
CHAPTER VI

RESULT AND DI S CUS S I ON

T h e  r e s u l t s  f r o m  t h e  e x p e r i m e n t s  i n  C h a p t e r  V w e r e  
p r e s e n t e d  i n  T a b l e s  e n d  F i g u r e s .  T h e  r e s u l t s  w e r e  c o m p a r e d  
w i t h  c o m m e r c i a l  m e t h y l  1 2 - h y d r o x y s t e a r e t e d  s h o w e d  i n  T a b l e  
6 . 9  a n d  a l s o  d i s c u s s e d  i n  t h e  f o l l o w i n g s  Î

5 .  1 S c r e e n i n g  C o m m e r c i a l  C a t a l y s t s

T h e  c o m p a r a t i v e  r e s u l t s  o f  n y d r o g e n a t i o n  w i t h  
d i f f e r e n t  c o m m e r c i a l  n i c k e l  c a t a l y s t s  p r e s e n t  i n  T a b l e  6 . 1  
a n d  F i g u r e  6 . 1  s h o w e d  t h e  s u p e r i o r i t y  o f  t h e  N i  3 7 4 2 D  ( E x p t .  
N o .  6 )  o v e r  o t h e r  n i c k e l  c a t a l y s t s .  Two  i n t e r e s t i n g  
c a t a l y s t s ,  Ni  3 7 1 2 F  a n d  N i  3 6 0 9 F ,  g i v e  h y d r o g e n a t e d  
p r o d u c t s  h a v i n g  l o v . ' - i o d i n e  v a l u e s ,  h i g h  h y d r o x y  v a l u e s  a n d  
a p p r o p r i a t e  m e l t i n g  p o i n t s  b u t  Ni  3 7 4 2 D ,  p r o d u c e d  n o t  o n l y  a 
p r o d u c t  w i t h  a m i n i m u m  i o d i n e  v a l u e  o f  1 . 8 5  a n d  a m a x i m u m  
m e l t i n g  p o i n t  o f  4 8 . 5 ,  w h i c h  i s  c o m p a r a b l e  t o  c o m m e r c i a l  
m e t h y l  e s t e r  w a x  i n  T a b l e  6 . 9  ( 5 2 . 0  C ) ,  b u t  a l s o  t h e
s h o r t e s t  i n d u c t i o n  t i m e  a n d  r e a c t i o n  t i m e  t o  s a t u r a t i o n .  
T h e r e f o r e ,  i t  s h o u l d  b e  n o t e d  t h e t  t h e  Ni  3 7 4 2 D  c a t a l y s t  w e s  
a s u i t a b l e  o n e  f o r  h y d r o g e n a t i o n  o f  m e t h y l  r i c i n o l e a t e .

6 . 2  D e t e r m i n a t i o n  o f  a n  S u i t a b l e  O p e r a t i n g  C o n d i t i o n

T w e n t y  h y d r o g e n a t i o n  r u n s  w e r e  m a d e  o v e r  a t e m p e r a t u r e  
r a n g e  o f  1 1 0  ใ ,o 2 0 0  "c i h y d r o g e n  p r e s s u r e ,  1 0 0  t o  1 7 5  p o u n d s  
p e r  s q u a r e i n c h  g a u g e  ; c a t a l y s t  c o n c e n t r a t i o n ,  0 . 0 1  t o  0 . 5 0  % 

N i c k e l  b y  w e i g h t  ; a g i t a t i o n  s p e e d ,  2 0 0  t o  8 0 0  r p m .  ; a n d



T a b l e  6 . 1  T h e  c o m p a r a t i v e  r e s u l t  o f  h y d r o g e n a t i o n  o f  m e t h y l  r i c i n o l e a t e  w i t h  v a r i o u s
c o m m e r c i a l  n i c k e l  c a t a l y s t s
( R e a c t i o n  t e m p e r a t u r e  1 5 0  c ,  h y d r o g e n  p r e s s u r e  1 5 0  p s i g . ,  r e a c t i o n  t i m e  
5  h r s .  1 a g i t a t i o n  s p e e d  £300 r p m .  1 c o n c e n t r a t i o n  o f  c a t a l y s t  0 . 2 0 7 .  Ni  / o i  1 )

E : : p t .  No . T y p e  oT C a t a l y s t
P r o p e r t i e s  o f  H y d r o g e n a t e d  P r o d u c t I n d u c t  i o n  

Ti  me 
( m i n )

H y d r o g e n  
C o n s u m p  t  i o n  

( p s i . )I . V . •>■c A.  V. 3 ■บ่ ■— O ท

1 Mi 3 7 1 2  F 2 . 1 4 1 6 4 . 4 5 1 . 2 8 0 3 0 3 5 . 5 0

2 Mi 5 1 3 2  p 5 . 8 9 1 6 2 . 5 8 1 . 4 1 4 6 . 9 5 4 3 3 . 5 0
3 Mi 0 1 0 4  p — — — p a s t e 1 1 5 1 1 . 5 0
4 Mi 3 6 0 9  โ- 2 . 5 1 1 6 4 . 0 0 1 . 9 5 4 7 . 7 2 4 3 6 .  0 0
น G 5 3  D 7 . 3 6 1 6 4 . 7 6 1 . 10 4 7 .  1 5 4 2 9 . 0 0
6 Mi 3 7 4  2  1) 1 . 8 5 1 6 2 . 7 8 1 . 2 5 4 B .  5 0 3 6 . 5 0
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r e a c t i o n  t i m e ,  1 t o  5 h o u r s .  Wh e n  o n e  o p e r a t i n g '  p a r a m e t e r  
w a s  b e i n g  s t u d i e d ,  a l l  o t h e r s  w e r e  h e l d  c o n s t a n t .  B e c a u s e  o f  
i t s  s u p e r i o r  a c t i v i t y ,  Hi  3 7  4 2D c a t a l y s t  w a s  u s e d  i n  
d e t e r m i n i n g  t h e  s u i t a b l e  o p e r a t i n g  c o n d i t i o n .  T h e  r e s u l t s  
w e r e  s h o w n  b y  p r o d u c t  p r o p e r t i e s  a n d  h y d r o g e n  c o n s u m p t i o n  
c u r v e s .

.. 1 E f f e c t  o f  R e a c t i o n  T e m p e r a t u r e

R e s u l t s  o f  t h e  e x p e r i m e n t s  o n  h y d r o g e n a t i o n  o f  
m e t h y l  r i c i n o l e a t e  a t  v a r i o u s  t e m p e r a t u r e s  g i v e n  i n  T a b l e  6 . 2 ,  
F i g u r e  6 . 2  a n d  F i g u r e  6 . 3  s h o w e d  t h a t  i n c r e a s i n g  t h e  l o w  
r e a c t i o n  t e m p e r a t u r e  r a n g e  f r o m  1 1 0  t o  1 7 0  c  d e c r e a s e d  b o t h  
t h e  i o d i n e  v a l u e  f r o m  1 0 . 6 0  t o  2 . 8 0  a n d  h y d r o x y l  v a l u e  f r o m  
1 6 6 . 7 4  t o  1 6 3 . 1 2  b u t  i n c r e a s e d  s m a l l  a m o u n t  o f  t h e  a c i d  
v a l u e  f r o m  1 . 2 5  t o  1 . 2 9 .  T h e s e  v a l u e s  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  
r a t e  o f  h y d r o g e n a t i o n  i n c r e a s e d  r a p i d l y  ( s e e  F i g u r e  6 . 2 )  a n d  
o f  d e h y d r o x y  1 a t i o n  i n c r e a s e d  s l o w l y  i n  t h i s  t e m p e r a t u r e  
r a n g e .  A t  t h e  r e a c t i o n  t e m p e r a t u r e  o v e r  1 7 0  c  ( f r o m  1 8 0  t o  
2 0 0  C ) ,  r a t e  o f  h y d r o g e n a t i o n  i n c r e a s e d  s l o w e r  t h a n  t h e
l o w e r  r e a c t i o n  t e m p e r a t u r e  r a n g e  ( 1 5 0 - 1 7 0  C ) ,  w h i l e  t h e  r a t e  
o f  d e n y d r o x y 1 a t i o n  a n d  h y d r o l y s i s  i n c r e a s e d  r a p i d l y  b e c a u s e  
o f  d e c r e a s i n g  t h e  h y d r o x y l  v a l u e  f r o m  1 6 2 . 3 8  t o  1 5 5 . 9 1  e n d  
o f  i n c r e a s i n g  t h e  a c i d  v a l u e  f r o m  1 . 3 5  t o  2 . 4 5  T h i s  m a y  b e  
d u e  t o  o c c u r i n g  t h e  o t h e r  k i n e t i c  a n d  m e c h a n i s m  o f
h y d r o g e n a t i o n  o n  n i c k e l  c a t a l y s t  s u r f a c e .  A l t h o u g h  t h e
h i g h e r  t e m p e r a t u r e  w i l l  l o w e r  t h e  v i s c o s i t y  o f  t h e  o i l ,  t h e  
s o l u b i l i t y  o f  h y d r o g ' e n  a c t u a l l y  i n c r e a s e s  s l i g h t l y  w i t h  
t e m p e r a t u r e .  I n  s u c h  a c a s e ,  a s  t h e  t e m p e r a t u r e  i n c r e a s e s ,  
t h e  o v e r a l l  r e a c t i o n  r a t e  i n c r e a s e s  w h i c h  r e s u l t s  i n
d r a s t i c a l l y  d e c r e a s e d  h y d r o g e n  c o n c e n t r a t i o n  a t  t h e  c a t a l y s t  
s u r f a c e .  5 e c a u s e  o f  a r e q u i r e d  p r o d u c t  w i t h  h i g h  h y d r o x y  
v a l u e  a n d  m a x i m u m  m e l t i n g  p o i n t  o f  4 8 . 4  c ,  
r e a c t i o n  t e m p e r a t u r e  w a s  1 5 0  c .

t h e  s u i t a b l e



T a b l e  6 . 2  E f f e c t  o f  r e a c t i o n  t e m p e r a t u r e  o n  h y d r o g e n a t i o n  o f  m e t h y l  r i c i n o l e a t e
( H y d r o g e n  p r e s s u r e  1 5 0  p s i g . ,  r e a c t i o n  t i m e  2  h r s .  , a g i t a t i o n  s p e e d  
8 0 0  r p m .  , c o n c e n t r a t i o n  o f  Mi 3 7 4 2 D  c a t a l y s t  0 . 0 3 7 .  M i / o i  1 )

E ; ; p t . No. R e a c t i o n  T e m p e r a t u r e  
( °C)

P r o p e r t i e s  o f  H y d r o g e n a t e d  P r o d u c t I n d u c t  i  o n  
T i me 

( m i n )

1 l y d r o g e n  
C o n s u m p  t  i o n  

( p s i . )I . V . DH.  V. A.  V. m.  p . ( C)

7 1 10 — — — — — —
8 1 3 0 1 0 . 6 0 1 6 6 . 7 4 1 . 2 6 4 7 . 2 2 7 24  . o o
9 1 5 0 4 . 5 2 1 6 6 . 6 2 1 . 2 8 4 8 . 4 4 3 5 . 0 0

1 0 1 7 0 2 . 8 0 1 6 3 . 1 2 1 . 2 9 4 7 .  9 ■ 7 3 5 . 5 0
1 1 1 8 0 0 .  4 9 1 6 2 . 3 8 1 . 3 5 4 6 . 2 2 9 .  0 0
1 2 2 0 0 5 . 0 4 1 5 6 . 9 1 2 .  4 5 4 6 .  5 0 3 2 .  5 0
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4 0

R e a c t i o n  t i m e  ( m i n )

F i J u r e  6 . 2 H y d r o g e n  c o n s u m p t i o n  c u r v e s  a t  v a r i o u s  
r e a c t i o n  t e m p e r a t u r e s  o f  Hi 3 7 4 2 D  c a t a l y s t
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F i g u r e  6 . 3  E f f e c t  o f  r e a c t i o n  t e m p e r a t u r e  o f  Ni  3 7 4 2 D  c a t a l y s t
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6 . 2 . 2  E f f e c t  o f  H y d r o g e n  P r e s s u r e

R e s u l t s  o f  t h e  e x p e r i m e n t s  o n  h y d r o g e n e t i o n  o f  
m e t h y l  r i c i n o l e a t e  a t  v a r i o u s  p r e s s u r e s ,  t h e  p r e s s u r e  b e i n g  
m a i n t a i n e d  c o n s t a n t  d u r i n g  e a c h  e x p e r i m e n t ,  w e r e  i l l u s t r a t e d  
i n  T a b l e  6 . 3 ,  F i g u r e  6 . 4  a n d  F i g u r e  6 . 5  s h o w e d  t h a t  
i n c r e a s i n g  t h e  h y d r o g e n  p r e s s u r e  f r o m  1 0 0  t o  1 5 0  p s i g .  
d e c r e a s e d  t h e  i o d i n e  v a l u e  f r o m  1 0 . 6 7  t o  4 . 5 2  a n d  t h e  l o s s  
o f  h y d r o x y l  v a l u e  f r o m  1 6 1 . 9 2  t o  1 6 6 . 6 2  b u t  t h e  a c i d  v a l u e  
u n c l e a r l y  c h a n g e d .  T h e s e  v a l u e s  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  r a t e  o f  
h y d r o g e n a t i o n  i n c r e a s e d  r a p i d l y  ( s e e  F i g u r e  6 . 4 )  a n d  t h e  
r a t e  o f  d e h y d r o x y  1 a t i o n  d e c r e a s e d  w i t h  i n c r e a s i n g  h y d r o g e n  
p r e s s u r e .  A t  h y d r o g e n  p r e s s u r e  1 7 5  p s i g . ,  t h e  i o d i n e  v a l u e  
a n d  t h e  l o s s  o f  h y d r o x y l  v a l u e  c o m p a r e d  w i t h  t h e s e  v a l u e s  a t  
150  p s i g  w e r e  i n c r e a s e d  f r o m  4 . 5 2  t o  5 . 2 2  a n d  1 6 6 . 6 2  t o  
1 6 3 . 3 5 ,  r e s p e c t i v e l y .  F o r  i n c r e a s i n g  h y d r o g e n  p r e s s u r e  
i n c r e a s e  r e s u l t s  i n  a  l a r g e  d r i v i n g  f o r c e  t o  s o l u b i l i z e  t h e  
h y d r o g e n  i n  t h e  o i l .  As  a r e s u l t ,  t h e  h y d r o g e n  c o c e n t r a t i o n s  
w e r e  c o v e r  t h e  c a t a l y s t  s u r f a c e .  T h u s ,  t h e  r a t e  o f  h y d r o g e 
n a t i o n  w a s  i n c r e a s e d  b u t  t h e  r a t e  o f  d e h y d r o x y  1 a t i o n  w a s  
d e c r e a s e d .  H o w e v e r  a t  h y d r o g e n  p r e s s u r e  1 7 5  p s i g , t h e  i o d i n e  
v a l u e  t h a t  o u g h t  t o  b e  l o w e r  t h a n  t h e  i o d i n e  v a l u e  a t  
h y d r o g e n  p r e s s u r e  150  p s i g  b e c a m e  v a l u e  o f  5 . 2 2 .  As a r e s u l t ,  
t h i s  ma y  b e  d u e  t o  s e c u r i n g  t h e  r a p i d  h y d r o g e n e t i ๐ท i n  t h e  
e a r l y  m o r e  h y d r o g e n  c o v e r i n g  o n  t h e  c a t a l y s t  s u r f a c e  ( s e e  
F i g u r e  5 . 4 ) .  T h u s ,  t h e  m o r e  h e a t  o f  r e a c t i o n  o c c u r e d ,  t h e  
m o r e  r a t e  o f  d e h y d r o g e n a t i o n  w a s  m o r e  d o m i n a n t  t h a n  t h e  r a t e  
o f  h y d r o g e n a t i o n .  T h e  s u i t a b l e  h y d r o g e n  p r e s s u r e  w a s  1 50  p s i g  
b e c a u s e  o f  t h e  h y d r o g e n a t e d  p r o d u c t  w i t h  h i g h  h y d r o x y l  v a l u e  
a n d  ma x i mu m m e l t i n g  p o i n t  o f  4 6 . 4  c .



T a b l e  6 E f f e c t  o f  
( R e a c t  i o n  
BOO r pi i t .  1

h y d r o g e n  p r e s s u r e  o n  h y d r o g e n a t i o n  
t e m p e r a t u r e  1 5 0  c ,  r e a c t i o n  t i m e  2  
c o n c e n t r a t i o n  o f  Ni  3 7 4 2 D  c a t a l y s t

o f  m e t h y l  r i c i n o l e a t e  
h r s . 1 a g i t a t i o n  s p e e d  
o . 037.  Ni  / a i  1 )

E : ; p t .  No . H y d r o g e n  P r e s s u r e  
( p s i  g . )

P r o p e r t i e s  o f  H y d r o g e n a t e d  P r o d u c t I n d u c t i o n  
T i me 

( m i n )

H y d r o g e n  
C o n s u m p  L i o n  

( p s  i . )I . V . ■ะ> 1๐ A.  V. m.  p .  ( C)

13 1 0 0 1 0 .  6 7 1 6 1 . 9 2 1 . 3 2 4 5 . 0 4 0 2 0 . 5 0
14 1 2 5 1 0 .  4 3 1 6 3 . 4 5 1 . 2 7 4 6 . 3 4 1 3 1 . 5 0

9 1 5 0 4 . 5 2 1 6 6 . 6 2 1 . 2 0 4 0 .  4 4 3 5 . 0 0
15 1 7 5 5 .  2 2 1 6 3 . 3 5 1 . 3 9 4 7 . 4

3
3 5 . 0 0
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J u r e  6 . 4  H y d r o g e n  c o n s u m p t i o n  c u v e s  a t  v a r i o u s
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6 . 2 . 3  E f f e c t  o f  R e a c t i o n  t i m e

T h e  r e s u l t s  g i v e n  i n  T a b l e  ธ . 4 a n d  F i g u r e  6 . 6  
s h o w e d  t h a t  t h e  m a i n  r e d u c t i o n  o f  d o u b l e  b o n d  i n  m e t h y l  
r i c i n o l e a t e  t o o k  p l a c e  i n  a b o u t  2 h o u r s ,  a f t e r  w h i c h  t h e  
r a t e  o f  h y d r o g e n a t i o n  p r o c e s s e d  s l o w l y .  I n c r e a s i n g  t h e
r e a c t i o n  t i m e  f r o m  1 t o  2 h o u r s ,  t h e  l o s s  o f  t h e  h y d r o x y l  
v a l u e  a n d  t h e  a c i d  v a l u e  w e r e  u n a f f e c t e d  b u t  t h e  i o d i n e  
v a l u e  w a s  d e c r e a s e d  r a p i d l y .  I n c r e a s i n g  t h e  r e a c t i o n  t i m e  
f r o m  2 t o  5 h o u r s ,  t h e  i o d i n e  v a l u e  a n d  t h e  h y d r o x y l  v a l u e  
w e r e  d e c r e a s e d  f r o m  4 . 5 2  t o  2 . 3 8  a n d  f r o m  1 6 6 . 6 2  t o  1 6 4 . 0 1 ,  
r e s p e c t i v e l y  ; a n d  t h e  m e l t i n g  p o i n t  w a s  d e c r e a s e d  s l i g h t l y  
f r o m  4 8 . 4  t o  4 8 . 0  c .  T h e s e  v a l u e s  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  r a t e  
o f  h y d r o g e n a t i o n  a n d  o f  d e h y d r o x y  1 a t i o n  i n c r e a s e d  w i t h  
r e a c t i o n  t i m e .  T h e  s u i t a b l e  r e a c t i o n  t i m e ,  h o w e v e r ,  w a s  n o t  
c o n s i d e r e d  i m m e d i a t e l y  b e c e u s e  t h e  o t h e r  v a r i a b l e s  *, s u c h  a s  
t e m p e r a t u r e  a n d  c a t a l y s t  c o n c e n t r a t i o n ,  a r e  m o r e  s i g n i f i c a n t .  
So  t h i s  r e s u l t  s h o w e d  t h e  t e n d e n c y  o f  r e a c t i o n  t i m e  o n  t h e  
h y d r o g e n a t  i o n .

6 . 2 . 4  E f f e c t  o f  A g i t a t i o n  S p e e d

A c o m p a r i s o n  o f  t h e  r e s u l t s  g i v e n  i n  T a b l e  6 . 5 ,  
F i g u r e  6 . 7  a n d  F i g u r e 5 . 8  s h o w e d  t h a t  i n c r e a s i n g  a g i t a t i o n  
f r o m  2 0 0  t o  8 0 0  r p m .  d e c r e a s e d  t h e  i o d i n e  v a l u e  f r o m  1 0 . 5 8  
t o  4 . 5 2  a n d  t h e  l o s s  o f  t h e  h y d r o x y l  v a l u e  f r o m  1 5 5 . 2 3  t o  
1 6 6 . 6 2  b u t  t h e  a c i d  v a l u e  u n c l e a r l y  c h a n g e d .  T h e  m e l t i n g  
p o i n t  o f  h y d r o g e n a t e d  p r o d u c t  w a s  a l s o  i n c r e a s e d  f r o m  4 5 . 5  
t o  4 8 . 4  c .  T h e s e  v a l u e s  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  r a t e  o f
h y d r o g e n a t  i o n  i n c r e a s e d  s l o w l y  ( s e e  F i g u r e  6 . 7 )  a n d  o f  
d e h y d r o x y  1 a t i o n  d e c r e a s e d  w h i l e  t h e  a g i t a t i o n  s p e e d  
i n c r e a s e d .  I n c r e a s i n g  a g i t a t i o n  i n c r e a s e d  t h e  c i s s o l v a t i o n  
r a t e  a n d  a d s o r p t i o n  r a t e  o f  h y d r o g e n  i n  o i l  o n  t h e  c a t a l y s t



T a b l e  6 . 4  E f f e c t  Q-f r e a c t i o n  t i m e  o n  h y d r o g e n a t i o n  o f  m e t h y l  r i c i n o l e a t e
( R e a c t i o n  t e m p e r a t u r e  1 5 0  c ,  h y d r o g e n  p r e s s u r e  1 5 0  p s i g . ,  a g i t a i o n  s p e e d  
8 0 0  r p m .  , c o n c e n t r a t i o n  o f  Ni  3 7 4 2 D  c a t a l y s t  0 . 0 3 X  N i / a i  1)

E ; <p t .  No. R e a c t i o n  T i m e  ( h r . )
P r o p e r t i e s  o f  H y d r o g e n a t e d  P r o d u c t H y d r o g e n  

C o n s u m p t  i on  
( p s i . )I . V . GH.  V. A.  V. m . p . ( c )

16 1 1 0 . 5 4 1 6 6 . 2 7 1 . 2 6 4 6 . 9 2 7 . 2 5
9 ท 4 . 5 2 1 6 6 . 6 2 1 . 2 8 4 8 . 4 3 5 . 0 0

17 3 3 . 2 0 1 6 4 . 9 9 1 . 2 6 CD 14 3 5  • 5 0
18 cr น 2 . 3 8 1 6 4 . 0 1 1 . 2 6 4 8 . 0 3 6 .  5 0
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I . V.
10 . 0 .

9 . 0

ร . 0-

7 . 0.

6 . 0 -

5 . 0-
A.  V.

2 . O'

3 . 0

1 . 0 - 2 . 0 -

1 . O'

10

0 ก

. A- -๐.

0  = I . V.
0 = OH.v:
A  = A . V .

“I— I I r
2 3 4

R e a c t  i o n  t i m e  ( h r s .  )

OH.V.

-17 0 . 0

ฯ. 6 0 . 0

-15 0 . 0

-14 0 . 0

F i g u r e  6 . 6  E f f e c t  o f  r e a c t i o n  t i m e  o f  Ni 3742D c a t a l y s t



T a b l e  6 . 5 E f f e c t  o f  a g i t a t i o n  s p e e d  ๐ท h y d r o g e n a t i o n  o f  m e t h y l  r i c i n o l e a t e
( R e a c t i o n  t e m p e r a t u r e  1 5 0  c ,  h y d r o g e n  p r e e s u r e  1 5 0  p s i g . ,  r e a c t i o n  
t i m e  2  h r s . ,  c o n c e n t r a t i o n  o f  Ni  3 7 4 2 D  c a t a l y s t  0 . 0 3 7 .  N i / o i  1 )

E ; : p t .  N o . A g i t a t i o n  S p e e d  
( r p m . )

P r o p e r t i e s  o f  H y d r o g e n a t e d  P r o d u c t I n d u c t i  o n  
T i  me  

( m i n )

H y d r o g e n  
C o n s u m p t  i o n  

; p s  i . )I .  V. OH.  V. A.  V. m. p . ( C)

19 2 0 0 1 0 . 5 8 1 5 6 . 2 8 1 . 2 1 4 5 . 5 6 8 2 9 . 5 0
2 0 4 0 0 9 . 9 3 1 6 1 . 8 1 1 . 2 B 4 6 . 2 3 1 3 2 . 5 0
21 6 0 0 7 . 2 5 1 6 3 . 9 7 1 . 3 5 4 7 .  1 1 5 3 3 . 5 0

9 BOO 4 . 5 2 1 6 6 . 6 2 1 . 2 8 4 B .  4 4 3 5 . 0 0
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R e a c t i o n  t i m e  ( m i n )

F i g u r e  6 . 7  Hydr og ' en  c o n s u m p t i o n  c u v e s  a t  v a r i o u s
a g i t a t i o n  s p e e d s  o f  Ni 3742D c a t a l y s t
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A g i t a t i o n  s p e e d  ( r p m . )

F i g u r e  6 . 8  E f f e c t  o f  a g i t a t i o n  s p e e d  o f  Ni  3 7 4 2 D c a t a l y s t
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s u r f a c e  b e c a u s e  i t  m o r e  q u i c k l y  w h i p p e d  t h e  h y d r o g e n  f r o m  
g a s  p h a s e  i n t o  t h e  r e a c t i o n  m i x t u r e  a n d  d e c r e a s e d  t h e  f i l m  
r e s i s t a n c e  o f  t h e  m a s s  a n d  h e a t  t r a n f e r  a r o u n d  t h e  c a t a l y s t  
p a r t i c l e  s o  t h e  r a t e  o f  h y d r o g e n a t i o n  w a s  i n c r e a s e d .  
I n c r e a s i n g  a g i t a t i o n  n o t  o n l y  i n c r e a s e s  h y d r o g e n a t i o n  b u t  
a l s o  d e c r e a s e s  b o t h  d e h y d r o x y  1 a t i o n  c a u s e d  b y  h o t  s p o t s  o r  
o v e r  h e a t  o n  c a t a l y s t  s u r f a c e ,  a n d  h y d r o l y s i s .  T h e  s u i t a b l e  
a g i t a t i o n  s p e e d  w a s  8 0 0  r p m .  ( F o r  t h i s  e q u i p m e n t ) .

6 . 2 . 5  E f f e c t  o f  C o n c e n t r a t i o n  o f  C a t a l y s t

T h e  r e s u l t s  g i v e n  i n  T a b l e  6 . 6 ,  F i g u r e  6 . 9  a n d  
F i g u r e  6 . 1 0  s h o w e d  t h a t  i n c r e a s i n g  t h e  c o n c e n t r a t i o n  o f  
c a t a l y s t  f r o m  0 . 0 1  t o  0 . 2 0 %  N i / o i l  d e c r e a s e d  t h e  i o d i n e  
v a l u e  f r o m  6 . 1 4  t o  1 . 9 4  a n d  t h e  h y d r o x y l  v a l u e  f r o m  1 6 B . 3 6  
t o  1 6 2 . 4 7  b u t  t h e  a c i d  v a l u e  u n c l e a r l y  c h a n g e d .  T h e s e  
v a l u e s  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  r a t e  o f  h y d r o g e n a t i o n  a n d  o f  
d e h y d r o x y 1 a t i o n  i n c r e a s e d  w i t h  t h i s  c a t a l y s t  c o n c e n t r a t i o n  
r a n g e .  E s p e c i a l l y  a t  0 . 5 0 %  N i / o i l ,  t h e  h y d r o x y l  v a l u e  w a s  
d e c r e a s e d  f r o m  1 6 2 . 4 7  ( a t  0 . 2 0 %  N i / o i l )  t o  1 4 1 . 0 7 .  T h i s  ma y  
b e  p r o b a b l y  d u e  t o  t h e  f a c t  t h a t  t h e  h o t  s p o t s  f r o m  h e a t  o f  
r e a c t i o n  h a v e  t a k e n  p l a c e  d u r i n g  t h e  e a r l y  h y d r o g e n a t i o n  
b e c a u s e  o f  h a v i n g  g r e a t  a m o u n t  o f  a c t i v e  c a t a l y s t  s u r f a c e .  
T h u s ,  t h e  r a t e  o f  d e h y d r o x y 1 a t i o n  w a s  m o r e  d o m i n a n t  t h a n  t h e  
r a t e  o f  h y d r o g e n a t i o n .  F r o m  F i g u r e  6 . 1 0 ,  t h e  a p p r o p r i a t e  
c a t a l y s t  c o n c o n t r a t i o n  f o r  t h e  i o d i n e  v a l u e  b e l o w  3 a n d  t h e  
h y d r o x y l  v a l u e  o v e r  1 6 4 . 0  i s  t h e  r a n g e  b e t w e e n  0 . 0 7  a n d
0 . 0 8 %  N i / o i l .



T a b l e  6 . 6  E f f e c t  o f  c o n c e n t r a t i o n  o f  Hi  3 7 4 2 D c a t a l y s t  on  h y d r o g e n a t i o n  o f
m e t h y l  r i c i n o l e a t e
( R e a c t i o n  t e m p e r a t u r e  1 5 0 ° c ,  h y d r o g e n  p r e e s u r e  1 5 0  p s i g . ,  r e a c t i o n  
t i m e  2  h r s . , a g i t a t i o n  s p e e d  8 0 0  r p m . )

C : : p t .  N o . C o n c e n t r a t i o n  o f  C a t a l y s t  
(7. H i / o i l ,  w t . / w t . )

P r o p e r t i e s  o f  H y d r o g e n a t e d  P r o d u c t H y d r o g e n  
C o n s u m p t  i o n  

( p s i . )I .  V. OH.  V. A .  V. m.  p . ( C)

2 2 0 . 5 0 2 . 5 8 1 4 1 . 0 7 0 .  9 5 4 4 . 7 3 9 . 0 0
2 3 0 . 2 0 1 . 9 4 1 6 2 . 4 7 1 . 0 7 4 7 . 9 3 6 . 5 0
2 4 0 .  1 0 2 .  2 6 1 6 3 . 6 5 1 . 5 5 4 8 . 3 .-•๐ •
2 5 0 . 0 6 3 .  B4 1 6 4 . 2 5 1 . 2 2 4 7 . 5 3 6 . 0 0

9 0 . 0 3 4 . 5 2 1 6 6 . 6 2 1 . 2 8 4 8 . 4 3 5 . 0 0
2 6 0 . 0 1 6 .  1 4 1 6 8 . 3 6 1 . 2 9 4 8 .  1 2 3 . 0 0
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R e a c t i o n  t i m e  ( m i n )

F i g u r e  6 . 0  H y d r o g e n  c o n s u m p t i o n  c u r v e s  a t  v a r i o u s
c o n c e n t r a t i o n s  o f  Ni 3742D c a t a l y s t
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< % N i /  ๐ i ท

F i g u r e  6 . 1 0  E f f e c t  o f  c o n c e n t r â t i o n  o f  Ni 3742D c a t a l y s t



6 . 3  E f f e c t ,  o f  - t he  i n i t i a l  H y d r o g e n  F e e d i n g

R e s u l t s  o f  t h e  e x p e r i m e n t  o n  h y d r o g e n a t i o n  o f  m e t h y l
r i c i n o l e a t e  a t  d i f f e r e n t  t i m e  f o r  h y d r o g e n  f e e d i n g
i l l u s t r a t e d  i n  T a b l e  6 . 7  s h o w e d  t h a t  t h e  i n i t i a l  h y d r o g e n
f e e d i n g  ( P r o c e d u r e  2 )  g a v e  b e t t e r  q u a l i t y  p r o d u c t  t h a n
o b t a i n e d  w i t h  t h e  i n i t i a l  n i t r o g e n  f e e d i n g  ( P r o c e d u r e  1 ) .
C o m p a r i n g  t h e  p r o d u c t  o b t a i n e d  w i t h  t h e  P r o c e d u r e  1 a n d  2 a t
0 . 0 3 %  N i / o i l ,  t h e  i o d i n e  v a l u e  w a s  d e c r e a s e d  f r o m  4 . 5 2  t o
2 . 5 7  a n d  t h e  m e l t n g  p o i n t  w a s  s l i g h t l y  i n c r e a s e d  f r o m  4 8 . 4  

ot o  4 8 . 7  c .  F o r  c o m p a r i n g  t h e  p r o d u c t  o b t a i n e d  w i t h  t h e  
P r o c e d u r e  1 a n d  2 a t  0 . 0 7 %  N i / o i l ,  t h e  i o d i n e  v a l u e  w a s  
d e c r e a s e d  f r o m  2 . 7 2  t o  2 . 0 5  a n d  t h e  m e l t i n g  p o i n t  w a s  
s l i g h t l y  i n c r e a s e d  f r o m  4 8 . 5  t o  4 8 . 9 .  I n  t h e  b o t h  c a s e s ,  
t h e  h y d r o x y l  v a l u e s  w e r e  s l i g h t l y  d e c r e a s e d  a n d  t h e  a c i d  
v a l u e s  w e r e  a l m o s t  c o n s t a n t .  T h e s e  v a l u e s  i n d i c a t e d  t h a t  
t h e  r a t e  o f  h y d r o g e n a t i o n  w a s  i n c r e a s e d  a n d  t h e  r a t e  o f  
d e h y d r o x y l a t i o n  w a s  s l i g h t l y  i n c r e a s e d  w h e n  t h e  P r o c e d u r e  2 
w a s  u s e d  b u t  t h e  r a t e  o f  h y d r o l y s i s  i s  n e a r l y  c o n s t a n t .  I n  
a d d i t i o n  t h e  p r o d u c t s  f r o m  t h e  p r o c e d u r e  2 w e r e  n o  m o r e  
y e l l o w i s h  a n d  h i g h e r  m e l t i n g  p o i n t  t h a n  f r o m  t h e  P r o c e d u r e
1.  T h i s  ma y  b e  d u e  t o  o c c u r i n g  t h e  d e a c t i v a t i o n  o f  c a t a l y s t

; s u c h  a s  c a r b o n y l ,  q u i n o n e - t y p e  
o c c u r e d  d u r i n g  p r o c e s s i n g  c r u d e  o i l  

o r / a n d  s t o r a g i n g  a t  a t m o s p h e r i c  i n  d r u m .  T h u s ,  t h e  i o d i n e

h e s e i m p u r  i t  i e ร
t  u r  e , a n d  e t c .

o f h y d r o g e n a t e d  p r o d u c t o u g h t  t o  b e h i g h e r  t h a n o f
t  o b t a i n e d  w i t h  t h e  n o r ma  1 a c t  i v e  c a t a l y s b  i n  t h e 5 ame
i n g c o n d i t i o n .  As a r e s u l t ,  t h e h y d r o g e n ? a s
1 l y f e d  ma y  c o v e r  t h e c a t a 1 y ร t. B U r  f  a c e t o  p r e v e n t ใ f

■ 0๓ ,h e  i m p u r i t i e s .  F r o m  t h i s  e x p e r i m e n t s ,  t h e พ  c l เ-» c .

c o n c e n t r a t i o n  o f  0 . 0 3 %  N i / o i l  a t  i n i t i a l  h y d r o g e n  f e e d i n g  
( E x p t .  No.  2 7 )  o u g h t  t o  b e  c o n s i d e r e d  e c o n o m i c a l l y  b e c a u s e  
o f  a d e s i r e d  p r o d u c t  v.’ i t h  t h e  i o d i n e  v a l u e  b e l o w  3 ( 2 . 5 7 ) ,
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t h e  h y d r o x y l  v a l u e  o v e r  1 6 4 . 0  ( 1 6 5 . 8 6 ) ,  a n d  t h e  m e l t i n g  
p o i n t  o f  4 8 . 7  c .  I f  t h e  d e s i r e d  p r o d u c t  w a s  a l s o  r e q u i r e d  
i n  t h e  b e t t e r  q u a l i t y  i n  c o l o u r ,  t h e  c a t a l y s t  c o n c e n t r a t i o n  
o f  0 . 0 7 %  N i / o i l  a t  s u i t a b l e  o p r e a t i n g  c o n d i t i o n  b y  u s i n g  t h e  
i n i t i a l  h y d r o g e n  f e e d i n g  ( E x p t .  No.  2 9 )  w o u l d  b e  c o n s i d e r e d  
( s e e  F i g u r e  6 . 1 1 ) .  I n  a d d i t i o n ,  t h e  l a t t e r  e x p e r i m e n t  
p r o d u c e d  t h e  l o w i o d i n e  v a l u e  o f  2 . 0 5 .  T h u s ,  t o  o b t a i n  
t h e  a p p r o p r i a t e  t j u a l i t i e s  o f  p r o d u c t  f o r  t h e  i o d i n e  v a l u e  
b e l o w  3 ,  h y d r o x y l  v a l u e  o v e r  1 6 4 . 0 ,  a n d  g o o d  c o l o u r  p r o d u c t ,  
t h e  p a r a m e t e r  o f  E x p t .  No.  2 9  ma y  b e  c o n s i d e r e d  i n  r e d u c i n g  
t h e  r e a c t i o n  t i m e .

6 . 4  E f f e c t  o f  t h e  s t o r a g e  T i m e

F . e s u l t s  o f  t h e  e x p e r i m e n t s  o n  h y d r o g e n a t i o n  o f  
m e t h y l  r i c i n o l e a t e  a t  t h e  d i f f e r e n t  s t o r a g e  t i m e  f r o m  6 a n d  
10 m o n t h s ,  a t  c a t a l y s t  c o n c e n t r a t i o n  o f  0 . 0 3 %  N i . / o i l  
i l l u s t r a t e d  i n  T a b l e  6 . 8  i n c r e a s e d  t h e  i o d i n e  v a l u e  a n d  t h e  
l o s s  o f  h y d r o x y l  v a l u e  o f  h y d r o g e n a t e d  p r o d u c t  f r o m  4 . 5 2  t o  
8 . 8 7  a n d  f r o m  1 6 6 . 6 2  t o  1 6 2 . 9 4  f o r  t h e  P r o c e d u r e  1,  
r e s p e c t i v e l y  ; a n d  f r o m  2 . 5 7  t o  5 . 6 0  a n d  f r o m  1 6 5 . 8 6  t o  
1 6 2 . 8 8  f o r  P r o c e d u r e  2 ,  r e s p e c t i v e l y .  T h e  a c i d  v a l u e s  w e r e  
i n c r e a s e d  i n  b o t h  c a s e s .  T h e s e  v a l u e s  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  
s t o r a g e  t i m e  w a s  i m p o r t a n t  e f f e c t i v e  f a c t o r  t o  h y d r o g e n a t i o n  
f o r  p r o d u c i n g  t h e  d e s i r e d  p r o d u c t .  T h i s  ma y  b e  d u e  t o  t h e  
f a c t  t h a t  t h e  a t m o s p h e r i c  a i r  o v e r  t h e  l i q u i d  l e v e l  i n  t h e  
s t o r a g e  d r u m  c o n t a i n  t h e  o x y g e n  w h i c h  i s  g e n e r a l l y  a n  
o x i d a n t  t o  o c c u r  t h e  a u t o - o x i d a t i o n  i n  o i l .  T h e  o x i d a t i o n  
p r o d u c t s  a r e  a l d e h y d e ,  k e t o n e  a n d  o t h e r  t y p e  s t r u c t u r e s .  
T h e s e  s t r u c t u r e s  ma y  s h o w  d e a c t i v a t i o n  t h e  c a t a l y s t  f o r  
h y d r o g e n a t i o n  o f  a l k e n e  c o m p o u n d s .  I n  F i g u r e  6 . 1 2  s h o w e d  
t h e  h y d r o g e n a t e d  a t  t h e  d i f f e r e n t  s t o r a g e  t i m e .



T a b l e  6 . 7  E f f e c t  o-f t h e  i n i t i a l  h y d r o g e n  - f e e d i n g  o n  H y d r o g e n a t i o n  o-f m e t h y l  r i c i n o l e a t e  
( R e a c t i o n  t e m p e r a t u r e  150 c ,  h y d r o g e n  p r e s s u r e  150 p s i g . ,  a g i t a t i o n  s p e e d  
800 r p m . , r e a c t i o n  t i m e  2  h r s . ,  Ni  3 7 4 2 D  c a t a l y s t )

E:: p t  . No  . H y d r o g e n a t i o n  P r o c e d u r e
P r o p e r t l e s  o f  H y d r o g e n a t e d  P r o d u c t Pl ydr  o g e n  

C o n s u m p  t  i  o n  
( p s i . )I . V . OH.  V. A.  V. m . p .  ( C)

9 * 1 4 . 5 2 1 6 6 . 6 2 1 . 2 8 4 8 .  4 3 5 . 0 0
2 7 * ทุ 2 . 5 7 1 6 5 . 8 6 1 . 2 8 4 8 . 7 3  £>. 5  0
2 0 * * 1 2 . 7 2 1 6 3 . 1 2 1 . 4 7 4 8 . 5 3 8 . 5 0 * * *
2 8 * * 2 .  0 5 1 6 2 . 3 4 1 . 4 9 4 B . 9 3 6 .  0 0

* C a t a l y s t  c o n c e n t r a t i o n  o f  0 . 0 3  / I N i / o i  1
* *  C a t a l y s t  c o n c e n t r a t i o n  o f  0 . 0 7  X N i / a i  1

* * *  G a s  1 e a k i  n g

'ทุ
T h e  i n i t i a l  n i t r o g e n  f e e d i n g  
T h e  i n i t i a l  h y d r o g e n  f e e d i n g

VOfNj



T a b l e  6 . B E f f e c t  o f  t h e  s t o r a g e  t i m e  o n  h y d r o g e n a t i o n  o f  m e h y l  r i c i n o l e a t e
( R e a c t i o n  t e m p e r a t u r e  1 5 0 ° c ,  h y d r o g e n  p r e s s u r e  1 5 0  p s i g . ,  a g i t a t i o n  
s p e e d  8 0 0  r p m . , r e a c t i o n  t i m e  2  h r s . , c o n c e n t r â t i o n  o f  N i  3 7 4 2 D  c a t a l y s t
0 . 0 3 7 .  N i  / o i  1 )

E:<pt  . N o . S t o r a g e  T i m e  
( m o n t h s )

P r o p e r t i e s  o f  H y d r o g e n a t e d  P r o d u c t H y d r o g e n  
C o n s u m p t  i o n  

( p s i . )I . V . OH.  V. A.  V. m. p . ( C)

9 *  ** 6 4 . 5 2 1 6 6 . 6 2 1 . 2 8 4 8 . 4 3 5 . 0 0
2 7  *■ * 6 2 . 5 7 1 6 5 . 8 6 1 . 2 8 4 8 . 7 3 6 . 5 0
3 0 * 1 0 8 .  8 7 1 6 2 . 9 4 1 . 5 0 4 7 .  1 3 1 . 5 0
3 1 » * 1 0 5 . 6 0 1 6 2 . 8 8 1 . 5 0 4 7 . 7 3 6 . 0 0

* T h e  i n i t i a l  n i t r o g e n  f e e d i n g
* *  T h e  i n i t i a l  h y d r o g e n  f e e d i n g

to



9 4

F i g u r e  6 . 1 1  C o m p a r i n g  t h e  h y d r o g e n a t e d  p r o d u c t s  o b t a i n e d  
b y  t h e  d i f f e r e n t  t i m e  o f  h y d r o g e n  f e e d i n g

F i g u r e  ธ .  12 C o m p a r i n g  t h e  h y d r o g e n a t e d  p r o d u c t s  o b t a i n e d  b y  
t h e  d i f f e r e n t  s t o r a g e  t i m e  o f  m e t h y l  r i c i n o l e a t e
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T a b l e  6 . 9  P r o p e r t i e s  o f  c o m m e r c i a l  m e t h y l  1 2 - h y d r o : < y s t e a r a t e  
wa x  a n d  s o m e  r e s u l t i n g  m e t h y l  e s t e r  w a x e s

P r o d u c t  Na me I .  V. □ H. V. • m. P . ( C)

P e r i c i n  1 * 3 .  0 0 1 6 4 . 0 0 5 . 0 0 5 2 . 0
M e t h y l  1 2 - h y d r o x y 5 .  0 0 — — 4 8 . 0

s t e a r a t e  * *
E x p t .  N o .  6 1 . 8 5 1 6 2 . 7 8 1 . 2 5 4 8 . 5
Ex p t . N o . 9 4 . 5 2 1 6 6 . 6 2 1 . 2 8 4 8 .  4
E x p t .  N o .  2 4 2 . 2 6 1 6 3 . 6 5 1 . 5 5 4 8 . 3
E x p t .  N o .  2 7 2 .  5 7 1 6 5 . 8 6 1 . 2 8 4 8 . 7
E x p t .  N o .  2 9 2 . 0 5 1 6 2 . 3 4 1 . 4 9 4 8 . 9

*  F r o m  B a k e r  C a s t o r  O i l  C o m p a n y
■ ** F r o m  T h e  C o n d e n s e d  C h e m i c a l  D i c t i o n a r y
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