Synthese von Biodiesel aus Frittierdl

O

A

Mia Schweizer
Maturaarbeit im Fach Chemie
Kantonsschule Reussbihl Luzern

Oktober 2023

Betreuerin: Heidrun Schissler




Inhalt

1
2

BINIEITUNG e s e e e e et e e e e e e e e e s e araeeeeaae 1
LI L=T L =TT PP UPPPPRPTPR 2
2.1  Biodiesel auS RAPSOL......uuuiiiieiiiiieiiiiiiiee e e e sttt e e e e s e e e e e e e e e e e ean 2
2.1.1 2 e 1Yo | U UERRRN 2
2.1.2 Industrielle Biodieselherstellung ........ccoeveeeiiiieeccee e 2
2.2 UMESEEIUNE e nan 3
2.2.1 Basenkatalysierte Umesterung.......cccccvveeeeeeie e e e 3
2.2.2  Sdurekatalysierte Umesterung ......cccceeeueeeeiiiiieeeesiieee e esieeeeseineee e svaeee s 5
IMEEEITAL ..ttt ettt e st e st e st e e st e e s e e nanee e e 7
METNOAEN ...ttt sttt e sb e e s e e saneeeas 8
4.1  Synthese unter RUCKFIUSS ......ccccuuiiiiiiiiiei e 8
4.2 ReiNIBUNESVEITANIEN ..coiiiiee e 8
42.1 Extraktion mit Scheidetrichter.........coooiiiiiiiiiiiieen 8
4.2.2  TrOCKNUNE oottt ettt e e e e e e et rr e e e e e e e eeesntsrreeeeeeeesennnnns 8
4.2.3  ADBNUESCREN (e e e 9
4.3 AnalySeEMEtNOEN cooceeiiiee e 9
43.1 RefraktomMerie. .. cooueiiiiiieee e 9
43.2 DichtebeStiMMUNEG.....ccc i e 9
43.3 Dinnschichtchromatografie .......cccooccciiiieei e, 9
43.4 2y oT=] o1 (o] o Y =SSP 10
Versuche UNd MESSUNZEN .....cceeiii it e et e e e e e arrrer e e e e e e s e nbaeaeeeaaeeeas 11
5.1  Umesterung und REINIGUNE ....ccooiieiiiiiieieieee ettt e e e e e nareaeees 11
I Y N o T=1 1V < RSP UTRRRRRRP 12
RESUITATE ... e e 14
6.1  Ubersicht der Messdaten..........ccceciririereeeirisiereieeessieieseeseese s sens 14
6.2  Dinnschichtchromatographie .......cccovveeeiiiiieicci e, 14
ST N o I |2 PP PRRUPPTOPRURRUPI 15
DISKUSSION 1.ttt ettt e et e et e e st e st e e sab e e saneeesanee s 18
7.1 Auswertung der MesSAaten .......ccovuuiiiiriiieiiiiiiee et 18

7.2 Auswertung der Dinnschichtchromatographie ........cccccovvvieiiniiieiinniieeees 18



7.3 Vergleich der FTIR-Spektrogramme .......ccccueeeiriuiieeiiiiieeeerieee e ssiree e eeveee s 19

7.4  Verbesserungsmoglichkeiten und Vergleich der Syntheseerfolge................. 20
8 REFIEXION et 23
9 ZUSAMMENTASSUNE ....eiiiiee ittt e et e s e s st ae e e e s sbe e e e e sareeeesnaneeas 24
10 DANKSAGUNE .uvveeeiiiiieie ittt e esitee e s et e e s s sbae e e e sttt e e e sssaaeeesanbaeeeesnssaeeesssseeessnnssaeeenn 25
11 QUENENVEIZEICANIS ..ooiiiiiiieie e 26
12 Abbildungsverzeichnis.......cii oo e e e e 28
13 DeKIQration ...c..eeoieiiiiiee e 29

ii



Synthese von Biodiesel aus Frittierdl 1 Einleitung

1 Einleitung

«Benzin» und «Diesel» sind in der heutigen Zeit Begriffe, die nicht zuletzt durch die zu-
nehmende Popularitdt von Elektroautos in den Kdpfen vieler Menschen einen negativen
Beiklang erhalten haben. Als fossil gewonnene Kraftstoffe nehmen die besagten Treibstoffe ein
nicht kleinzuredendes Kapitel in der Klimawandeldiskussion ein und durch die zunehmende
Sensibilisierung fir Umweltschutz riicken nachhaltigere Kraftstoffe wie der Biodiesel mehr und
mehr in den Fokus. Biodiesel erweist sich nicht nur als vielversprechende Alternative fir Diesel,
sondern lasst sich zudem im Schilerlabor synthetisieren, wodurch seine Herstellung im
Rahmen einer Maturaarbeit realisiert werden konnte.

Meine Maturaarbeit einem Thema zu widmen, welches aktuelle Bezlige aufweist, war mir von
Anfang an wichtig. Die Suche eines geeigneten Thema stellte sich jedoch als schwierig heraus,
da viele meiner Ideen im Schilerlabor nicht verwirklicht werden konnten. Frau Schisslers Idee
Biodiesel herzustellen, schien daher als eine Thematik, die aktuelle Bezlige versprach und auch
meine Neugier weckte, perfekt zu sein. Schritt fiir Schritt entwickelte sich das Thema meiner
Maturaarbeit: Die saurekatalysierte und basenkatalysierte Synthese von Biodiesel aus
Frittierdl.

Im Theoriekapitel der Arbeit gehe ich auf Biodiesel im Allgemeinen ein, wobei Rapsél und die
industrielle Biodieselherstellung im Zentrum stehen. Zudem wird die Theorie der Umesterung
erlautert, wobei die Reaktionsmechanismen der basenkatalysierten und saurekatalysierten
Umesterung getrennt anhand von MarvinSketch-Zeichnungen veranschaulicht werden.

Das Kapitel Material nennt die Herkunft des Frittierdls und des Biodiesels, den ich als
Vergleichsstandard einsetzte.

Im Methodenteil der Arbeit werde ich die Synthesemethode, die Reinigungs- und Analyse-
verfahren aufgreifen.

Versuche und Messungen dient der Beschreibung des praktischen Teils der Arbeit, wobei ich
die FTIR-Spektroskopie als Teil des Berzelius Projekts im Labor der PH St. Gallen durchfiihren
durfte.

Das Kapitel Resultate enthalt die Messdaten und Ergebnisse der Analyse, wobei diese in Form
einer Tabelle bzw. in Form von Fotos und Spektrogrammen ersichtlich sind.

Im Diskussionsteil werde ich die Resultate der Analyse auswerten, interpretieren, sowie die
Syntheseerfolge vergleichen und Verbesserungsmoglichkeiten darlegen.
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2 Theorie

Im Theorieteil wird in einem ersten Schritt auf den Biodiesel im Allgemeinen kurz eingegangen
und im spezifischen auf Rapsol und die industrielle Biodieselherstellung. Danach folgt das
Kapitel Umesterung, in welchem die Reaktionsmechanismen der sdaure- und basenkatalyiserten
Biodieselsynthesen beleuchtet werden.

2.1 Biodiesel aus Rapsdl

Als Kraftstoff, welcher aus pflanzlichen und tierischen Olen oder Fetten hergestellt wird, dient
der Biodiesel als nachhaltigere Alternative und Erganzung zu fossilem Diesel. Er ist erneuerbar,
biologisch abbaubar und zudem beinahe schwefelfrei. Die Synthese dieses fllssigen
Fettsduremethylesters findet Gber die Umesterung statt, deren Prozess neben einem Fett oder
0Ol, einen Alkohol und einen Katalysator erfordert. Als Alkohol wird oft Ethanol oder Methanol
verwendet und in Europa ist der Gebrauch von Rapsél am haufigsten. [1]

2.1.1 Rapsol
Wie alle Pflanzendle und Fette setzt sich das Rapsdl aus drei mit Glycerin veresterten

Fettsdauren zusammen, sogenannte «Triglyzeride» (Abb.1). Bei Glyzerin handelt es sich um
einen dreiwertigen Alkohol, wahrend Fettsdauren Carbonsduren sind: Kohlenstoffketten mit
einer in diesem Fall geraden Anzahl an Kohlenstoffatomen und einer Carboxylgruppe.

Grundsatzlich sind ungesattigte Fettsauren von gesattigten Fettsauren unterscheidbar, wobei
gesattigte Fettsauren keine Doppelbindung zwischen den Kohlenstoffatomen aufweisen,
wahrend einfach und mehrfach ungesattigte Fettsdauren eine oder mehrere Doppelbindungen
zwischen den Kohlenstoffatomen besitzen. Bei den Fettsduren des Rapsols handelt es sich zu
50-65% um Olséure (einfach ungesattigt), zu 15-30% um Linolsdure (zweifach ungesittigt) und
zu 5-13% um Linolensaure (dreifach ungesattigt). [2]

Glycerin

Fettsauren

Abbildung 1 Beispiel eines Triglyzerids

2.1.2 Industrielle Biodieselherstellung
Das erste industrielle Biodieselherstellungsverfahren wurde 1977 entwickelt und in den 1990er

Jahren wurden in Europa zunehmend kommerzielle Biodieselproduktionsanlagen gebaut.
Heute, 33 Jahre spater, hat sich das Verfahren der Biodieselherstellung auf der ganzen Welt
verbreitet und unterscheidet sich in erster Linie in der Art des benutzten Pflanzendls, das meist
vom Herkunftsland der Firma abhangt. In Nordamerika wird beispielsweise oft Sojadl benutzt,
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wahrend in Asien Palmol eine beliebte Fettquelle ist. Der Prozess der Biodieselproduktion
selbst erfolgt am Beispiel des Rapses kurzgefasst in vier Schritten: In einer Olmiihle wird Ol aus
dem geernteten Raps gewonnen, im Rihrkessel findet die Umesterung selbst statt, im
Absetztank erfolgt die Gewinnung des Roh-Biodiesels sowie die Trennung von Nebenprodukten
und der Wascher dient durch verschiedene Reinigungsprozesse dem Entfernen (iberschiissigen
Methanols. Der fertige Biodiesel wird danach entweder direkt als reiner Biokraftstoff oder
in einem Gemisch mit fossilem Diesel an der Tankstelle angeboten oder in grossen Tanks
gelagert. [1], [3], [4]

Die Recycling Energy AG ist eine der Biodieselproduzenten der Schweiz, die neben Okostrom
und Biogas den Biokraftstoff aus altem Frittierdl gewinnt, welches aus Rapsol hergestellt
wurde [5]. Der Biodiesel aus dieser Firma wird in dieser Arbeit als Versuchsstandard benutzt.

2.2 Umesterung

Bei der Umesterung handelt es sich um eine Gleichgewichtsreaktion, in welcher ein Ester in
einen anderen Uberfihrt wird. Im Falle der Biodieselsynthese findet eine Umesterung der
Fettsauren des Frittierdls mittels Methanol in Fettsduremethylester statt. Bei zwei
Syntheseanldufen diente in dieser Arbeit die in Quelle [6] als moglicher Sdurekatalysator
aufgefiihrte Methansulfonsaure, in einem Syntheseanlauf das Natriumhydroxid. Diese zwei
verschiedenen Katalysatoren gehen ebenfalls mit unterschiedlichen Reaktionsmechanismen
einher, welche in den folgenden zwei Unterkapiteln vorgestellt werden. [2]

2.2.1 Basenkatalysierte Umesterung
In diesem Abschnitt wird der Umesterungs-Reaktionsmechanismus mit dem NaOH-Katalysator

genauer erklart. Als Quelle diente die Versuchsvorschrift von Prof. Dr. F. Vogel [2].

. .
OH Na' HaC

NaOH + HC —_—

Abbildung 2 Reaktion zwischen Methanol und Katalysator

Die erste Reaktion findet zwischen dem Katalysator NaOH und dem Methanol statt. Das
Sauerstoffatom des Methanols wird deprotoniert und das vom NaOH abgespaltene
Hydroxidion bildet zusammen mit dem H* Wasser. Natriumkationen entstehen und
Methanolat-Anionen bilden das Zwischenprodukt der Reaktion. (Abb.2)
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Abbildung 3 Nukleophiler Angriff des Methanolat-Anions und Eliminierung eines Methylesters

Wird nun die entstandene Mischung zum Rapsol gegeben, findet ein nukleophiler Angriff des
Methanolat-Anions jeweils bei der Estergruppe der Fettsdauren an das Carbonyl-Kohlenstoff-

atom statt. Das entstandene Produkt ist instabil. Es folgt die Eliminierung eines Methylesters.
(Abb.3)

|6/—\H

= AP HO
\)\ 1 \9—CH; R
W /K + %, #° A G
Y o o Y o o + Io——cH,
R? )

Abbildung 4 Protonen Ubertragung mit Diglyzerid und Methanolat-Anion als entstandene Zwischenprodukte

In einem nachsten Schritt kommt es zu einer Protonen Ubertragung vom Methanol zum negativ

geladenen Sauerstoffatom, wobei dies die Entstehung eines neuen Methanolat-Anions zur
Folge hat. (Abb.4)

HO CHy

OH OH
R + 2 H,C——0CH | 0
/K = + >I + ,[(
O ) - ~ R R
Y C ’ oH K Q= CH3

el

R2

Abbildung 5 Umesterung der restlichen zwei Fettséuren

Die Umesterung findet ebenfalls bei den anderen zwei Fettsaureresten statt. Methylester und
Glycerin entstehen. (Abb.5)
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2.2.2  Saurekatalysierte Umesterung
Fiir die Erlauterung der durch Methansulfonsaure katalysierten Umesterungs-Reaktion in

diesem Abschnitt diente in Ermangelung einer ausfiihrlichen Beschreibung des Reaktions-
mechanismus der saurekatalysierten Umesterung das YouTube-Video «Saure Esterhydrolyse»
von Mr. Sander als Quelle. Dieses Video wurde gewahlt, weil die saurekatalysierte Umesterung
nach dem gleichen Mechanismus wie die Esterhydrolyse erfolgt. Der Unterschied besteht
jedoch darin, dass der Alkohol an Stelle von Wasser am Carbokation angreift und als Produkt
keine Carbonsaure, sondern ein neuer Ester entsteht.

RN i
R '—[( + H ~ R!'—cC:
—p2
O—R 0—R?
Abbildung 6 Protonierung des Carbonylsauerstoffatoms

In einem ersten Schritt kommt es durch die Methansulfonsaure zur Protonierung des Carbonyl-
sauerstoffatoms des Rapsols, was zur Bildung eines Carbokations fuhrt. (Abb.6)

|
|'o—H )
R1_C{J | O——CH, : R 6»/CH3
N | ~,
N 0
|
R2

Abbildung 7 Nukleophiler Angriff des Methanols

Anschliessend geschieht ein nukleophiler Angriff des Methanols an das positiv geladene
Kohlenstoffatom. Das Produkt ist ein Oxoniumion. (Abb.7)

H H

| |

o]

— _CH _ _CHy
R! 4C3;< : : R! 9/
H

|OII‘_/ ’.O'

l /\

R? R2 H

Abbildung 8 Intramolekulare Protononenwanderung

Die im nachsten Schritt erfolgende intramolekulare Protonenwanderung flihrt zur Entstehung
eines neuen Oxoniumions. (Abb.8)
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Abbildung 9 Eliminierung eines Alkoholmolekiils

Nun erfolgt die Abspaltung eines Alkoholmolekiils. (Abb.9)

/VJ "

(e . 1

R C — R +
O—CHs; O CHs

Abbildung 10 Deprotonierung

Der letzte Schritt besteht aus der Deprotonierung des protonierten Molekils und so der

Bildung des Fettsdauremethylesters.
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3 Material

Dieser kurze Abschnitt dient der Vorstellung der Materialen, welche
nicht bereits im Schilerlabor vorhanden waren oder einfach bestellt
werden konnten.

Das fiir diese Arbeit gebrauchte Frittierdl stammte aus der Mensa der
Kantonsschule Reussbiihl und besteht aus Rapsoél. Vor dem Gebrauch
fir die Biodieselsynthese wurde das Frittierdl mit einem 300 pum Sieb

gereinigt (Abb.11). Als Vergleichsstandard fiir die Analysemethoden

und Reinheitsuntersuchungen diente, wie bereits oben erwéhnt, der Abbildung 11 Reinigung des
. . . . . Frittieréls mit Sieb

Biodiesel der Recycling Energy AG. Die Firma bezieht unter anderem

Frittierdl fur ihre Biodieselproduktion von der Mensa der KSR. Fir die

Herstellung des Standards benutzte die Firma ebenfalls Natronlauge.
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4 Methoden

4.1 Synthese unter Rickfluss

Die im folgenden Abschnitt vorgestellte Synthesemethode wurde bei =

der saurekatalysierten als auch bei der basenkatalysierten Synthese
verwendet.

Die Synthese unter Rickfluss basiert auf der Erwarmung von
Reaktionsgemischen in Losungsmitteln mit Hilfe eines Wasserbades.
Da viele chemischen Reaktionen am Siedepunkt des Losungsmittels
durchgefihrt werden, ist ein Rickflusssystem notig, das den Verlust
an Lésungsmittel verhindert.

Als ein solches Riickflusssystem dient ein Ruckflusskiihler. Senkrecht
auf das Reaktionsgefdss aufgesetzt, wird im Ruickflusskiihler das
verdampfte Losungsmittel aufgefangen. Kihlflichen - eine
Glasrohre, durch die meist Leitungswasser fliesst — flihren zum

Kondensieren der Losungsmitteldampfe, welche dann in das

Reaktionsgemisch zurticktropfen. [7] (Abb.12) Abbildung 12 Synthese u,',t;r'

Riickfluss
4.2 Reinigungsverfahren

Anschliessend folgen drei Methoden zur Reinigung des synthetisierten Biodiesels.

4.2.1 Extraktion mit Scheidetrichter
Der Scheidetrichter dient grundsatzlich der Trennung zweier

nichtmischbarer Flissigkeiten unterschiedlicher Dichte. In einem
Scheidetrichter kann die unten im Glasgefdss angesammelte Fllssigkeit
der héheren Dichte liber einen Hahn in ein anderes Gefass abgelassen
werden. [8]

Im Zuge einer Extraktion mit dem Scheidetrichter (Abb.13) wird nun ein
Stoff aus einer Losung X extrahiert, indem ein Losungsmittel hinzuge-
geben wird, welches den zu extrahierenden Stoff besser |6st als die

Losung X und mit Losung X nicht mischbar ist. Das Losungsmittel mit dem
gelosten, zu extrahierenden Stoff und die Losung X bilden nach dem
Ausschitteln und anschliessenden Stehenlassen im Scheidetrichter

] - Abbildung 13 Scheidetrichter
zwei Phasen, welche getrennt werden kdonnen. [9]

4.2.2 Trocknung
Von einer Trocknung wird bei einem Entzug von Flissigkeiten aus einem Stoff gesprochen.

Diese Flissigkeit ist meist Wasser [10].

Fiir den Wasserentzug wurde in dieser Arbeit das neutrale Trocknungsmittel Natriumsulfat
verwendet, welches eine hohe Wasserkapazitat aufweist [11].
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4.2.3  Abnutschen
Das Grundprinzip des Abnutschens ist die Trennung einer Suspension

durch Unterdruck. Die Nutsche (Abb.14) ist ein Trichter mit flachem
Boden und kleinen Offnungen, welcher beim Abnutschen mit einem
Filterpapier bedeckt ist. Zu diesem Biichnertrichter wird ebenfalls eine
Membran- oder Wasserstrahlpumpe benétigt. Im Zuge des Ab-
nutschens wird die Suspension in die Nutsche gegeben und mit der
Pumpe der bendtigte Unterdruck erzeugt. Auf dem Filterpapier bleibt
der Feststoff als Filterkuchen zuriick und im Auffanggefass das fllssige
Filtrat. [12]

In dieser Arbeit wurde die Nutsche verwendet, damit nach der appiidung 14 Nutsche
Trocknung das Natriumsulfat aus dem Produkt zu entfernt werden
konnte.

4.3  Analysemethoden
Im folgenden Abschnitt werden die Analysemethoden zur Untersuchung der Reinheit und
Beschaffenheit der Syntheseprodukte aufgefiihrt.

4.3.1 Refraktometrie
Die Refraktometrie ist eine Messmethode zur Bestimmung der

Brechungszahl eines Stoffes. Sie beruht auf den unter-
schiedlichen Geschwindigkeiten monochromatischen Lichtes in
verschiedenen Medien und der aus dem Ubergang des Lichtes
von einem Medium zum anderen resultierenden Brechung des

Lichtes. In einem Refraktometer ist dieses erste Medium ein
Messprisma mit bekanntem Brechungsindex. Abbildung 15 Refraktometer

Der Refraktometer (Abb.15) dient unter anderem der Identifizierung und Reinheitspriifung von
Stoffen. [13], [14]

4.3.2 Dichtebestimmung
Die Dichte als erster Vergleichspunkt zwischen dem synthetisierten Produkt und dem

Referenzprodukt wird mit dem Pyknometer bestimmt, einem Gefdss, welches eine exakte
Volumenmessung zuldsst und dessen Gewicht im Voraus bestimmt wird.

4.3.3 Dinnschichtchromatografie
Die DC (Dlinnschichtchromatografie) ist ein physikalisch-chemisches Trennverfahren, welches

zur Analyse eines Stoffes beziiglich Reinheit und Zusammensetzung verwendet wird.

Auf eine stationare Phase (meist eine Kieselgelplatte) wird das zu analysierende Stoffgemisch
aufgetragen und in eine DC-Kammer gestellt. In dieser befindet sich die mobile Phase, ein
sogenanntes Laufmittel. Das Laufmittel steigt durch die Kapillarkrafte die stationdre Phase nach
oben. Wahrend dieses Prozesses |6sen sich die verschiedenen Bestandteile des Stoffgemisches
unterschiedlich gut in der mobilen Phase und werden unterschiedlich weit die stationdre Phase

9
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hochgetragen. Die Loslichkeit der verschiedenen Bestandteile des Stoffgemisches in der
mobilen Phase hangt von der Polaritdt der mobilen Phase, der stationdren Phase und der
Bestanteile selbst ab, wobei das Prinzip gilt: Unpolares |6st sich gut in Unpolarem und Polares
gut in Polarem.

Unter dem UV-Licht oder durch Hilfschemikalien konnen diese Bestandteile des Stoffgemisches
auf der stationdren Phase sichtbar gemacht werden. Der Retentionsfaktor eines Bestandteils
kann im Vergleich mit Literaturwerten zur ldentifikation dieser Komponente herangezogen
werden. Beim Retentionsfaktor handelt es sich um den Quotienten aus der Laufstrecke einer
Komponente zur Laufstrecke des Fliessmittels. Ein Co-Chromatogramm, bei dem neben dem zu
untersuchenden Stoffgemisch vermutete Reinstoffe aufgetragen werden, erleichtert die
Stoffidentifikation und umgeht die Berechnung eines R+Wertes durch einen direkten
Laufstreckenvergleich. Allfdllige Unreinheiten in einem Syntheseprodukt kénnen so schnell
ausgelotet werden. [15], [16]

4.3.4 |IR-Spektroskopie
Als Analysemethode zur ldentifikation und Reinheitsbestimmung eines Stoffes dient die

IR-Spektroskopie der Deutung struktureller Charakteristika eines Stoffes, genauer der
Ermittlung von funktionellen Gruppen. Das Bestrahlen einer Probe mit Infrarotstrahlung fiihrt
durch die Energie des absorbierten Lichtes zu Schwingungen der Bindungslangen und
Bindungswinkel. Das transmittierte Licht wird von einem Detektor gemessen und mit Hilfe der
Erfassung des prozentualen Anteils des transmittierten Lichts am eingestrahlten Licht in einem
Spektrum sind Riickschliisse auf die funktionellen Gruppen des Molekiils moglich. [17], [18]

Beim in dieser Arbeit verwendeten FTIR-Spektrometer
(Fourier-Transform-Infrarot-Spektrometer) (Abb.16)
erfolgt im Gegensatz zu anderen IR-Spektrometern die
Analyse nicht durch die sequentielle Bestrahlung
isolierter Wellenldangen, stattdessen ist die Analyse
aller IR-Wellenlangen in einer Messung moglich. Dies
fihrt zu einer Beschleunigung des Prozesses.
Hauptbestandteil eines FTIR ist ein Michelson-Inter-
ferometer, dieses besteht aus einem Spiegelsystem
und funktioniert wie folgt: Der Infrarotstrahl trifft auf
den Strahlteiler und wird aufgespalten, der eine
abgespaltene Einzelstrahl trifft auf einen festen Spiegel

und wird reflektiert, der andere Einzelstrahl trifft auf
einen beweglichen Spiegel, die beiden Strahlen
werden zusammengefihrt, detektiert und ein
Interferogramm wird erstellt. Die Fourier-Transforma- Abbildung 16 FTIR-Spektrometer

tion flhrt zur Darstellung dieses Interferogrammes als Einkanal-IR-Spekrum. [19], [20]

10
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5 Versuche und Messungen

In diesem Kapitel wird die Synthese, Reinigung und Analyse des Biodiesels beschrieben. Wie
bereits im Kapitel Umesterung angesprochen wurden in dieser Arbeit zwei Synthesen mit Saure
als Katalysator durchgefiihrt und eine Synthese mit Basenkatalysator.

5.1 Umesterung und Reinigung

Zur verbesserten Ubersicht werden zuerst das Verfahren der Umesterung, also die
Syntheseschritte, wie auch die Reinigung kurz beschrieben, und danach in Form einer Tabelle
die fir den jeweiligen Syntheseansatz spezifischen Angaben aufgefiihrt (Tbl.1).

Angelehnt ist die Synthese unter Rickfluss an Anleitung [2]. Verdnderungen wurden unter
anderem an den Edukten vorgenommen wurden, wobei bei den saurekatalysierten Synthesen
experimentell ebenfalls im Ablauf Optimierungen vorgenommen wurden.

In einem ersten Schritt wurden das Methanol und der Katalysator mit Hilfe eines Riihrfisches
vermischt. Parallel dazu wurden das Frittierdl und ein Rihrfisch in einen Rundkolben gegeben
und Uber einem Wasserbad erhitzt. Nach dem Erreichen der Solltemperatur wurde das
Methanol-Katalysator-Gemisch mittels Tropftrichter dem Ol beigefiigt und fiir 2 Stunden
gerihrt. Im Anschluss an die Synthese wurde das Rohprodukt im Eisbad abgekihlt. Zu beachten
ist, dass beim saurekatalysierten Biodiesel 1.0 auf das vorherige Mischen des Methanols und
des Katalysators probeweise verzichtet wurde. Das Methanol und der Katalysator wurden also
nacheinander zum Ol gegeben.

Bezliglich der Reinigung orientierte sich die Extraktion mit dem Scheidetrichter ebenfalls an
Anleitung [2]. Beim basenkatalysierten und sadurekatalysierten Biodiesel 1.0 wurden zwei
Extraktionen durchgefiihrt, wobei bei der jeweils letzten Extraktion die Scheidetrichter mit den
FlUssigkeiten liber die Nacht stehen gelassen wurden. Beim saurekatalysierten Biodiesel 2.0
wurde auf einen zweiten Extraktionsdurchgang und das Stehenlassen (iber Nacht verzichtet.
Zur Trocknung wurde den Biodieseln tGber Nacht Natriumsulfat beigefligt und das Gemisch am
nachsten Tag abgenutscht. Als Beobachtung an dieser Stelle anzumerken ist, dass sich bei der
Extraktion mit dem Scheidetrichter des saurekatalysierten Biodiesels 1.0 die obere der beiden
Phasen als wassrige herausstellte. Aus diesem Grund wurde die ins Becherglas abgegossene
Phase fiir die erneute Extraktion mit dem Scheidetrichter benutzt und die obere, wassrige
Phase verworfen.
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Tabelle 1 Synthese- und Reinigungsspezifikationen

Basenkatalysiert | Sdurekatalysiert 1.0 Saurekatalysiert 2.0
Edukte - 80ml Methanol | - 80ml Methanol - 80ml Methanol

- 150ml Frittierol | - 150ml Frittierol - 150ml Frittierol
Katalysator 1.5g NaOH 2.7g Methansulfonsdure | 4g Methansulfonsaure
Temperatur 60°C 60°C 70°C
Extraktion mit 1x 20ml Salzsdure | 1x 20ml Salzsaure und 1x 40ml Wasser
dem und 20ml Wasser | 20ml Wasser
Scheidetrichter | 1x 40ml Salzsdure | 1x 40ml Wasser

und 40ml Wasser
Trocknung 13g Natriumsulfat | 13g Natriumsulfat 8g Natriumsulfat

5.2 Analyse

Analysiert wurden die drei synthetisierten Biodiesel, das Frittierél und der Biodiesel von
Recycling Energy. Dabei wurde die Refraktometrie angewendet, die Dichte bestimmt, die
Diinnschichtchromatografie und die IR-Spektroskopie durchgefiihrt.

Auf das Refraktometer wurden jeweils ein bis zwei Tropfen des zu untersuchenden Stoffes
gegeben. Nach der Messung wurde anschliessend das Gerat mit Ethanol gesaubert.

Zur Dichtebestimmung wurde ein Pyknometer mit einem Volumen von
50.19ml (Abb.17) verwendet. Dazu wurde vorab das Gewicht des
Pyknometers bestimmt. Danach wurde die Fliissigkeit, deren Dichte zu

aj ™

bestimmen war, eingefiillt und das Pyknometer mit seinem neuen Inhalt
gewadgt. Durch das Subtrahieren des Gewichtes des leeren Pyknometers
vom Gewicht des Pyknometers gefiillt mit der Flissigkeit und dem
anschliessenden Dividieren durch das Volumen des Pyknometers,
wurde die Dichte der Flissigkeit bestimmt. Fir die Analyse aller Stoffe
wurde das gleiche Pyknometer verwendet. Abbildung 17 Pyknometer

Fir die Dinnschichtchromatographie wurde als stationdre Phase die vergleichsweise polare
Kieselgelplatte verwendet. Das eher unpolare Laufmittel wurde der Anleitung [2] folgend aus
73ml Hexan, 25ml Diethylether und 2ml Eisessig hergestellt. Zwecks Untersuchung und
direktem Vergleich der drei synthetisierten Biodiesel, des Frittierdls und des gekauften

12
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Biodiesels wurde ein Co-Chromatogramm erstellt. Es wurden von allen Produkten je drei
Tropfen auf die Startlinie der DC-Platte getupft und in die DC-Kammer gestellt. Nach dem
Erreichen einer geeigneten Hohe der Laufmittelfront wurde die DC-Platte unter ultraviolettem
Licht betrachtet.

Bei der FTIR-Spektroskopie musste das Computerprogramm aufgestartet werden und ein paar
Tropfen der zu untersuchenden Flussigkeit auf die Messflaiche gegeben werden. Das
Computerprogramm berechnete die Transmissionsspektren, welche danach zu Absorptions-
spektren umgewandelt oder mit bereits erstellten Spektren verglichen werden konnten.
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6 Resultate

Das nun folgende Kapitel dient der Auflistung der Ergebnisse, welche aus den Analysen

gewonnen wurden.

6.1 Ubersicht der Messdaten

Tabelle 2 Messdaten: Brechungsindex, Dichte, Masse

Ausbeute: 80%

Frittierol | Biodiesel | Basenkatalysierter | Sdurekatalysierter | Sdurekatalysierter
von Biodiesel Biodiesel 1.0 Biodiesel 2.0
Recycling
Energy
Brechungsindex | 1.4725 1.4530 1.454 1.47 1.462
Dichte (kg/L) 0.918 0.879 0.879 0.915 0.904
Masse (g) 105.6 90.33 128.66

6.2 DuUnnschichtchromatographie

In diesem Unterkapitel werden die Ergebnisse der Dinnschichtchromatographie dargestellt

(Abb.18). Die Nummerierung ist wie folgt zu verstehen: 1. Biodiesel basenkatalysiert,

2. Biodiesel von Recycling Energy, 3. Frittierdl, 4. Biodiesel saurekatalysiert 2.0, 5. Biodiesel

saurekatalysiert 1.0. Die Interpretation dieses Co-Chromatogramms wird im Diskussionsteil

erfolgen.

Abbildung 18 Co-Chromatogramm: 1.
Biodiesel basenkatalysiert, 2. Biodiesel von
Recycling Energy, 3. Frittierdl, 4. Biodiesel

sdurekatalysiert 2.0, 5. Biodiesel
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6.3 FTIR

Im folgenden Abschnitt werden die IR-Spektren der FTIR-Spektroskopie dargestellt. Auf der
y-Achse wird die Transmission (Durchldssigkeit) in Prozent dargestellt und auf der x-Achse die
Wellenzahl in cm™. Die Spektren der selbstkatalysierten Biodiesel wurden jeweils Giberlagert
mit dem Spektrum des Biodiesels von Recycling Energy und im Falle der sdurekatalysierten
Biodiesel wurde ebenfalls eine Uberlagerung der Spektren mit dem Spektrum des Frittierdls
vorgenommen.

Das erste Spektrum (Abb.19) zeigt eine Uberlagerung des Spektrums des Biodiesels von
Recycling Energy und des basenkatalysierten Biodiesels.
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Abbildung 19 Biodiesel von Recycling Energy (griin) und basenkatalysierter Biodiesel (pink)
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Das folgende Spektrum (Abb.20) zeigt die Uberlagerung des Spektrums sdurekatalysierten
Biodiesels 1.0 und des Spektrums des Biodiesels von Recycling Energy, gefolgt von der
Uberlagerung des Spektrums des Frittieréls und des sidurekatalysierten Biodiesels 1.0 (Abb.21).
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Abbildung 20 Biodiesel von Recycling Energy (grau) und sédurekatalysierter Biodiesel 1.0 (blau)
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Abbildung 21 Frittierdl (griin) und séurekatalysierter Biodiesel 1.0 (blau)
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Das erste Spektrum dieser Seite (Abb.22) zeigt die Uberlagerung des Spektrums des
saurekatalysierten Biodiesels 2.0 und des Spektrums des Biodiesels von Recycling Energy. Das
zweite (Abb.23) veranschaulicht die Uberlagerung des Spektrums des sdurekatalysierten
Biodiesels 2.0 und des Spektrums des Biodiesels von Recycling Energy.
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Abbildung 22 Biodiesel von Recycling Energy (blau) und sdurekatalysierter Biodiesel 2.0 (gelb)
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Abbildung 23 Frittierél (rot) und sdurekatalysierter Biodiesel 2.0 (violett)
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7 Diskussion

In diesem Kapitel werden zuerst die Ergebnisse aus Resultate ausgewertet und verglichen,
danach erfolgt eine Analyse der Syntheseerfolge, sowie Verbesserungsvorschlage. Zum Schluss
werden die zwei Syntheseansatze mit den unterschiedlichen Katalysatoren kurz einander
gegenibergestellt. Als Referenz fiir eine gelungene Biodieselsynthese, also ein Syntheseerfolg,
dient der Biodiesel von Recycling Energy. Anzumerken ist, dass in die Diskussion die Moglichkeit
des Vorkommens von freien Fettsdauren im Frittierél miteinbezogen wurde, da in Frittierol
aufgrund der Hydrolyse wahrend des Frittierens vermehrt freie Fettsdauren vorkommen
kénnen [21].

7.1 Auswertung der Messdaten

Der Brechungsindex und die Dichte lassen eine erste Abschatzung des Syntheseerfolgs der
Produkte zu. Grosse Ahnlichkeit mit den Werten des Biodiesel von Recycling Energy weist auf
eine erfolgreiche Umesterung hin, wahrend eine Annaherung an die Werte des Frittieréls auf
einen Synthesemisserfolg hindeutet. Nach diesem Bewertungsansatz lassen die Dichte und der
Brechungsindex des basenkatalysierten Biodiesels bereits eine gelungene Synthese vermuten.
Die Ahnlichkeit zwischen den Werten des saurekatalysierten Biodiesels 1.0 und den Werten des
Frittierdls ist hingegen ein Indikator fiir eine nicht stattgefundene Umesterung. Die Werte des
saurekatalysierten Biodiesels 2.0 liegen zwischen denen des Biodiesels von Recycling Energy
und denen des Frittierdls, was daraufhin deutet, dass die Synthese nur teilweise erfolgreich
war.

Eine Ausbeuteberechnung erlibrigt sich bei den sdurekatalysierten Biodieseln, da hier kein
anndhernd reiner Biodiesel entstanden ist und Restedukte sowie (briggebliebene
Zwischenprodukte die Berechnung verfadlschen wiirden. Bei der basenkatalysierten Synthese
ergab sich eine Ausbeute von 80%, wobei von einer molaren Masse von 900g/mol beim Rapsol
ausgegangen wurde und von 300g/mol beim Biodiesel. Ohne eine Beeinflussung des
Reaktionsgleichgewichts liegt eine durchschnittliche Ausbeute von Biodiesel gemass Quelle [2]
bei 66%, was die errechnete Ausbeute von 80% des basenkatalysierten Biodiesels zu einer
relativ hohen Ausbeute macht.

7.2 Auswertung der Dinnschichtchromatographie

Der Vergleich der Laufstrecken des basenkatalysierten Biodiesels und desjenigen von Recycling
Energy auf dem Co-Chromatogramm (S.14|Abb.18) zeigt, dass die Produkte nahezu identisch
sind. Diese Analyse weist also ebenfalls auf einen Syntheseerfolg des basenkatalysierten
Biodiesels hin. Bei beiden Biodieseln sind je drei Flecken auf dem Chromatogramm ersichtlich,
welche neben dem gewollten Produkt vermutlich von restlichen Partial- und Triglyzeriden
stammen, die in Biodiesel vorkommen konnen [22]. Die obersten Flecken beim
basenkatalysierten Biodiesels als auch desjenigen von Recycling Energy sind mutmasslich auf
die Fettsauremethylester zurlickzufiihren, da Fettsauremethylester auf Kieselgel mit
vergleichsweisem unpolarem Fliessmittel in der Regel einen grésseren Rs-Faktor als Triglyceride
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aufweisen [23]. Die restlichen Flecken konnten dann vermutlich den Triglyzeriden,
Diglyzeriden, Monoglyzeriden oder freien Fettsauren zugeordnet werden.

Der siurekatalysierte Biodiesel 1.0 weist beziiglich seiner Laufstrecke eine grosse Ahnlichkeit
zum Frittierdl auf. Dies stiitzt die Vermutung, dass kaum eine Umesterung erfolgt ist. Der
oberste Fleck auf dem Chromatogramm entspricht vermutlich den Triglyzeriden und der untere
dunkle Streifen konnte auf die freien Fettsauren zurickzufiihren sein, da der Retentionsfaktor
bei Triglyzeriden hoher ist als bei den freien Fettsauren [23]. Die Abweichung der Laufstrecke
des Biodiesels 1.0 von der Laufstrecke des Frittierdls konnte aus unterschiedlich hohem
Auftragen des Produktes auf das Chromatogramm resultiert sein.

Die Zwischenstufe des sdurekatalysierten Biodiesels 2.0 auf dem Chromatogramm lasst auf
einen hoheren Grad der Umesterung im Vergleich zum sdurekatalysierten Biodiesel 1.0
schliessen. Jedoch scheint die Umesterung nach wie vor nicht so erfolgreich gewesen zu sein
wie beim basenkatalysierte Biodiesel. Grund fiir die Abweichung von der Chromatogramm-
erscheinung des basenkatalysierten Biodiesels kénnte sein, dass Mono- und Diglyzeride noch
in einem hoheren Masse als beim basenkatalysierten Biodiesel im Produkt vorhanden sind.
Triglyzeridmolekile sind in diesem Produkt aufgrund der erfolgreicheren Umesterung
vermutlich nicht mehr so zahlreich wie im saurekatalysierten Biodiesel 1.0.

7.3 Vergleich der FTIR-Spektrogramme

Zur Vereinfachung der Interpretation wird in einem ersten Schritt der Fingerprintbereich
Aussen vorgelassen und die Peaks zwischen 3500 cm™ — 1500 cm™ betrachtet. In diesem
Bereich ist beziiglich aller Spektren (S. 15-17| Abb.19-23) eine relativ genaue Ubereinstimmung
ersichtlich und daher lasst sich die Zuordnung der Peaks zu funktionellen Gruppen in einer
Analyse durchfiihren. Der Peak bei 1750 cm™ mit der héchsten Absorption lasst sich hierbei
vermutlich der C=0 Bindung der Estergruppe zuordnen, die drei Peaks zwischen ungefahr
3100 cm™ - 2750 cm? sind wahrscheinlich auf C-H Bindungen zurtickzufiihren. Der erste (von
links nach rechts) und kleinste der drei Peaks konnten auf die bei dieser Wellenzahl angeregten
Streckschwingungen der Alkene zuriickzufiihren sein. Diese Doppelbindungen sind im Frittierdl
bei den ungesattigten Fettsauren zu finden und im Biodiesel in den Fettsduremethylestern,
welche aus ungesattigten Fettsduren entstanden sind. Der zweite und der dritte Peak weisen
moglicherweise auf die Streckschwingung der Alkane im Biodiesel und Frittierdl hin.

Im zweiten Schritt wird nun auf den Fingerprintbereich eingegangen. Dieser Bereich
charakterisiert den ganzen Stoff und dient nicht in erster Linie der Zuordnung funktioneller
Gruppen. Die Spektren des Biodiesels von Recycling Energy und des basenkatalysierten
Biodiesels (S.15|Abb.19) zeigen eine starke Ubereinstimmung. Dies deutet auf eine grosse
molekulare Ahnlichkeit hin und unterstiitzt somit die Ergebnisse der anderen
Analysemethoden. Auch im Vergleich mit dem biodieseltypischen Spektrum der Quelle [24]
weist der basenkatalysierte Biodiesel beim Peak 1500cm™ und dreispitzigen Peak 1200-1300
cmdie fur den Biodiesel charakteristischen Strukturen auf.
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Die Spektren des saurekatalysierten Biodiesel 1.0 und des Frittierdls (S.16|Abb.21) sind fast
deckungsgleich, was den Verdacht verstarkt, dass die Umesterung bei dieser Synthese nicht
stattgefunden hat. Die Form der Peaks bei 1500cm™ und 1200-1300 cm™ sind ziemlich
eindeutige Charakteristika des Rapsols [24].

Das Spektrum des saurekatalysierten Biodiesels 2.0 ist weder mit dem Biodiesel von Recycling
Energy (S.17|Abb.22), noch mit dem des Frittierols deckungsgleich (S.17|Abb.23). Der
Vergleich mit dem fir den Biodiesel typischen und dem fiir das Rapsol typischen
Fingerprintbereich [24] weist den sdurekatalysierte Biodiesel 2.0 mit seinem Spektrum erneut
als eine Zwischenform aus. Der Fingerprintbereich dieses Syntheseversuches deutet demnach
auf eine teilweise gelungene Umesterung hin.

7.4 Verbesserungsmoglichkeiten und Vergleich der Syntheseerfolge
Zuerst wird nun auf einen Aspekt eingegangen, dessen starkere Beachtung zur Verbesserung
aller Syntheseresultaten fiihren kdnnte.

Bei der Synthese von Biodiesel handelt es sich — wie bereits im Theorieteil erwdhnt — um eine
Gleichgewichtsreaktion. Bei einer solchen reversiblen Reaktion ist es schwierig eine sehr hohe
Ausbeute zu erhalten, nichtsdestotrotz besteht die Moglichkeit einer Ausbeuteerhéhung durch
die Anwendung des Prinzips des kleinsten Zwanges. Die Umsetzung dieses Prinzipes sollte eine
Gleichgewichtsverschiebung bewirken. Bezogen auf diese Arbeit ist eine Gleichgewichts-
verschiebung durch eine Stoffmengenanderung und Temperaturanderung moglich. Durch die
Wahl eines Verhaltnisses von ca. 1:13 zwischen der Stoffmenge des Frittieréls und der des
Methanols wurde der stéchiometrische Uberschuss eines Edukts bereits gewihrleistet und das
Prinzip des kleinsten Zwanges beziiglich eines Aspektes angewendet. Ob eine weitere
Stoffmengenerhéhung des Eduktes zu einer noch hoheren Ausbeute geflihrt hatte, ist fraglich.
Eine wiederholte Entfernung des Produktes wahrend der Synthese hatte jedoch
hochstwahrscheinlich zu einer noch grossere Gleichgewichtsverschiebung in Richtung Produkt
gefuhrt. Ebenfalls hatte eine Temperaturerhohung — da die Reaktion endotherm ist — die
Ausbeute wahrscheinlich vergréssern kénnen. [25], [26]

Eine grossere Katalysatormenge soll sich gemass Quelle [2] gleichfalls positiv auf die Reaktion
auswirken.

Nun erfolgt eine Einschatzung jedes einzelnen Produktes bezliglich seines Syntheseerfolges und
eine Auflistung moglicher Griinde fiur Misserfolge. Im Anschluss werden die drei
Syntheseprodukte kurz verglichen.

Beim basenkatalysierten Produkt kann aufgrund seiner hohen Ubereinstimmung mit dem
Biodiesel von Recycling Energy in den verschiedenen Analysemethoden von einem
Syntheseerfolg, also auch einer erfolgreichen Umesterung ausgegangen werden. Bei den
Verunreinigungen, die auf der Dinnschichtchromatographie erkennbar waren, handelt es sich
hochstwahrscheinlich um Partial- und Triglyzeride, deren Restvorkommen im Biodiesel typisch
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sind [22]. Bei der Synthese ergaben sich keine Komplikationen und aufgrund des
Syntheseerfolges eriibrigt sich eine Untersuchung der Probleme. Bezlglich der Ausbeute bleibt
offen, ob eine Gleichgewichtsverschiebung durch eine Temperaturerhohung moglich gewesen
ware und ob eine langere Verweilzeit, so wie eine Erhohung der Katalysatormenge zu einer
hoheren Ausbeute geflihrt hatten.

Der sdurekatalysierte Biodiesel 1.0 kann als Misserfolg verbucht werden, die Umesterung hat
hier nicht oder nur sehr gering stattgefunden.

Der Hauptfaktor fiir die fehlgeschlagene Synthese ist moglicherweise, dass bis auf kleine
Anderung die gleiche Syntheseanleitung wie fiir die basenkatalysierte Synthese verwendet
wurde. Die sdurekatalysierte Synthese wurde zur selben Zeit gestartet und beendet wie die
basenkatalysierte unter der falschlichen Annahme einer gleichlangen Verweilzeit. Die
saurekatalysierte Reaktion lduft allerdings 4000mal langsamer ab als die basenkatalysierte [26].
Die Verweilzeit wurde demnach ziemlich sicher zu kurz gewadhlt. Aber auch die
Reaktionstemperaturen der beiden Synthesemethoden unterscheiden sich: Wahrend 60°C fir
die basische Synthese mit einer Reaktionstemperatur zwischen 25°C und 100°C addquat
gewadhlt ist, liegt die Reaktionstemperatur der saurekatalysierten Synthese zwischen 70°C und
120°C [26]. Eine Temperaturerhohung ware daher nicht nur aufgrund einer so ermoglichten
Gleichgewichtsverschiebung von Vorteil, sondern nétig, um die Reaktion Uberhaupt zu
ermoglichen. Eine weitere mogliche Erklarung fiir den Misserfolg der Synthese ist, dass die
Menge an Katalysator zu gering war. Vor allem bei einem hohen Gehalt an freien Fettsauren
ware mehr Katalysator notig [26].

Die saurekatalysierte Synthese 2.0 ist weder wirklich als Erfolg noch als Misserfolg anzusehen.
Die Ergebnisse der Analysen deuten darauf hin, dass Fettsduremethylester entstanden sind,
jedoch hochstwahrscheinlich ebenfalls restliche Triglyzeride und eine vergleichsweise grosse
Menge an Diglyzeriden und Monoglyzeriden vorhanden sind.

Bezliglich des Syntheseprozesses sind ahnliche Fehler unterlaufen wie bei der
saurekatalysierten Synthese 1.0, jedoch wurde eine grossere Menge an Methansulfonsadure
verwendet und beim Hinzufiigen des Methanol-Sulfonsdure-Gemisches wurde eine
Temperatur von 70°C gewadhlt. Dies kdnnten Faktoren sein, welche die Synthese 2.0
erfolgreicher machten. Welchen Anteil das vorherige Mischen von Methansulfonsdure und
Methanol als kleine Anpassung des Syntheseprozesses am erhohten Syntheseerfolg hatte, ist
schwierig auszuloten. Unklar ist auch, welcher Anteil am grosseren Erfolg den Anpassungen bei
der Reinigung zu kommt.

Abschliessend kann im Vergleich die basenkatalysierte als erfolgreichere Synthese deklariert
werden, da die Umesterung erfolgreich war und die Ausbeute relativ hoch. Ob die basen-
katalysierte Synthesemethode an sich der sdurekatalysierten Synthesemethode Uberlegen ist,
lasst sich anhand dieser Arbeit nicht bestimmen, da bei der sdurekatalysierten Synthese von
fehlerhaften Durchfiihrungen ausgegangen werden kann. Mit Blick auf die Literatur scheint sich
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die sdurekatalysierte Synthese besser fiir die Umesterung von Olen mit freien Fettsiduren zu
eignen, da der Saurekatalysator auch die Veresterung freier Fettsauren katalysieren kann und
nicht nur die Umesterung von Triglyzeriden [26]. Dem Gegeniber ist die basenkatalysierte
Synthese auf Grund der kiirzeren Verweilzeit bezliglich der Reaktionszeit tGiberlegen. Das NaOH
kann jedoch keine Veresterung katalysieren und fiir die Verhinderung von starker Seifenbildung
wurde die Extraktion durch den Scheidetrichter bendtigt [2]. Welche Methode fiir die Synthese
geeigneter ist, hangt daher von Umstdanden wie der verfligbaren Zeit und der Qualitat der
Edukte ab wie auch vom Ziel der Herstellung.
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8 Reflexion

Rickblickend bin ich mit der Wahl des Themas meiner Maturaarbeit ausgesprochen zufrieden.
Nicht nur hat sie mir gezeigt, dass mit einer guten Anleitung und der richtigen Unterstiitzung
auch Produkte im Schilerlabor synthetisierbar sind, deren Synthese ich nur in einem
professionellen Chemielabor fiir méglich gehalten hatte; auch hatte ich die Mdéglichkeit meine
Syntheseprodukte mit verschiedenen Analysemethoden zu untersuchen und so neue
chemische Verfahren zu entdecken und verstehen. Unter anderem bin ich dankbar dafiir, dass
ich meine Produkte mit Hilfe der FTIR-Spektroskopie im Hochschullabor der PH St. Gallen
analysieren durfte.

Meine Syntheseerfolge betrachtend, sehe ich definitiv noch Verbesserungspotenzial bei meiner
praktischen Arbeit, vor allem bei den sdurekatalysierten Syntheseansatzen. Trotzdem haben
gerade diese fehlgeschlagenen oder teilweise fehlgeschlagenen Synthesen durch ihre
Initiierung einer intensiven Fehleranalyse zu einer ausfihrlicheren Auseinandersetzung mit der
ganzen Thematik gefihrt.

Auch aus dem Schreibprozess konnte ich viel mithehmen wie Zeitmanagement, das Trainieren
von Disziplin und das Uberwinden von Problemen und Hindernissen. Anspruchsvoll fand ich vor
allem die Diskussion der Ergebnisse, galt es doch, den roten Faden nicht zu verlieren und nicht
Ubermassig ins Detail zu gehen. Ich musste mich darin Gben, nicht auf jede Interpretations-
moglichkeit genaustens einzugehen, da dies nur zu einem Spekulationsteppich verschiedener
und sich verzweigender Interpretationsfaden gefiihrt und den Rahmen gesprengt hatte.

Im Uberblick l4sst sich sagen, dass meine Maturaarbeit beziiglich verschiedener Aspekte eine
nitzliche Erfahrung war vor allem in Hinblick auf das Studium und andere Schreibproduktionen,
auch wenn der Prozess oft nervenaufreibend und sehr anstrengend war.
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9 Zusammenfassung

Der praktische Teil dieser Arbeit umfasste die Synthese von Biodiesel aus Frittierdl, wobei diese
einmal basenkatalysiert durchgefiihrt wurde und zweimal sdurekatalysiert, als auch die Analyse
der Produkte. Im schriftlichen Teil wurde die Thematik des Biodiesels nach einer kurzen
Einleitung Uber theoretische Grundlagen zu Rapsol, der industriellen Biodieselherstellung, als
auch der Umesterung mitsamt den Reaktionsmechanismen der basenkatalysierten und
saurekatalysierten Umesterung nahergebracht. Die Kapitel Material und Methoden dienten
der Vorstellung der fir den praktischen Teil beno6tigten Materialen, der Erlauterung der
Synthese unter Rickfluss wie auch der Reinigungsverfahren und der Analysemethoden. Die
Dokumentationen der praktischen Prozesse der Arbeit und die Ergebnisse aus den Kapitel
Versuche und Messungen und Resultate boten die Grundlage fiir die in Kapitel Diskussion
ausgefuhrten Auswertungen, Interpretationen, Verbesserungsvorschldage und Vergleiche.

Die Auswertungen der verschiedenen Analysemethoden deckten den basenkatalysierten
Biodiesel im Vergleich zu den alternativen Synthesemethoden relativ zum Standard als grossten
Syntheseerfolg auf, wobei offenbleibt, ob gewisse Anpassungen am Synthesevorgehen die
Ausbeute hatten vergriossern kdnnen. Der saurekatalysierte Biodiesel 2.0 konnte aufgrund
seiner grosseren Ubereinstimmung mit dem Standard im Vergleich zum siurekatalysierten
Biodiesel 1.0 als erfolgreichere Synthese verbucht werden. Beim sdurekatalysierten Biodiesel
1.0 hat die Umesterung vermutlich nicht oder kaum stattgefunden. Beide Syntheseansétze
hatten jedoch noch Verbesserungspotential, was das Wahlen der Verweilzeit, der Temperatur
und der Menge des Katalysators betrifft. Welche Synthesemethode an sich tiberlegen ist, hangt
ganz von den Zielen und Mitteln des Herstellers oder der Herstellerin ab.
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