel 4

Speisetaly (196; 2,4): Cadmium-n-Octadecylsulfonat, 2%; 8001 NHywéhrend der Glyceridumsetzung und 100 NH;wéhrend der
Nachreaktion; Reaktionstemperatur bei der Glyceridumsetzung 230°C 3 Stunden, anschlieRend Erhéhung auf 260°C innerhatb
von 1,5 Stunden (5°C pro 16 Minuten), Reaktionstemperatur bei der Nachreaktion 300°C 1,6 Stunden. Ergebnis:
Glycerinausbeute 91%, Fettsdurenitril-Ausbeute 95% mit weniger als 0,1% Fettsdureamid und weniger als 0,1% Fettséure.

Beispiel 5

Schweinefeit (124; 11,7); Kobalt-n-Octansulfonat, 4% 4001 NH; wihrend der Glyceridumsetzung und 15§ NH; wihrenc der
Nachreaktion; Reaktionstemperatur bei der Glyceridumsetzung 230°C 3 Stunden, anschlieBend Erhdhung auf 250°C innerhalb
von 1 Stunde (6°C pro 15 Minuten), Reaktionstemperatur bei der Nachreaktion 275°C 2 Stunden. Ergebnis: Glycerinausbeute
87%, Fettsdurenitril-Ausbeute 92% mit 0,22% Fettsdureamid und 0,20% Fettsaure.

Beispiel 6

Sonnenblumend: (:189; 3,3); Fiserii)-n-Butylnaphthalinsulfonat, §%; 400t NH; wihrend der Glyceridumsetzung und 501 NH;
wihrend der Nachredktion; Reaktionstemperatur bei der Glyceridumsetzung 240°C 4 Stunden und bei der Nachreaktion 300°C
1,5 Stunden. Ergebnis:

Glycerinausbeute 87 %, Fettsdurenitril-Ausbeute 919. .nit 0,20% Fettsdureamid und 0,15% Fettsiure.
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Beispiel 7

Sojaél (203; 0,5); Di-n-octyl-Zinn{IV)-Bis-(toluolsuifonat), 2%; 8001 NH; wiihrend der Glyce*idumsetzung und 501 NH; wahrend
der Nachroaktion; Reaktionstemperaturen wie in Beispiel 5. Ergebnis: Glycerinausbeute 89 %, Fettsdurenitril-Ausbeute 94 % mit
0,18% Fettsdureamid und 9,10% Fettséure.

Beispiele 8b’s 13

Diese Beispieic ' rden analog Beispiel 2 durchgefihrt, jedoch mit andaren Glyceriden, Katalysatoren, Ammoniak (NH3)-
Mengean, Reaktionstemperaturen und/oder Reaktionszeiten. Im folgenden sind diese Variationen und die Ergebnisse der
Beispiele im einzelnen angegeben (alle Prozentangaben sind Gew.-%; von den beiden Zahlen, die nach dem eingeseizten
Glyceridin Klan.mern angefiihrt sind, ist die erste die Versoi‘ungszahl und die zweite die Sdurezahl: die Prozentangabe n'lch der
Katalysatorvarbindung ist die eingesetzte Menge an Katalysator).

Beispiel 8

Palmél (202; 0,7); Zink-Cys/Cis-Alkansuifonat, 3%; 4001 NH, wihrend der Glyceridumsetzung und 161 NH; wiihrend der
Nachreaktion; Reaktionstemperaturen wie in Beispiel 5. Ergebnis: Glycerinausbeute 92%, Fettsdurenitril-Ausbeute 95 % mit
0,28% Fettsaureamid und 0,23 % Fettséure.

Beispiel 9

Cocosfett {240; 1,8); Bleisalz der Talgfettsaure, 5%; 6001 NH; wihrend der Glyceridumsetzung und 1001 wahrend der
Nachreaktion; Reaktionstemperaturen wie in Beispiel 6. Ergebnis: Glycerinausheute 84 %, Fettsaurenitril-Ausbaute 94 % mit
0,24% Fettsdureamid und 0,15% Fettsaure.

Beispiel 10

Ricinusdi (173; 1,8); Cadmium-Methylbenzol{toluol)sulfonat, 3%; 8001 NH; wihrend der Glyceridumsetzung und 501 NH,
wiihrend der Nachreaktion; Reaktionstemperaturen wie in Beispiel 3. Ergebnis: Glycerinausbeute 74 %, Fattsdurenitril-Ausbeute
65% mit 0,20 % Fettsdureamid und 0,18% Fettsaure.

Beispiel 11

Riib6!(167; 1,8); Kobalt-n-Dodecy!naphthalinsulfonat, 4%; 600t NH; wahrend der Glyceridumsetzung und 601 NHa wahrend der
Nachreaktion; Reaktionstemperaturen wie in Beispiel 6. Ergebnis: Glycerin-Ausbeute 89%, Fettsdurenitril-Ausbeute 1% mit
0,1€% Fettsaureamid und 0,12 % Fettséure.

Beispiel 12

Walil (189; 6,3); Eisen-Hexylbenzolsulfonat, 4%; 4001 NH; wihrend der Glycendumsetzung und 50 NH; wéhrend der
Nachreaktion; Reaktionstemperaturen wie in Brispiel 3. Ergebnis: Glycerinausbeute 8% %, rettsaurenitril-Ausbeute 86 % mit
0,27 % Fettsaureamid und 0,23% Fettséure.

Beispiel 13

Technischer Rinertalg {186; 12,6); Di-n-butyl-Zinn(IV)-Bis-(n- dodecylbenzolsulfonat), 2%; 8001 NH; wihrend der
Glyceridumsetzung und 1001 NH;withren- der Nachreaktion. Reaktionstemperatur bei der Glyceridumsetzung 230°C 3 Stunden,
anschlieRend Erhéhung auf 260°C innerhalb von 1,5 Stunden (5°C pro i3 iinuten) und 0,5 Stunden bei 260°C,
Reaktionstemperatur bei der Nachreaktion 300°C 1,6 Stunden {das gleiche Temperaturprogramm wurde in den Beispielen 1 und
2 eingehalten). Ergebnis: Glycerin-Ausbeute 93%, Fettsaurenitril-Ausbeute $6% mit 0,14 % Fettsédureamid und 0,10% Fettséure.

Beispiele 14 und 17

Diese Beispiele wurden analog Beispiel 1 durchgefiibrt, jedoch mit Mono- oder Triglyceriden als Glycerid, mit Dioganozinn(IV)-
Bis-sulfonaten als Katalysatoren und mit anderen Ammoniak-Mengen, Reaktionstemperaturen und/oder Reaktionszeiten. Im
folgenden sind diese Variationen und die Ergebnisse der Beispiele im einzeinen angegeben (die bei den Beispielen 3his 7 an
dieser Stelle angegebenen Bemerkungen gelten auch hier).

Beispiel 14

Glycerintricaprylat oder Tricaprylin (159; 2,8); Di-n-octadecyi-Zinn(IV)-Bis-(n-octadecylsulfonat), 4%; NHs;-Me.gen wie in
Beispie! 4; Reaktionstemperaturen wie in Beispiet 4. Ergebnis: Glyc~rin-Ausbeute 83 %, Fettsdurenitril-Ausbeute 94 % mit0,18%
Fettsdureamid und 0,12% Fettsiure.

Beispiel 15

Glycerintristearat oder Tristearin {187; 6,7); Diphenyl-Zinn(IV)-Bis- (n octylsulfonat), 2%; €001 NH, wéihrend der
Glyceridumse tzung und 501 NH, wiirend der Nachreaktion; Reaktionstemperaturen wie in Baispiel 3. Ergebnis: Glycerin-
Ausbeute 92%, Fettsaurenitril-Ausbeute 95% mit 0,17 % Fettsaureamid und 0,14 % Fettséure,

Beispiel 16

Glycerinmonolaurat (178; 3,8); Diphenyl-Zinn{lV)-Bis-(n-hexadecylsulfcnat), 3%; 8001 NH;wihrend der Glyceridumsetzung und
151 NH, wihrend der Nachreaktion; Reaktionstemperaturen wie in Beispiel 6. Ergebnis: Glycerin-Ausheute 92 %, Fettsaurenitril-
Ausbeute 94% mit 0,19% Fettsdureamid und 0,12 % Fettsaure.

Beispiel 17

Glycerinmonooleat {172; 4,6); Diphenyl-Zinn(IV}-Bis-(phenyisulfonat), 2%; 4001 NH; wahrend der Glyceridumsetzung und 1001
NH,; wihrend der Nachreaktion; Reaktionstemperaturen wie in Beispiel 1. Ergel nis: Glycerinausbeute 90%,
Fettsiurenitrilausheute 90% mit 0,14 % Fettsdureamid und 0,15% Fettséure.
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Beispiel 18

Im Baispiel 18 wurden civ nachstehend angegebenen Katalysatoren eingesetzt, wobei ansonsten jedesmal Beispiel 4
durchgefuhrt wurde. Die Katalysatoran sind: Zinkcaprylat, Zinkstearat, Zinkerucaat, Blei-2-Methylbenzoat, Zink-3-n-
Docacy!benzoat, Cadmium-2-Methylnapht1oat, Zink-Perfluorhexansulfonat, Kobalt-2-Hydroxy-n-dodecansulfonat und eine
Mischung aus 1Gow.-% Zink-n-Dodecylbenzolsutfonat und 1 Gew.-% Cadmium-Toluolsulfonat.

Ergebnis: Glycarin-Ausbaute ron 82 bis 96 Gew.-%, Fettsiurenitril-Ausbeuten von 89 bis 96 Gew.-% mit 0,15 bis 0,25 Gew.-%
Fettsdureamid und 0,10 bis 0,20 Gew.-% Fettséure. '
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