
CHAPTER V

EXPERIMENT

I n  t h e  p r e s e n t  s t u d y  o f  t h e  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 ,  t h e  e x p e r i m e n t s  w e r e  d i v i d e d  i n t o  t w o  p a r t s  J 
h y d r o g e n a t i o n  a n d  a n a l y s i s  o f  h y d r o g e n a t e d  p r o d u c t .  T h e  
d e t a i l  o f  t h e  e x p e r i m e n t s  w e r e  d i s c u s s e d  i n  t h e  f o l l o w i n g s .

5 . 1  C a t a l y s t s  a n d  M a t e r i a l s .

C h e m i c a l s  u s e d  w e r e  o f  A n a l a r  g r a d e  e x c e p t  w h e r e  
s p e c i f i e d .  M e t h y l  r i c i n o l e a t e  w a s  n o . l  g r a d e  ( I . v .  8 4 . 0 ,  
OH. V.  1 7 0 )  f r o m  T h a i  K a w a k e n  C o . , L t d .  P u r e  h y d r o g e n  g a s  a n d  
o x y g e n - f r e e  n i t r o g e n  w e r e  b o u g h t  f r o m  T .  I .  G.  C o . , L t d .  T h e  
c o m m e r c i a l  h y d r o g e r a t i o n  c a t a l y s t s  i n  o u r  l a b o r a t o r y  w e r e  
s h o w n  i n  t h e  T a b l e  5 . 1 .

5 . 2  A p p a r a t u s

A l l  e x p e r i m e n t s  f o r  t h e  h y d r o g e n a t i o n  s t u d y  o f  m e t h y l  
r i c i n o l e a t e  w e r e  c a r r i e d  o u t  i n  t h e  h y d r o g e n a t i o n  a p p a r a t u s  
w h i c h  c o n s i s t e d  o f  f i v e  p a r t s  a s  t h e  f o l l o w i n g s  t



T a b l e  5 . 1  The c o m m e r c i a l  h y d r o g e n a t i o n  c a t a l y s t s

T y p e  o f  C a t a l y s t %Ni F o r m BET S u r f a c e  A r e a  
( m a / g m )

P a r t  i c  l e  
S i z e  
( m )

Ni  3 7 1 2  F* 2 1 . 7 2 p o w d e r - -

Ni 5 1 3 2  P* 6 6 . 3 3 p o w d e r 1 7 0 2 0
Ni  3 6 0 9  F* 2 5 . 0 0 f  1 a k e - -
Ni  0 1 0 4  P* 6 5 . 0 0 f l a k e 1 2 5 2 0

G 53  D** 2 5 . 0 0 f l a k e - 3
Ni  3 7 4 2  D* 2 0 . 0 0 p e  11 e t

*  f r o m  t h e  H a r s h a w  C h e m i c a l  C o m p a n y ,  
f r o m  t h e  U n i t e d  C a t a l y s t s  I n c .

( 1 )  R e a c t o r  ( F i g u r e  5 . 1 )  T h e  h y d r o g e n a t i o n  r e a c t o r  
w a s  a b a t c h  h i g h  p r e s s u r e  s t i r r e d  a u t o c l a v e  m o d e l  4 5 2 1  f r o m  
t h e  P a r r  I n s t r u m e n t  C o m p a n y  w i t h  c o n s i s t i n g  o f  1 0 0 0  cm" 
s t a i n l e s s  s t e e l  3 1 6  c y l i n d i c a l  b o m b ,  b o mb  h e a d ,  a  bomb 
h e a t e r ,  t w o  s t i r r e r s  a n d  a c o o l i n g  c o i l .  T h e  r e a c t o r  c a n  
w o r k  a t  t h e  p r e s s u r e  r a n g e  o f  0 - 1 9 0 0  p s i g  a n d  t h e  
t e m p e r a t u r e  r a n g e  0 - 3 5 0 ° C .

( 2 )  A d j u s t a b l e  S p e e d  M o t o r  C o n t r o l l e r  ( F i g u r e  5 . 2 )  
T h e  C o n t r o l l e r  u s e d  w a s  m o d e l  64EEN f r o m  t h e  P a r r  I n s t r u m e n t  
C o m p a n y .  I t s  s t i r r i n g  s p e e d  c a n  b e  a d j u s t e d  i n  t h e  r a n g e  o f
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( 3 )  A u t o m a t i c  T e m p e r a t u r e  C o n t r o l l e r  ( F i g u r e  5 . 3 )  
T h e  c o n t r o l l e r  u s e d  w a s  RKC m o d e l  s e r i e s  RE 9 6  f r o m  t h e  
W o r t h i n g  E n g l a n d  a n d  t h e  i n d i c a t o r  f r o m  t h e  M o d e l  
N o . 1 4 1 - 0 3 - 4 5 1 - 1 9 - 0 0 .  T h e y  w e r e  o p e r a t e d  i n  c o n j u n c t i o n  w i t h  
a  t h e r m o c o u p l e  i n s t a l l e d  i n  a  t h e r m o w e l l  a t t a c h e d  t o  t h e  bomb 
h e a d  t o  p r o v i d e  b o t h  t i m e  p r o p o r t i o n i n g  t e m p e r a t u r e  c o n t r o l  
a n d  t e n p e r a t u r e  r e a d  o u t .

( 4 )  C o o l i n g  S y s t e m  ( F i g u r e  5 . 4 ) .  T h e  c o o l e r  u s e d  
w a s  C A - 1 0 1  s e r .  No .  0 1 2 0 0 3 7 0  f r o m  T o k y o  R i k a k i k a i  C o . ,  L t d .  
T h e  c o o l e r  w a s  c o n n e c t e d  w i t h  bo mb  h e a d  b y  w a t e r  t u b e s  f o r  
c o o l i n g  t h e  a x i a l  s e a l i n g  r u b b e r  o f  s t i r r e r  r o d

( 5 )  G a s  C o n t r o l l e r s  S y s t e m .  T h e  s y s t e m  c o n s i s t e d
o f  a h y d r o g e n  t a n k  1 e q u i p p e d  w i t h  a  p r e s s u r e  r e g u l a t o r  
( 0 - 3 0 0 0 p s i . )  2 ,  a n  o x y g e n  f r e e  n i t r o g e n  t a n k  3 e q u i p p e d  w i t h  
a  p r e s s u r e  r e g u 1 a t o r ( 0 - 3 0 0 p s i . )  4 ,  o n - o f f  v a l v e  5 ,  6 ,  7 ,  1 2 ,
13 a n d  17 a t h r e e  w a y  v a l v e  1 1 ,  a  s m a l l  h y d r o g e n  c y l i n d r i c a l  
t a n k  ( 6 . 7 1 i t . )  B,  p r e s s u r e  g a u g e s  9 a n d  1 4 .  T h e  f l o w  d i a g r a m  
o f  t h e  h y d r o g e n a t i o n  s y s t e m  w a s  s h o w n  i n  F i g u r e  5 . 5

T h e  m e l t i n g  p o i n t  o f  m e t h y l  e s t e r  w a x  w a s  d e t e r m i n e d  
b y  u s i n g  m a g n e t i c  s t i r r e r - h e a t e r  ( F i g u r e  5 . ธ)
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F i g u r e  5 . 1  Hi gh  p r e s s u r e s t i r r e d  r e a c t o r  P a r r  4521
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F i g u r e  5 . 2  A d j u s t a b l e  s p e e d  m o t o r  c o n t r o l l e r  P a r r  64EEN



56

F i g u r e  5 . 3  A u t o m a t i c  t e m p e r a t u r e  c o n t r o l l e r  and I n d i c a t o r





1. Ha T a n k 8 . O n - o f f  v a l v e 1 1 . T h r e e - w a y  v a l v e 10 . A d j u s t a b l e  s p e e d  m o t o r  c o n t r o l l e r
2 . R e g u r a t o r 7 . O n - o f f  v a  1v e 1 2 . O n - o f f  v a  1v e 17 . O n - o f f  v a l v e
3 . Na T a n k 8 . H S u p p l i e d  t a n k 1 3 . O n - o f f  v a l v e 18 . T e m p e r a t u r e  I n d i c a t o r
4 . R e g u l a t o r 9 . P r e s s u r e  g a u g e 1 4 . P r e s s u r e  g a u g e 1 0 . A u t o m a t i c  t e m p e r a t u r e  c o n t r o l l e r
5 . O n - o f f  v a l v e 10 . R e g u l a t o r 1 5 . R e a c t o r

F i g u r e  5 . ธ F l o w  d i a g r a m  o f  t h e  h y d r o g e n a t i o n  s y s t e m LTVGO
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F i g u r e  5. 6 M a g n e t i c  s t i r r e r - h e a t e r  f o r  d e t e r m i n a t i o n  o f
me 11 i n g  p o  i n t
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5 . 3  P r o c e d u r e

5 . 3 . 1  H y d r o g é n a t i o n

r i c i n o l e a t e  ( 2 0 0  g . ) w a s  c h a r g e d  i n t o  t h e  r e a c t o r  a l o n g  w i t h  
a k n o w n  q u a n t i t y  o f  c a t a l y s t .  B e f o r e  c l o s i n g  t h e  b o m b ,  t h e  
h e a d  g a s k e t  w a s  e x a m i n e d  t o  b e  s u r e  t h a t  i t  w a s  i n  g o o d
c o n d i t i o n  a n d  m a t c h i n g  s u r f a c e s  o n  t h e  bomb a n d  t h e  h e a d  w a s  
a l s o  d o n e  t o  b e  s u r e  t h a t  t h e y  w e r e  c l e a n  a n d  f r e e  f r o m  
b u r r s , t h e n  t h e  h e a d  w a s  s e t  o n  t h e  b o m b .  T h e  bomb w a s  c l o s e d  
b y  s l i d i n g  t h e  t w o  r i n g  s e c t i o n s  i n t o  p l a c e  s o  t h a t  t h e  s l o t  
b e t w e e n  t h e  t w o  s e c t i o n s  w a s  a b o u t  o n e  i n c h  t o  t h e  r i g h t  t h e  
t h e r m o w e l l  a n d  t h e  bo mb  w a s  r a i s e d  t o  e n c i r c l e  t h e m .  P o s i t i o n  
t h e  b a n d  s o  t h a t  t h e  c o n e  p o i n t e d  s c r e w  e n t e r s  t h e  s l o t  
b e t w e e n  t h e  r i n g  s e c t i o n s  a n d  t i g h t e n  t h e  s c r e w  t o  s p r e a d  
t h e  s e c t i o n s  f i r m l y  a g a i n s t  t h e  i n s i d e  o f  t h e  b a n d .  T h e
bomb w a s  s e a l e d  b y  t i g h t e n i n g  e a c h  o f  t h e  c a p  s c r e w s  w i t h  
t h e  w r e n c h  f u r n i s h e d  w i t h  t h e  a p p a r a t u s .  T h e  bomb w a s  
a l l o w e d  t o  s t a n d  f o r  a b o u t  f i v e  m i n u t e s  a f t e r  t h e  i n i t i a l
t i g h t e n i n g  t h e m  t h e  c a p  s c r e w s  w e r e  t i g h t e n e d  a g a i n .  T h e
bomb w a s  s e t  i n  t h e  h e a t e r  w i t h  t h e  g a u g e  f a c i n g  f o r w a r d  a n d  
p o s i t i o n e d  s o  a s  n o t  t o  i n t e r f e r e  w i t h  t h e  d r i v i n g  b e l t .  
T h e  v e e  b e l t  w a s  s l i p p e d  i n t o  t h e  p u l l e y s  a n d  t h e  b r a c k e t  
w a s  a d j u s t e d  s o  t h a t  t h e  b e l t  w a s  o n l y  m o d e r a t e l y  t i g h t e d .

T h e  g a s  c o n t r o l l e r s  s y s t e m  c o n n e c t e d  t o  t h e  g a s  i n l e t  
v a l v e  o f  t h e  r e a c t o r ,  t h e  แ 2 t a n k  3 ,  w a s  o p e n e d  a n d  t h e  
r e g u l a t o r  4 ,  w a s  a d j u s t e d  t i l l  t h e  p r e s s u r e  i n  t h e  s y s t e m  
w a s  a b o u t  1 0 0  p s i g . ,  t h e  t h r e e  w a y  v a l v e  1 1 ,  w a s  s w i t c h e d  t o  
a l l o w  แ 2 t o  f l o w  t o  t h e  r e a c t o r  a n d  t h e n  t h e  o n - o f f  v a l v e  1 2 ,  
a n d  13 w e r e  o p e n e d .  A l l  v a l v e s  w e r e  c h e c k e d  c a r e f u l l y  b y  t h e

The 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  was
c e r r i e d  o u t  i n  t h e  P a rr  h y d r o g e n a t i o n  r e a c t o r .  M e t h y l
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s n o o p  l e a k  s o l u t i o n  b e f o r e  แ 2 w a s  a d m i t t e d  t o  t h e  s y s t e m .  
To r e m o v e  a l l  o f  0 2 i n  t h e  s y s t e m ,  t h e  o n - o f f  v a l v e  1 7 ,  w a s  
o p e n e d  a n d  ผ 2 w a s  p u r g e d  t w i c e  t h r o u g h  t h e  s y t e m .  A f t e r  t h i s ,  
t h e  v e n t  v a l v e s  1 7 ,  w e r e  s h u t  s o  t h a t  t h e  r e a c t o r  w a s  t h e n  
f l u s h e d  w i t h  แ 2< T h e  p r e s s u r e  o f  t h e  s y s t e m  r e a d  f r o m  t h e  
p r e s s u r e  g a u g e  1 4 ,  w a s  a b o u t  1 0 0  p s i g . ,  t h e n  t h e  o n - o f f  
v a l v e s  1 2 ,  w a s  s h u t .

A d e s i r e d  t e m p e r a t u r e  w a s  s e t ,  t h e  h e a t e r  s w i t c h  w a s  
t u r n e d  o n  a n d  a V a r i a c  t o  c o n t r o l  t h e  h e a t  i n p u t .  To
c o n t r o l  t h e  d e s i r e d  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  r e a c t i o n ,  t h e  
t h e r m o c o u p l e  w e s  c o n n e c t e d  t o  t h e  i n d i c a t o r  a n d  c o n t r o l l e r ,  
c o n t r o l l i n g  t h e  V a r i a c .  T h e  a d j u s t a b l e  s p e e d s  c o n t r o l l e r s  
w a s  c o n n e c t e d  t o  t h e  r e a c t o r  t o  a d j u s t  t h e  s t i r r i n g  s p e e d s .  
When t h e  r e a c t o r  t e m p e r a t u r e  r e a c h e d  a  v a l v e  a b o u t  50  ° c ,  t h e  
s t i r e r  p o w e r  w a s  t u r n e d  o n .  T h e  f u n c t i o n  s w i t c h  w a s  s e t  a t  
F o r w o r d  ; t h e  s p e e d  c o n t r o l  k n o b  w a s  t u r n  c l o c k w i s e l y  u n t i l  
m o t o r  r o t a t i o n  o c c u r r e d  e n d  t h e n  i t  w a s  a d j u s t e d  t o  t h e  
r e q u i r e d  s p e e d .  When t h e  r e a c t o r  t e m p e r a t u r e  r e a c h e d  a 
v a l u e  a b o u t  5 c  b e l o w  t h e  o p e r a t i n g  t e m p e r a t u r e ,  t h e  t a n k  
1 w a s  o p e n e d  w h i l e  o n - o f f  v a l v e  5 ,  6 a n d  7 w e r e  c l o s e d .  T h e
H2 t a n k  8 a n d o n - o f f  v a l v e  ๐ w e r e  o p e n e d ร 1o w 1 y u n t  i 1 t h e
p r e s s u r e  ga u g e 3 i n d  i c a t e d  a t 3 0 0  p s i g .  Af t e r  t h i s ,  t h e 7 T
t a n i :  ! a n d o n - o f f  v a l v e  5 w e r e c l o s e d ,  a n d N „ i n  t h e  r e a i.0-Po

w a s  v e n t e d  o u t  b y  o p e n i n g  t h e  v e n t  v a l v e  17 w h i l e  o n - o f f  
v a l v e  12 w a s  c l o s e d .  T h e  r e a c t o r  w a s  t h e n  f l u s h e d  w i t h  N 2
a n d v e n t e d  N2 o u t  t w  i c e a g a i n s o  t h e p r e s s u r e wa s  r e d u c e d t o
t h e a t m o s p h e r  i c p r e s s u r e t  h e n t h e  K2 t a n i :  3 พa s  c l o s e d a n d
"b hi 0 t h r e e  way v a l v e  11 w a s  s w i t c h e d t o  a i l o w H__ t o  f  1 ow t o
t h e  r e a c t o r .  T h e  p r e s s u r e  w a s  m a i n t a i n e d  c o n s t a n t  t h r o u g h  
o u t  t h e  r u n  by  m e a n s  o f  a p r e s s u r e  r e g u l a t i n g  v a l v e  10 a n d  
w h i c h  w a s  r e a d  f r o m  t h e  p r e s s u r e  g a u g e  14 .  T h e  p r o g r e s s  o f  
t h e  r e a c t i o n  w a s  f o l l o w e d  b y  o b s e r v i n g  t h e  c h a n g e  i n  H
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p r e s s u r e  a t  d i f f e r e n t  t i m e s , s h o w n  ๐ท p r e s s u r e  g a u g e  9 .  A f t e r  
t h e  r e a c t i o n  s t a r t e d , t h e  t e m p e r a t u r e  w a s  m a i n t a i n e d  e t  t h e  
d e s i r e d  v a l v e  ( + 1 - 2  C) b y  t h e  m a n n u a 1 o p e r a t i o n  o f  t h e  V a r i é e  
a n d / o r  by  a d j u s t i n g "  w a t e r  f l o w  i n t o  t h e  c o o l i n g "  c o i l  t o  r e m o v e  
t h e  e x o t h e r m i c  h e a t  o f  t h e  r e a c t i o n .

To s t o p  t h e  r e a c t i o n ,  t h e  H 2 t a n k  8 w a s  c l o s e d  a n d  
t h e  v e n t  v a l v e  17 w a s  o p e n e d ,  t h e n  t h e  t h r e e  wa y  v a l v e  11 
w a s  s w i t c h e d  t o  a l l o w  N2 t o  d i s p l a c e  H= i n  t h e  s y s t e m .  T h e  
Kt 2 t a n k  3 w a s  c l o s e d .  T h e  h e a t e r  w a s  s w i t c h e d  o f f  e n d  t h e  
w a t e r  w a s  f l o w e d  i n t o  t h e  c o o l i n g  c o i l .  T h e  t e m p e r a t u r e  w a s  
d e c r e a s e d  u n t i l  a b o u t  50  c ,  t h e n  t h e  s t i r r e r  a n d  t h e  c o o l e r  
w e r e  t u r n e d  o f f .  T h e  bo mb  h e a d  w a s  o p e n e d .  T h e  c a t a l y s t -  
m e t h y l  e s t e r  wax m i x t u r e  w a s  t r a n s f e r e d  i n t o  a 5 0 0  c m 3 
s t a i n l e s s  s t e e l  b o w l  a n d  t h e  c a t a l y s t  v;as  s e p a r a t e d  f r o m  t h e  
wax by  f i l t e r i n g  o n  W h a t m a n  f i l t e r  p a p e r  N o . l  i n  e n  o v e n  a t  
t e m p e r a t u r e  5 0 - 5 5  c .  T h e  p r o p e r t i e s  o f  t h e  m e t h y l  e s t e r  wax  
w e r e  d e t e r m i n e d .

F o r  h y d r o g e n a t i o n  b y  i n i t i a l  h y d r o g e n  f e e d  a t  r o o m  
t e m p e r a t u r e ,  t h e r e  w a s  d i f f e r e n c e  f r o m  a b o v e  p r o c e d u r e .  When 
N h a d  b e e n  f l u s h e d  a n d  v e n t e d  t w i c e  o r  m o r e  a g a i n ,  b e f o r e  
t h e  h e a t e r  w a s  t u r n e d  o n ,  H2 w a s  f l u s h e d  i n t o  t h e  s y s t e m .
T h e  t e m p e r a t u r e  WBS  i n c r e a s e d  t o  t h e  d e s i r e d  v a l u e .  A f t e r  
t h i s ,  i t  w a s  t h e  s a m e  p r o c e d u r e  a s  a b o v e .

5 . 3 . 1 . 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

To  s e l e c t  t h e  b e s t  c o m m e r c i a l  h y d r o g e n a t i o n
c a t a l y s t s  o u t  o f  s i x  w h o s e  c h a r a c t e r i s t i c s  w e r e  s h o w n  i n  T a b l e

05 . 1 ,  t h e  h y d r o g e n a t i o n  c o n d i t i o n  w a s  s e t  a t  T e m p e r e 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  6 0 0  r p m . ,
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 %  K j / o i l  ( w e i g h t  b y  w e i g h t )  a n d
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r e a c t i o n  t i m e  5 h o u r s .

5 . 3 .  1 . 2  S e l e c t i n g '  a n  S u i t e b l e  O p e r a t i n g  C o n d i t i o n

T h e  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 ,  
h y d r o g e n  p r e s s u r e ,  r e a c t i o n  t i m e  ; a g i t a t i o n  s p e e d  a n d  
c a t a l y s t  c o n c e n t r a t i o n  w e r e  s t u d i e d  u n d e r  t h e  c o n d i t i o n s  
w h i c h  w e r e  s h o w n  i n  t h e  T a b l e  5 . 2 .

5 . 3 . 1 . 3  S t u d y i n g  t h e  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 .

I n  t h e  s e c t i o n  5 . 3 . 1 ,  h y d r o g e n  g a s  a s  
r e c a c t a n t  w a s  f l o w e d  i n t o  t h e  s y s t e m  a t  t h e  d e s i r e d  c o n s t a n t  
t e m p e r a t u r e  u n t i l  t h e  r e a c t i o n  t i m e  o b t a i n e d  ( P r o c e d u r e  1 ) .
On t h e  o t h e r  h a n d ,  t h e  H2 g a s  w a s  f l o w e d  c o n t i n u o u s l y  s i n c e  
t h e  h e a t e r  w a s  t u r n e d  o n  a t  r o o m  t e m p e r a t u r e  ( P r o c e d u r e  2 ) .  
T h e  t e m p e r a t u r e  w a s  i n c r e a s e d  t i l l  t h e  d e s i r e d  v a l u e  a n d  
t o o k  i t  c o n s t a n t .  T h e  l a t t e r  p r o c e d u r e ,  t h e  h y d r o g e n  
c o n s u m p t i o n  m i g h t  b e  s t a r t e d  a t  t e m p e r a t u r e  b e l o w  t h e  
d e s i r e d  v a l v e  s o  t h e  t o t a l  o p e r a t i n g  t i m e  w a s  s h o r t e r  t h a n  
t h e  f i r s t .  A f t e r  t h i s  t h e  h y d r o g e n a t e d  p r e d u o t s  w e r e
a n a l y s e d .  T h e  h y d r o g e n a t i o n  c o n d i t i o n  w e r e  s e t  a t  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  o b t a i n e d  i n  t h e  s e c t i o n  5 . 3 . 1 . 2

5 . 3 . 1 . 4  S t u d y i n g  t h e  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

T h e  e f f e c t  o f  t h e  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  i n  d r u m  w a s  s t u d i e d  a f t e r  f o u r  m o n t h s  o f  f i n d i n g

น i t  a ๖ 1 e o p e r a t  i n g c o n e i t  ใ ๐ท i n  s e c t  i o n  5 . 3 . 1 . 2 . T h e
y d r o g e n a t i o n  c o n c i ■L i ๐ ฑ V/E. ร s e t  a t  t e m p e ~ a t u โ' 0 1 นไ o 0 o

y d r o f s n p r e s s u r e ๐เท PS i ร;. t a g i t a t i o n  s p e e d e o o r  p m . ,
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T a b l e  5 . 2  The  v a r i o u s  o p e r a t i n g  c o n d i t i o n s  f o r  t h i s  e x p e r i m e n t

S t u d  i  e d R e a c t i o n H y d r o g e n R e a c t i o n A g i  t a t i  o n C o n e ,  o f
P a r a m e t e r T e m p e r a t u r e F' r e s s u r e T i m e S p e e d C a t a l y s t

( °c> ( p s i g . ) ( h r s . ) ( r p m . ) (7. N i / o i l )

1 1 0 1 5 0 2 8 0 0 0 . 0 3
1 3 0 1 5 0 'ทุ 8 0 0 0 . 0 3

R e a c t i o n 1 5 0 1 5 0 8 0 0 0 . 0 3
T e m p e r a t u r e 1 7 0 1 5 0 ทุ» 8 0 0 0 . 0 3

1 8 0 1 5 0 'ทุ 8 0 0 0 . 0 3
2 0 0 1 5 0 'ทุ BOO 0 . 0 3

1 5 0 1 0 0 'ทุ 8 0 0 0 . 0 3
H y d r o g e n 1 5 0 1 2 5 'ทุ 8 0 0 0 . 0 3
P r e s s u r e 1 5 0 1 5 0 r> 8 0 0 0 . 0 3

1 5 0 1 7 5 'ทุ 8 0 0 0 . 0 3

1 5 0 1 5 0 1 8 0 0 0 . 0 3
R e a c t i o n 1 5 0 1 5 0 'ทุ 8 0 0 0 . 0 3

T i me 1 5 0 1 5 0 y 8 0 0 0 . 0 3
1 5 0 1 5 0 CTน 8 0 0 0 . 0 3

1 5 0 1 5 0 'ทุ 2 0 0 0 . 0 3
A g i  t a t i  o n 1 5 0 1 5 0 'ทุ 4 0 0 0 . 0 3

S p e e d 1 5 0 1 5 0 'ทุ 6 0 0 0 . 0 3
1 5 0 1 5 0 'ทุ 8 0 0 0 .  0 3

1 5 0 1 5 0 'ทุ 8 0 0 0 . 0 1
1 5 0 1 5 0 'ทุ 8 0 0 0 . 0 3

C o n e ,  o f 1 5 0 1 5 0 'ทุ 8 0 0 0 . 0 6
C a t a l y s t 1 5 0 1 5 0 ทุ» 8 0 0 0 .  10

1 5 0 1 5 0 ทุ 8 0 0 0 .  2 0
1 5 0 1 5 0 ทุ 8 0 0 0 . 5 0
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c o n c e n t r a t i o n  o f  c a t a l y s t  0 . 0 3 %  N i / o i l ,  r e a c t i o n  t i m e  2 h o u r s .

5 . 3 . 2  A n a l y s i s  o f  t h e  H y d r o g e n a t e d  M e t h y l  R i c i n o l e a t e

5 . 3 . 2 . 1  D e t e r m i n a t i o n  o f  A c i d  V a l u e

T h e  a c i d  v a l u e  i s  d e f i n e d  b y  t h e  n u m b e r  
o f  m i l l i g r a m s  o f  p o t a s s i u m  h y d r o x i d e  r e q u i r e d  t o  n e u t r a l i z e  
f r e e  f a t t y  a c i d  i n  1 g  o f  t h e  s a m p l e .  T h e  a c i d  v a l u e  o f  t h e  
p r o d u c t s  w e r e  d e t e r m i n e d  b y  t h e  J a p a n e s e  I n d u s t r i a l  s t a n d a r d  
J I S  K 0 0 7 0 - 1 9 5 5  ( s e e  A p p e n d i x  A ) .  A 1 0 - 1 5  g  o f  a s a m p l e  w a s  
w e i g h e d  a c c u r a t e l y  i n t o  a 1 0 0 - c m 3 c o n i c a l  f l a s k .  Add 50 ml  
o f  t h e  n e u t r a l i z e d  e t h y l  a l c o h o l  a n d  h e a t e d  o n  a w a t e r  b a t h  
u n t i l  t h e  s a m p l e  d i s s o l v e s  c o m p l e t e l y .  Add f e w  d r o p s  o f  
p h e n o 1p h t h a  1e i ท i n d i c a t o r  s o l u t i o n  a n d  t i t r a t e  w i t h  N / 1 0  
e t h y l  a l c o h o l i c  p o t a s s i u m  h y d r o x i d e  s o l u t i o n  u n t i l  a p a l e  
p i n k  c o l o u r  p e r s i s t s  f o r  30  s e c o n d s .

C a l c u l a t e  t h e  a c i d  v a l u e ,  A . V . ,  by t h e  f o l l o w i n g  f o r m u l a s

A . V . = A X f  X 5 . 5 1 1
ร

Whe r e  A

รุ'

v o l u m e  o f  N / 1 0  e t h y l  a l c o h o l i c  p o t a s s i u m  
h y d r o x i d e  s o l u t i o n  c o n s u m e d  i n  t i t r a t i o n  ( c m 13) 
f a c t o r  o f  N / 1 0  e t h y l  a l c o h o l i c  p o t a s s i u m
h y d r o x i d e  s o l u t i o n .

3 : w e i g h t  o f  s a m p l e  ( g )
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5 . 3 . 2 . 2  D e t e r m  i n a i  i o n  o f  I o d i n e  V a l u e

T h e  i o d i n e  v a l u e  i s  d e f i n e d  b y  t h e  
a m o u n t  o f  h a l o g e n  ( c a l c u l a t e d  b y  t h e  n u m b e r  o f  g r a m s  o f  
i o d i n e )  a b s o r b e d  b y  1 0 0  g  o f  t h e  s a m p l e  u n d e r  t h e  p r e s c r i b e d  
c o n d i t i o n s .  T h e  i o d i n e  v a l u e  o f  t h e  p r o d u c t s  w e r e  d e t e r m i n e d  
b y  t h e  J a p a n e s e  I n d u s t i a l  s t a n d a r d  J I S  K 0 0 7 0 - 1 9 6 6  ( s e e  
A p p e n d i x  A ) .  W e i g h  a c c u r a t e l y  a b o u t  3 g  o f  t h e  s a m p l e  i n t o  a 
2 5 0 - c m 3 I o d i n e  f l a s k  a n d  a d d  10  c m 3 o f  W i j s *  s o l u t i o n  a n d  
t i g h t l y  s t o p p e r  w i t h  a g l a s s  s t o p p e r  w e t  w i t h  p o t a s s i u m  i o d i d e  
s o l u t i o n  ( 5 %)  i n  o r d e r  t o  p r e v e n t  v o l a t i l i z a t i o n  o f  i o d i n e  a n d  
c h l o r i n e  a n d  g e n t l y  s w i r l  t h e  f l a s k .  P l a c e  t h e  f l a s k  i n  a d a r k  
p l a c e  k e p t  a t  a t e m p e r a t u r e  o f  2 0  t o  3 0  Cc  f o r  3 0  m i n u t e s  a n d  
s w i r l  t h e  f l a s k  o c c a s i o n a l l y .  Add  5 0  t o  7 0  c m 3 o f  p o t a s s i u m  
i o d i d e  s o l u t i o n  ( 5 % ) ,  s w i r l  t h e  f l a s k  a n d  t i t r a t e  w i t h  N / 1 0  
t h i o s u l f a t e  s o l u t i o n  u n t i l  t h e  s o l u t i o n  c o l o u r s  p a l e  y e l l o w .  
Add 1 c m 3 o f  s t a r c h  s o l u t i o n  a n d  c o n t i n u e  t h e  t i t r a t i o n ,  w i t h  
s w i r l i n g ,  u n t i l  t h e  b l u e  c o l o u r  o f  i o d i n e - s t a r c h  d i s a p p e a r s .  
Run t h e  b l a n k  t i t r a t i o n .

C a l c u l a t e  t h e  i o d i n e  v a l u e ,  I . V . ,  b y  t h e  f o l l o w i n g  f o r m u l a  ะ

I . V . = ( E - A )  X f  X 1 . 2 5 9
ร

Wh e r e  A :

E

v o l u m e  o f  N / 1 0  s o d i u m  t h i o s u l f a t e  s o l u t i o n
c o n s u m e d  i n  a c t u a l  t i t r a t i o n  ( c m = )
v o l u m e  o f  K/ ' I C s o d i u m  t h i o s u l f a t e  s o l u t i o n
c o n s u m e d  i n  b l a n k ,  t i t r a t i o n  ( c m 3 )
f a c t o r  o f  K / 1 0  s o d i u m  t h i o s u l f a t e  s o l u t i o n

3 ะ w e i g h t  o f  s a m p l e  ( g )



5 . 3 . 2 . 3  D e t e r m i n a t i o n  o f  H y d r o x y l  V a l u e

T h e  h y d r o x y l  v a l u e  i s  d e f i n e d  b y  t h e  
n u m b e r  o f  m i l l i g r a m s  o f  p o t a s s i u m  h y d r o x i d e  r e q u i r e d  t o  
n e u t r a l i z e  a c e t i c  a c i d  w h i c h  h a s  b e e n  c o m b i n e d  w i t h  h y d r o x y l  
r a d i c a l  w h e n  1 g  o f  t h e  s a m p l e  i s  a c e t y l a t e d  b y  s p e c i f i e d  
p r o c e d u r e .  T h e  h y d r o x y l  v a l u e  o f  t h e  p r o d u c t s  w e r e  d e t e r m i n e d  
b y  T h e  J a p a n e s e  I n d u s t i a l  s t a n d a r d  J I S  K 0 0 7 0 - 1 9 6 6 .  ( s e e  
A p p e n d i x  A ) .  W e i g h  a c c u r a t e l y  1 . 0  g  o f  t h e  s a m p l e  i n t o  a 2 0 0  
c m 3 . E r l e n m e y e r  f l a s k  a n d  e x a c t l y  5 - c m 3 o f  a c e t y l a t i o n  r e a g e n t .  
A t t a c h  a n  a i r  c o n d e n s e r  t o  t h e  f l a s k  a n d  i m m e r s e  i n  a n  g l y c e r i n e  
b a t h  k e p t  a t e m p e r a t u r e  o f  9 5  t o  1 0 0  c  s o  d e e p  t h a t  b o t t o m  o f  
t h e  f l a s k  i n  a p p r o x i m a t e l y  1 c m .  b e l o w  t h e  b a t h  l i q u i d .  A f t e r  
h e a t i n g  f o r  1 h o u r ,  t a k e  t h e  f l a s k  o u t  o f  t h e  b a t h  a n d  a l l o w  
c o o l .  Add 1 c m 3 o f  w a t e r  t h r o u g h  t h e  c o n d e n s e r  a n d  s w i r l  t h e  
f l a s k  t o  d e c o m p o s e  a c e t i c  a n h y d r i d e .  R e h e a t  t h e  f l a s k  i n  t h e  
o i l  b a t h  f o r  10 m i n u t e s  t o  c o m p l e t e  t h e  d e c o m p o s i t i o n  a n d  
a l l o w  t o  c o o l .  W a s h  t h e  c o n d e n s e r  a n d  t h e  i n s i d e  o f  t h e  f l a s k  
w i t h  2 0  t o  5 0  c m 3 o f  n e u t r a l i z e d  e t h y l  a l c o h o l  a n d  t i t r a t e  
w i t h  N / 2  e t h y l  a l c o h o l i c  p o t a s s i u m  h y d r o x i d e  s o l u t i o n  u s i n g  
p h e n o 1 p ' n t h a  1 e i ท s o l u t i o n  a s  t h e  i n d i c a t o r .  Run  t h e  b l a n k  
t  i t r a t  i o n .

C a l c u l a t e  t h e  h y d r o x y l  v a l u e ,  0 H . V . ,  b y  t h e  f o l l o w i n g  
f o r m u l a  ;

OH. V . = ( B - A )  X f  X 2 6 . 0 5 5  + c
ร

W h e r e  A ะ v o l u m e  o f  K / 2  e t h y l  a l c o h o l i c  p o t a s s i u m  s o l u t i o n  
c o n s u m e d  i n  a c t u a l  t i t r a t i o n  ( c m 3 ) .

B ะ v o l u m e  o f  K / 2  e t h y l  a l c o h o l i c  p o t a s s i u m  s o l u t i o n  
c o n s u m e d  i n  b l a n k  t i t r a t i o n  ( c m 3 ) .
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f  : f a c t o r  o f  N / 2  e t h y l  a l c o h o l i c  p o t a s s i u m  s o l u t i o n
ร ะ w e i g h t  o f  s a m p l e  ( g ) 
c Î a c i d  v a l u e

w e r e  d e t e r m i n e d  b y  T h e  M e t h o d  2  o f  t h e  J a p a n e s e  I n d u s t r i a l  
S t a n d a r d  J I S  K 0 0 6 4 - 1 9 6 6  ( s e e  A p p e n d i x  B ) .  T h i s  m e t h o d  i s  
a p p l i c a b l e  t o  t h e  s a m p l e  w h i c h  i s  i n s o l u b l e  i n  w a t e r  a n d  
h a r d l y  p u l v e r i z e d  s u c h  a s  f a t s ,  f a t t y  a c i d s ,  p a r a f f i n  a n d  
w a x e s .

5 . 3 . 2 . 4  M e a s u r i n g  o f  M e l t i n g  P o i n t

T h e  m e l t i n g  p o i n t  o f  t h e  p r o d u c t s
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