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¢54) DIREKTES HYDRIERUNGSVERFAHREN FUR GLYCERIDUL UND HYDRIERUNGSVERFAHREN FUR UNGESKTTIGTE FETTSAUREN

{57 Es ist ein Hydrierungsverfahren fUr Glyceridtle,
die weniger als 60 mg P/kg 81 aufwelsen, beschrieben,
in dem der Feuchtigkeitsgehalt der Reaktionsmischung
wihrend des gesenten Hydrierungsprozesses kontrolliert
wird, in dem die Hydrierungsbehandlung durch

2) Inberiimungbringen des Glyceridéls mit Wesser-
stoff in Arwesenheit eines Hydrierungskatalysztors,

b) Stttigen von nicht mehr als etwa 70 %, vorzugs-
weise micht mehe als 50 ¥, der zu Beginn vorhandenen
Doppelbindungen im Slyceridsl und

¢) Entfecnen des Katalysators

durchgefihct wird, wobel der Hydrierungsprozef sol-
cherart kontroiliert wirc. deB der Feuchtigkeitsgehalt
er das 01, den Hydriera~gskatalysator und WesserstofT
entheltenden PReakticnszischung absichtlich untechalb
0,2 %-Masse, bezogen @’ die Masse der Mischung, gehel-
ten wird, und des hydrierte U1 gegebenenfalls von Kata-
lysatorriickstanden gereinigt wird. Des Verfahren kam
auch zut ungesEttigte FettsZuren angewendet werden.
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Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Hydrierungsverfahren flir ungeséttigte GlyceridGle,
insbesondere auf ein Hydrierungsverfahren flir direkte, selektive und partielie Hydrierung von ungeséttigten
Glyceridlen mit gegebenenfalls gleichzeitiger cis/irans-Isomerisierung des Glyceriddls. Die erhaltenen
hydrierten oder gehérteten Ole werden insbesondere flir die Herstellung von Margarinen und Shortenings
verwendet. Das Verfahren ist besonders anwendbar flir die Hartung von Pflanzen&len, die pro kg Ol weniger
als 60 mg Phosphor (als 60 ppm P bezeichnet) in Form von Phosphatiden enthalten.

Rohe GlyceridSle werden gewdhnlich einer sogenannten Entschleimungsbehandiung unterworfen, um
Phosphatide aus dem Glyceridd! zu entfernen. In herkdmmlichen Entschieimungsverfahren wird dem rohen
Glyceriddl Wasser zugeseizt, um die Phosphatide zu hydratisieren die danach beispielsweise durch
Zentrifugalabtrennung entfernt werden. Das erhaltene entschieimte Ot enthilt oft noch unannehmbar groBe
Anteile an "nicht-hydratisierbaren" Phosphatiden, die die nachfolgende Oiverarbeitung einschiielich Hydrie-
rung beeintrichtigen kdnnen. Daher folgt auf die Entschleimungsbehandlung mit Wasser gewshnlich eine
chemische Behandlung mit S3ure und/oder Alkali, um die Restphosphatide zu entfernen und die freien
Fettsduren zu neutralisieren. Diese nachfolgende Behandlung wird oft Alkaliraffination bezeichnet. Das
gebildete Seifenmaterial wird vom neutralisierten Ol abgetrennt. Wahrend des weiteren Raffinierens kann
das Ol gebleicht werden, wobei ein neutralisiertes gebleichtes Ol mit einem Gehalt von 0 bis 5 ppm P
erhalten wird. Wenn gewlinscht, wird das Ol anschiieBend hydriert. Eine Desodorierungsbehandlung ist ein
Ublicher letzter Schritt der Raffination.

US-A-4 049 686 offenbart ein Entschleimungsverfahren, in dem rohes oder mit Wasser entschleimtes o1
mit einer konzentrierten Saure, wie Citronensiure, behandelt wird und der Restphosphorgehalt auf einen
Bereich von 20 bis 50 mg P/kg Ol gesenkt werden kann. Dieses Entschieimungsverfahren ist ein
sogenanntes Superentschleimungsverfahren.

Eine Raffinationsverfahrensfolge, die keine Alkalibehandlung und nachfoigende Entfernung von Seifen-
material einschiieBt, wird oft als "physikalisches Raffinieren” bezeichnet und ist, was das Vermeiden von
Umweltverschmutzung, Einfachheit der Verarbeitung und Ausbeute betrifft, hocherwinscht.

Die Entfernung von freien Fettsduren mit physikalischem Raffinieren erfolgt durch Destillation bei
Temperaturen oberhalb 220 ° C.

Abgesehen von der Entfernung von Feitsduren sollie vor der Hydrierung der Glyceriddle die Phospha-
tidkonzentration auf einen Phosphorgehalt von 4 ppm oder weniger, vorzugsweise 2 bis 3 ppm Phosphor
oder weniger, gesenkt werden, um eine Inhibierung des verwendeten Hydrierungskatalysators und/oder eine
Beeintrichtigung der Entfernung des Katalysators durch Filtration nach der Hydrierung zu vermeiden. Mit
Olen, die nicht mehr als 4 ppm Phosphor enthalten, erfolgt fast keine Inhibierung des Hydrierungskatalysa-
tors.

in JAOCS, Juli 1989, 66, Nr. 7, $.1002-1009, wurde geoffenbart, daB sogenannte vollstdndig ent-
schieimte Ole mit einem sehr niedrigen Phosphorgehalt (weniger als 10 ppm, im allgemeinen 4 bis 7 ppm
P) erfolgreich hydriert werden kdnnen, sogar wenn die libliche vorhergehende Neutralisationsbehandlung
weggelassen wird. Bei der 47. Jahrestagung der Deutschen Gesellschaft fiir Fettwissenschaft (2. bis &.
September 1991 in Braunschweig, Abstract in Fat.Sci.Technol. 1991, 93, Nr. 12, S. 468) wurde berichtet,
daB superentschieimte und volistéindig entschieimte Ole mit sehr guten "Resultaten hydriert werden konnten,
sogar als das Oi vorher nicht alkalibehandelt oder gebleicht worden war. Der Abstract gibt Uber die Art und
Weise, wie dieses Ergebnis erzielt wurde, nichts an. Es ist wohlbekannt, daB sogar ohne vorhergehendes
Bieichen Ole hydriert werden kdnnen, indem der Katalysatoranteil insbesondere im Fall von vollstdndig
entschleimten Olen mit einem relativ niedrigen Phosphorgehalt erhdht wird.

US-A-4 857 237 offenbart ein Verfahren zum Raffinieren von Ol, in dem eine wirksame wésserige
Substanz verwendet wird, so da8 nach Hydrierung unter Verwendung eines Nickelkatalysators anschiieBend
Restnickel abfiltriert werden kann. Diese wisserige Substanz, wie Wasser, Dampf oder eine verdlinnte
wisserige Siure, kann vor, wihrend oder nach der Hydrierung zugesetzt werden. Verbesserte Filtrationser-
gebnisse werden auf Grund der Agglomeration fein zerteilter Nickelkatalysatorteilchen erhalten. Der zuge-
setzte Anteil der wisserigen Substanz hdngt vom Wassergehalt des verwendeten GlyceridSles ab.

US-A-4 179 454 offenbart ein zweistufiges Verfahren zur Erzeugung volistdndig hydrierter Fettsduren. in
einem ersten Schritt wird rohes oder unraffiniertes Glyceridd| einer katalytischen Hydrierung unterworfen
und in einem zweiten Schritt wird das erhaltene hydrierte GlyceridS! in hydrierte Fettsduren und Glycerin
aufgespalten. Vor der Hydrierung kann das rohe Glyceridd! einem umsténdiichen Entschieimungsverfahren,
wie einer Behandiung unter Verwendung von Wasser, Borsdure, Natriumchlorid und dgl., unterworfen
werden, um den Phosphatidgehalt des Rohdles zu senken. Danach kann das Ol getrocknet werden und
alternativ kann ein bevorzugtes Katalysatorsystem, das zwei Arien von Katalysatoren umfaBt, verwendet
werden, um volistindig hydrierte Fettsduren zu erhalten.
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Es wurde nun gefunden, daB ein direktes, selektives und partielles Hydrierungsverfahren fir Glycerid-
dle, die Phosphatide mit einem Phosphorgehalt bis zu 60 ppm P enthalten, mdglich ist, ohne daB eine
Vorraffinationsbehandiung notwendig ist, um den Phosphorgehalt zu senken. Demgem3B wird die Bildung
von beladener Bleicherde und die Verwendung von Chemikalien minimiert oder sogar vermieden. Ziel der
Erfindung ist es, ein Hydrierungsverfahren flir nicht-vorraffinierte Ole mit einem Gehalt von bis zu 60 ppm P
vorzusehen.

Diese Ziele werden durch eine Kontrolle des Wassergehaltes (unter 0,2 %) wahrend des gesamten
Hydrierungsprozesses, insbesondere von vor der Katalysatorzugabe bis nach der Filtration {Abscheidung)
des Katalysators, erreicht.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist somit ein Hydrierungsverfahren fiir ungesattigtes Glyceridol,
das weniger als 60 mg P/kg Ol aufweist, in dem die Hydrierungsbehandlung durch

a) Inberlihrungbringen des Glyceridsls mit Wasserstoff in Anwesenheit eines Hydrierungskatalysators,

b) Saitigen von nicht mehr als etwa 70 %, vorzugsweise nicht mehr als 50 %, der zu Beginn

vorhandenen Doppelbindungen im Glycerid6! und

¢) Entfernen des Katalysators
durchgeflihrt wird, dadurch gekennzeichnet, daB der Hydrierungsproze8 solcherart kontrolliert wird, da der
Feuchtigkeitsgehalt der das Ol, den Hydrierungskatalysator und Wasserstoff enthaltenden Reaktionsmi-
schung absichtlich unterhalb 0,2 %-Masse, bezogen auf die Masse der Mischung, gehalten wird, und das
hydrierte Ol gegebenenfalls von Katalysatorriicksténden gereinigt wird.

Es ist fir das Hydrierungsverfahren der vorliegenden Erfindung entscheidend, daB die Hydrierungsbe-
handlung praktisch in Abwesenheit von Wasser durchgetlihrt wird, so daB die Ausféliung von Phosphatiden
vermieden wird. Die Ausféllung wird vermieden, wenn der Wassergehalt weniger als 0,2 %-Masse betragt.
Guie Ergebnisse werden mit einem Wassergehait von 0,005 bis 0,15 %-Masse erzielt. Wenn der Phosphor-
gehalt so niedrig ist, daB eine Ausfillung, sogar in Anwesenheit von Feuchtigkeit, nicht wahrscheinlich ist,
ist es dennoch vorteilhaft, unter trockenen Bedingungen zu hydrieren, weil die schédliche Wirkung von
Wasser auf den Katalysator vermieden wird.

Wenn der Feuchtigkeitsgehalt des verfligbaren Ols 0,2 %-Masse oder hdher ist, kann es auf Ubliche
Weise getrocknet werden, beispielsweise durch Erhitzen auf eine Temperatur von mehr als 100° C,
vorzugsweise 120 bis 140°C. Der Feuchtigkeitsgehalt kann weiter gesenkt werden, indem das Ol mit einem
inertgas, beispielsweise Stickstoff, gestrippt wird. Besonders dann, wenn Fix bed-Hydrierung angewandt
wird, wo mit dem Katalysator so sparsam wie mdglich umgegangen werden sollte, ist ein sehr niedriger
Feuchtigkeitsgehalt erwlinscht.

Die Durchfihrung der Hydrierungsbehandlung gemaB der Erfindung bei einem derartigen niedrigen
Wassergehalt involviert auch eine exakte Kontrolle der Trockenheit des Wasserstoffes, der bei der
Hydrierungsbehandlung in einem bis zu 70-fachen UberschuB gegenlber dem Olvolumen verwendet wird.
Ein geeigneter trockener Wasserstoff ist im sogenannten "Pressure-swing"-Verfahren erhaltener Wasser-
stoff. Die exakte Kontrolle der Wasserstoffirockenheit schlieBt auch ein, daB, wenn Wasserstoff rlickgefUhrt
wird, die Beriihrung von Wasserstoff mit Wasser vermieden wird. Das bedeutet, da8 in Sicherheitsschleu-
sen Wasser nicht verwendet werden kann.

Der Wasserstoffdruck betrdgt im allgemeinen 0,1 bis 10 bar. Auf Grund einer hSheren Lslichkeit von
Wasserstoff in trockenem Ol wird die Hydrierungsgeschwindigkeit erhSht.

Unter gleichbleibenden Bedingungen liegt der Wassergehalt wéhrend der Hydrierung im Bereich von
0,005 bis 0,15 %-Masse, es werden jedoch optimale Ergebnisse im niedrigeren Bereich von 0,01 bis 0,1 %-
Masse erhalten.

Das hydrierte Glyceriddl wird bei der Herstellung von Margarinen und sogenannten Shortenings
verwendet. Es ist daher ein minimales AusmaB an Ungesattigtheit empfehienswert. Es werden jedoch
hervorragende Produkie erhalten, wenn nicht mehr als etwa 70 % der zu Beginn vorhandenen Doppelbin-
dungen gesittigt werden. Vorzugsweise werden nicht mehr als 50 % der zu Beginn vorhandenen
Doppelbindungen in den Fettsdureeinheiten des Glyceriddls gesattigt.

Wenn die Hydrierungsbehandiung bei einem Feuchtigkeitsgehalt von weniger als 0,2 %-Masse durch-
gefiinrt wird, kann die Temperatur wahrend der Hydrierungsbehandlung 90 bis 220 ° C betragen und liegt im
aligemeinen oberhalb 120 °C, aber vorzugsweise im Bereich von 150 bis 220 °C. Bei diesen Temperaturen
gibt es durch die im Glyceridsl noch vorhandenen Phosphatide keine wesentliche nachteilige Wirkung auf
die Hydrierung.

Der Hydrierungskatalysator wird aus bekannten Katalysatoren ausgewdhlt und ist vorzugsweise ein
partiell deaktivierter Nickelkatalysator, wie ein schwefelvergifteter Nickelkatalysator. Der Nickelgehalt betrégt
im allgemeinen 15 bis 25 %. Geeignete partiell desaktivierte Katalysatoren sind in EP-A-0 246 366
geoffenbart. Der Katalysator ist vorzugsweise eine Mischung von frischem Katalysator und wiederverwende-
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tem Katalysator. Vorzugsweise ist der Wiederverwendungswert, d.h. das Verhdiinis des Anteils von
wiederverwendetem Katalysator zum Anteil an frischem Katalysator, gréBer als 5, bevorzugter im Bereich
von 7 bis 15. Die Wiederverwendung des Katalysators ist nicht nur aus Skonomischen Griinden erwlinscht,
sondern auch, weil ein wiederverwendeter Katalysator eine selektivere Hydrierung ermdglicht. Eine Wirkung
von selektiver Hydrierung ist, daB das gehdrtete Ol nicht mehr als eine Stearinsduregruppe enthéit. Im
allgemeinen betrégt der fir eine wirksame Hydrierung verwendete Anteil an Nickelkatalysator 0,03 bis 0,8
kg Nickel/Tonne Glyceridd, doch sind auch niedrigere Anteile von 0,05 bis 0,15 kg Nickei/Tonne Glyceriddl
mit gutem Ergebnis verwendbar. Beim Festlegen der Zahlen flir den Katalysatorverbrauch wurde die
Wiederverwendung des Katalysators in Betracht gezogen. Daher geben die Zahlen den Anteil an Katalysa-
tor wieder, der zum Aufrechterhalten der katalytischen Aktivitdt ergénzt werden muB.

Das Ausgangsdl solite weniger als 60, vorzugsweise weniger als 40 ppm P enthalten. Optimale
Ergebnisse werden erzielt, wenn das Ausgangsglyceriddl 15 bis 40 mg P/kg, bevorzugier 18 bis 35 mg
P/kg, auiweist.

Da mit Uiblichen Abtrennverfahren im Ol Katalysatorrlickstinde zurlickbleiben kdnnen, kann ein zus&tzli-
cher Reinigungsschritt notwendig sein.

Wenn geeignet, kann das vom Katalysator befreite hydrierte Ol einer Dampfdestillation unterworfen
werden, um im Ol noch vorhandene freie Fettsduren zu entfernen.

Das Verfahren der vorliegenden Erfindung ist auch auf die Hydrierung von phosphatidhalitigen Fettsdu-
ren anwendbar. Inhibierung des Katalysators wird verhindert, wenn der Feuchtigkeitsgehalt der Reaktionsmi-
schung exakt kontrolliert wird. Der Feuchtigkeitsgehalt wird nicht Uber die niedrigste Konzentration anstei-
gen gelassen, wo sich Phosphatide bei der Hydrierungstemperatur abtrennen.

Das Hydrierungsverfahren der vorliegenden Erfindung wird durch einige Beispiele erldutert.

Beispiele 1 und 2: Superentschieimtes Sonnenblumend! (18 bis 25 mg P/kg), superentschleimies Sojadl
(30 mg Prkg) und superentschieimtes Raps6! (23 bis 32 mg P/kg und mit einem Wassergehalt von 0,1
%-Masse) wurden einem direkten Hydrierungsverfahren gemés der Erfindung bei einer Hydrierungstem-
peratur von 120°/190 °C unterworfen. Nickelkatalysator mit einem Gehalt von 15 % Nickel (C-Katalysa-
tor, erhalten von Unimills, Zwiindrecht, Niederlande) wurde in einem Anteil von 0,42 bzw. 0,53 kg
Katalysator/Tonne Ol entsprechend 0,06 bis 0,08 kg Nickel/Tonne 01 verwendet. Der Wiederverwen-
dungswert war 12 bzw. 10. Wahrend der Hydrierung wurde der Feuchtigkeitsgehalt bei 0,1 %-Masse der
zu hydrierenden Mischung reguliert.

Diese Ergebnisse zeigen, daB die Verwendung von Glyceriddlen mit einem Phosphorgehait von bis

zu 32 mg P/kg keine nachteilige Wirkung auf die katalytische Hydrierung bei einem Katalysatoreinsatz
von nur 0,5 kg Katalysator (0,075 kg Nickel)/Tonne Ol bei einem Wiederverwendungswert von etwa 10
bis 12 hatte.
Beispiel 3: Superentschieimtes Sonnenblumend! der gleichen Qualitét wie in den Beispielen 1 und 2
wurde einem Hydrierungsverfahren gema8 der Erfindung unterworfen. Der Wasserstoffdruck betrug 3
bar. Der Gesamtwasserstoffverbrauch war 320 m®10 Tonnen und die Wasserstoffrlickzirkulation betrug
50 m3h. Frischer Nickelkatalysator wurde verwendet (C-Katalysator, erhiltlich von Unimills, Zwijndrecht,
Niederlande).

Die Ergebnisse sind in nachstehender Tabelle 1 gezeigt.

Beispiel 4: Superentschleimtes Sonnenblumendl der gleichen Qualitdt wie in den Beispielen 1 und 2
wurde einem direkten Hydrierungsverfahren gem#B der Erfindung unter Verwendung von frischem
Nickelkatalysator (P9908, erhalten von Unichema, Emmerich, Deutschland) oder eines doppelten Anteils
des zuerst in Beispiel 3 verwendeten gebrauchten Katalysators unterworfen. Die erhaltenen Ergebnisse
sind in nachstehender Tabelle 1 gezeigt.

Beispiel 5: Superentschieimtes Rapsé! der gleichen Qualitét wie in den Beispielen 1 und 2 wurde einem
direkten Hydrierungsverfahren gem#8 der Erfindung unter Verwendung eines zuerst in Beispiel 4
verwendeten gebrauchten P9908-Nickelkatalysators unterworfen. Die erhaltenen Ergebnisse sind in
nachstehender Tabelle 1 gezeigt.

Beispiel 6: Superentschleimtes Sojadl der gleichen Qualitit wie in den Beispielen 1 und 2 wurde in
einem direkten Hydrierungsverfahren gem3B der Erfindung unter Verwendung entweder eines frischen C-
Katalysators (erhalten von Unimills, Zwijndrecht, Niederiande) oder des 3- bis 7-fachen Anteils des zuerst
in Beispiel 3 verwendeten Nickelkatalysators verwendet. Die erhaltenen Ergebnisse sind in nachstehen-
der Tabelle 1 gezeigt.

Beispiel 7: Superentschleimtes Rapsd| der gleichen Qualitdt wie in den Beispielen 1 und 2 wurde einem
direkten Hydrierungsverfahren gemB der Erfindung unter Verwendung entweder eines frischen Nickelka-
talysators vom Typ C-Katalysator oder des 3- bis 7-fachen Anteils des zuerst in Beispiel 3 verwendeten
Katalysators unterworfen. Die erhaltenen Ergebnisse sind in nachstehender Tabelle 1 gezeigt.
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Beispiel 8: 10 Tonnen superentschieimtes Sonnenblumend! wurden bei 130 bis 150°C mit 0,18 %
frischem Katalysator (Pricat 9920®) (entsprechend 0,04 % Nickel) bei einem Druck von 3 bar absolut
trockenem Wasserstoff gehdrtet. Nach Aufnahme von 330 m® Wasserstoff wurde auf einen Schmelzpunkt
von 22° C gehdrtetes Sonnenblumend! erhalten.

Eine Charge (A) mit einem auf 0,17 % kontrollierten Feuchtigkeitsgehalt wurde als solche hydriert.
Eine andere Charge (B) wurde bis auf 130°C erhitzt und bei einem Vakuum von 80 mbar gehalten, was
zu einer Abnahme der Feuchtigkeit auf 0,05 %-Masse flhrte. Hinsichtlich Hértungszeiten der beiden
Chargen siehe Tabelle 2.

Beispiel 9: 500 g superentschleimtes Sojadl (15 ppm P) wurden bei 140 °C und bei einem Druck von 3
bar absolut trockenem Wasserstoff mit frischem Pricat 9920®-Katalysator, entsprechend 0,04 % Nickel,
gehirtet, bis der Brechungsindex Ng*® des Ols von 1,4583 auf 1,4542 gesunken war.

Um die Wirkung von Vortrocknung auf die Hartungszeit festzustelien, wurden vier Chargen von mit
Katalysator gemischiem O verschiedenen Vorbehandlungen unterworfen, bevor bei 140°C Wasserstoff
in die Reaktionsmischung eingeleitet wurde:

Charge A wurde unter Stickstoff in einem geschlossenen System bis auf 140° C erhitzt.

Charge B wurde unter Vakuum bis auf 140 °C erhitzt.

Charge C wurde bis auf 90° C erhitzt und 30 min unter Vakuum gehalten und dann unter Stickstoff auf
140 ° C erhitzt.

Charge D wurde bis auf 140° C erhitzt und 30 min unter Vakuum gehalten.

Hinsichtlich Hartungszeiten siehe Tabelle 3.

Beispiel 10: Getrocknetes superentschieimtes Sonnenblumendi (Phosphorgehalt 4 ppm, freie Fettsduren
1,0 %-Masse, Wassergehalt 0,01 %-Masse) wurde direkter Hydrierung bei 150 ° G unter Verwendung von
2 %-Masse frischem C-Katalysator (erhalten von Unimills, Zwijndrecht, Niederlande) unterworfen. Nach
einem Zeitraum von 180 min wurde der Brechungsindex bei 40°C gemessen und auf einen Wert von
100 % normalisiert.

Identische Versuche wurden unter Verwendung des gleichen Ols durchgeflihrt, dem unmittelbar vor
dem Zusatz von frischem C-Katalysator Wasser auf eine Konzenration von 0,08, 0,11, 0,17 bzw. 0,25 %-
Masse zugesetzt wurde (der taisichliche Wassergehalt wurde in einer Olprobe nach der Hartung
gemessen).

Die Inhibierung des Hydrierungsverfahrens als Funktion des Wassergehaltes wurde festgestellt,
indem der Brechungsindex nach direkter Hydrierung wéhrend 180 min gemessen wurde. Eine Erhdhung
des Wassergehaltes auf 0,06, 0,11, 0,17 bzw. 0,25 %-Masse flhrie zu einer Abnahme des Brechungsin-
dex um 93, 83, 57 bzw. 3 %.

Diese Ergebnisse zeigen, daB bei einem Wassergehalt von 0,25 %-Masse die Hydrierungsreaktion
praktisch gehemmt ist.
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Tabelle 2

Hartung von superentschleimtem Sonnenblumend|

Charge Feuchtigkeitsgehalt (%-Masse) reguliert auf | Hartungszeit (min)

A 0,17 144
B 0,05 72

Tabelle 3

Hirtung von superentschleimtem Sojabohnendl

Charge Hartungszeit (min)

140 ° C, Stickstoff 154
140° C, Vakuum 134
30 min, 90° C, Vakuum dann 140 ° C, Stickstoff 128
30 min, 140°C, Vakuum 120

o0 w3

Patentanspriiche

1.

Hydrierungsverfahren flir ungeséitigtes Glyceriddl, das weniger als 60 mg P/kg Ol aufweist, in dem die
Hydrierungsbehandlung durch
a) Inberiihrungbringen des Glyceridols mit Wasserstoff in Anwesenheit eines Hydrierungskatalysa-
tors,
b) Sittigen von nicht mehr als etwa 70 %, vorzugsweise nicht mehr als 50 %, der zu Beginn
vorhandenen Doppelbindungen im GlyceridS! und
¢) Entfernen des Katalysators
durchgefiihrt wird, dadurch gekennzeichnet, daB der HydrierungsprozeB soicherart kontrolliert wird,
daB der Feuchtigkeitsgehalt der das &I, den Hydrierungskatalysator und Wasserstoff enthaltenden
Reaktionsmischung absichtlich unterhalb 0,2 %-Masse, bezogen auf die Masse der Mischung, gehalten
wird, und das hydrierte Ol gegebenenfalls von Katalysatorrlickstdnden gereinigt wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB der Feuchtigkeitsgehalt der Mischung auf
0,005 bis 0,15 %-Masse reguliert wird.

Verfahren nach den Anspriichen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daj der Feuchtigkeitsgehalt der
Mischung auf 0,01 bis 0,1 %-Masse reguliert wird.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, da8 ein Ol verwendet wird, das
weniger als 40 mg P, vorzugsweise 15 bis 40 mg P, pro kg Ol enthlt.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, da8 ein Ol verwendet wird, das 18
bis 35 mg P pro kg Ol enthilt.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die Hydrierung bei einer
Temperatur oberhalb 120 ° C, vorzugsweise bei 150 bis 250 ° C, durchgefiifrt wird.

Verfahren nach den Ansprichen 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB als Katalysator partiell
desaktivierter Nickelkatalysator verwendet wird.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, da8 der entfernte Katalysator
wiederverwendet wird.



75

20

25

30

36

40

%5

50

55

10.

1.

12.

13.

AT 398 430 B

Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB der Wiederverwendungswert des Kataly-
sators hdher als 5 ist und vorzugsweise 7 bis 15 betragt.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB der Katalysator in einem
Anteil von 0,03 bis 0,8 kg Nickei/Tonne Glyceriddl verwendet wird.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB der Katalysator in einem
Anteil von 0,05 bis 0,15 kg Nickel/Tonne Glyceridd| verwendet wird.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB das vom Katalysator
gereinigte hydrierte O Dampfdestillation oder Strippen mit einem Inertgas unterworfen wird.

Hydrierungsverfahren flir ungesitigte Fettsduren, in dem die Fettsduren mit Wasserstoff in Anwesen-
heit eines Hydrisrungskatalysators in Berlihrung gebracht werden, gekennzeichnet durch eine exakte
Kontrolle des Verfahrens, indem der Feuchtigkeitsgehalt der Fettsduren, Hydrierungskatalysator und
Wasserstoff enthaltenden Reaktionsmischung nicht (ber die niedrigste Konzentration ansteigen gelas-
sen wird, bei welcher sich Phosphatide bei der Hydrierungstemperatur abirennen.
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