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Sposéb polega na tym, ze proces prowadzi sie w uktadzie
dwufazowym, w ktérym faze polarna stanowi roztwoér kataliza-
tora zasadowego i Kkatalizatora przeniesienia fazowego
w glicerynie, natomiast faze niepolarna, lekka, stanowi miesza-
nina oleju roslinnego i niepolarnych weglowodoréw - sktadni-
kéw oleju napedowego i przeptywaja one przez urzgdzenie
wielostooniowej transestryfikaciji, przy czym substraty wstepnie
miesza sie w inicjacyjnym mieszalniku przeptywowym z mie-
szaniem statycznym (1) z czesciowg recyrkulacjg mieszaniny
i przetacza sie pozostatos¢ za pomoca pompy (2) do przepty-
wowego reaktora multikomérkowego pierwszego stopnia (3),
skad mieszanine kieruje sie do lamelowego separatora faz
pierwszego stopnia (6), w ktérym odseparowuje sie fazy; faze
ciezka glicerynowa, ktérg odprowadza sie w dolnej czesci
strefy i faze lekkg estrowa, ktdrg kieruje sie poprzez krééce
wyposazone w przystone (9) do miedzystopniowego reaktora
przeplywowego z mieszaniem statycznym (10), korzystnie
zasilanego uzupetniajaca iloscig alkoholu metylowego oraz
mieszanina gliceryny, wodorotlenku sodu (NaOH), weglanu
potasu (K,CO,) i katalizatora, nastepnie mieszanine reakcyjna
wprowadza sie do drugiego stopnia reakcyjnego, gdzie prze-
ptywa przez reaktor multikomérkowy (11), po czym przez
strefe separacyjng z lamelowym separatorem faz (12),
z ktérego faze glicerynowa usuwa sie, a faza estrowa prze-
ptywa poprzez korekcyjny reaktor przeptywowy z miesza-
niem statycznym (13), w ktérym przeprowadza sie ilosciowg
korekte reagentdw do trzeciego stopnia reakcyjnego (14) .....
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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposéb i urzadzenie do otrzymywania estrow alkilowych kwaséw
ttuszczowych w reakcji transestryfikacji olejéw roslinnych i tuszczéw zwierzecych.

Transestryfikacja olejow roslinnych i ttuszczéw zwierzecych nizszymi alkoholami jak mety-
lowy, etylowy, n - propylowy, n - butylowy jest efektywng metodg otrzymywania oleju napedowego
do silnikéw wysokopreznych, bgdz paliwa energetycznego. Uzyskane produkty posiadajg lepkosc¢
zblizong do oleju napedowego i opatowego. W przeciwienstwie do pierwotnie stosowanych olejéw
roslinnych estry alkilowe nie posiadajg cech negatywnych prowadzacych do karbonizacji i tworze-
nia substancji zywicznych w trakcie procesu spalania w silnikach bgdz kottach. Opisano szereg
metod transestryfikacji stosujgc rézne reagenty, katalizatory, warunki reakcji. W praktyce przemy-
stowej przy otrzymywaniu estréw metylowych i etylowych, zwykle, proces prowadzi sie z wykorzy-
staniem wodorotlenkéw lub alkoholanéw metali alkalicznych jako katalizatorow. Zwykle, proces
prowadzi sie pod cisnieniem atmosferycznym mieszajgc roztwér wodorotlenku sodowego lub po-
tasowego w alkoholu z olejem roslinnym i alkoholem w temperaturze otoczenia lub podwyzszonej.
Powstajgca w toku procesu gliceryna stabo rozpuszcza sie w estrach alkilowych kwasoéw tlusz-
czowych i wypada w postaci oddzielnej fazy, zawierajacej cze$¢ alkoholu i wodorotlenku. Wodoro-
tlenek sodu a zwtaszcza polecany, jako najlepszy katalizator, wodorotlenek potasu zawierajg do
10% wody. W obecnosci wody nastepuje hydroliza estréw z utworzeniem soli kwasow ttuszczo-
wych. W tych warunkach wydiuza sie czas separacji fazy polarnej, utrudnione jest oczyszczanie
produktu, obniza sie szybkos¢ transestryfikacji i wydajnos¢ produktu. Powstajg przy tym znaczne
ilosci niepozadanych mydet sodowych lub potasowych, co podnosi koszty oczyszczania gliceryny,
jednego z produktow reakciji.

Reakcja transestryfikacji jest odwracalna, a wiec stosunek substratow i produktéw w stanie
réwnowagi zalezy miedzy innymi od stezenia w mieszaninie reakcyjnej.

Aby uzyskaé¢ wysoki stopien konwersiji tréjglicerydéw do estréw alkilowych, nalezy zminimalizo-
wac zawartos¢ gliceryny w fazie niepolarnej poprzez jej usuwanie w toku procesu oraz zastosowac
pewien nadmiar alkoholu. Jednak nadmierne zwiekszenie ilosci alkoholu wptywa negatywnie na eko-
nomike procesu i utrudnia separacje gliceryny.

Szybkos¢ reakcji zmienia sie w trakcie procesu; gdy mieszanina jest homogeniczna, to w po-
czatkowej fazie, zalezy ona od stezenia alkoholanu a wiec od koncentracji wodorotlenku, natomiast
gdy powstajaca gliceryna wydziela sie w postaci oddzielnej fazy to zawiera ona znacza czes¢ wodoro-
tlenku, transestryfikacja zachodzi w duzym stopniu na granicy faz, a szybkos¢ reakcji transestryfikaciji
jest kontrolowana przez dyfuzje.

Rozwiniecie powierzchni poprzez reemulgowanie fazy polarnej w oleju decydowaé bedzie
0 szybkosci transestryfikacji.

Istotny wplyw na kinetyke reakcji ma takze stezenie zasadowego katalizatora i jego zdyspergo-
wanie.

Znanych jest obecnie wiele sposob6éw produkowania estréw alkilowych z olejéw roslinnych
(B. Gutsche ,Technologie der Methylesterherstellung - Anwendung fir die Biodieselproduktion®,
Fett/Lipid 99 (1997) nr 12, str. 418 - 427). Ponizej, pokrétce opisano niektére technologie, przy czym
ograniczono sie tylko do proceséw przebiegajacych w niskiej temperaturze i przy niskim cisnieniu.

Jednym ze sposobéw realizacji procesu transestryfikacji jest tzw. ,Batch process" autorstwa
Cvengros'a i Povazenec'a. Przefiltrowany i sprasowany olej podawany jest bezposrednio do reak-
tora zbiornikowego zasilanego roztworem alkoholu metylowego i katalizatora. Reakcja przebiega
dwustopniowo w temp. 60 - 70°C. W kazdym ze stopni odbiera sie faze glicerynowg zawierajaca
znaczne ilosci katalizatora i wolnego metanolu, ktéra nastepnie jest oczyszczana w oddzielnym
reaktorze, poprzez dodanie kwasu solnego (HCI). Surowy ester z reaktora zbiornikowego prze-
ptywa do kolejnego reaktora, w ktérym kontaktuje sie z kwasem fosforowym (HsPO,) i zasadg
amonowg (NH4OH). Nastepuje kolejno neutralizacja katalizatora kwasem i zobojetnienie miesza-
niny zasada. Fosforany sodowe i amonowe sg rozdzielane w wiréwce. Koncowy etap to filtracja
estréw metylowych.

Inna, przemystowa metoda otrzymywania estréw kwasow ttuszczowych zostata opracowana
w Institut Francais du Petrole. Istotnym elementem tego procesu jest obrdbka technologiczna produk-
téw reakcji. Po klasycznym procesie transestryfikacji mieszanine poreakcyjng podaje sie do oddziela-
cza, w ktéorym przeprowadza sie proces mycia i dekantacji. Poprzez mycie w zakwaszonej wodzie
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mozliwa jest czesciowa neutralizacja. Koncowa faza procesu to przepuszczanie estréw metylowych
zawierajgcych metanol przez ztoze jonitowe, dzieki czemu mozliwe jest wydzielenie resztek katalizato-
ra. Ostatni etap to ,suszenie" estrow.

Kolejng przemystowg metodg otrzymywania estréw metylowych jest technologia znana z opisu
patentowego EP 0 562 504. Proces transestryfikacji przebiega tutaj dwustopniowo w reaktorze ruro-
wym. Predkosé przeptywajgcej mieszaniny jest tak mata, ze w osadniku reaktora nastepuje juz cze-
sciowe odseparowanie faz wskutek osiadania gliceryny. Kompletne oddzielenie gliceryny przebiega
w zbiorniku sedymentacyjnym i w separatorze talerzowym. Z kolei faza estrowa oczyszczana jest
w dwu- lub tréj- stopniowej operacji mycia w separatorach.

Inng metodg otrzymywania estrow kwasoéw ttuszczowych jest technologia znana z opisu pa-
tentowego EP 0 523 767. Produkcja estréw metylowych w tym przypadku przebiega dwustopnio-
wo. Reaktory sg koncypowane jako jednostki ztozone z mieszalnika i odstojnika. Dobre wymie-
szanie reagentéw zapewnia osiggniecie w relatywnie kréotkim czasie duzej wydajnosci. Faza glice-
rynowa odbierana w drugim stopniu jest dostarczana do reaktora pierwszego stopnia. Ester mety-
lowy poddawany jest operacji mycia wodnego. Woda zawierajaca metanol zostaje oddzielona
w wiréwce, a nastepnie przerobiona w kolumnie rektyfikacyjnej razem z gliceryng z pierwszego
stopnia reakcyjnego.

Kolejng prostg technologia otrzymywania estréw kwaséw tluszczowych jest metoda znana
Z opisu patentowego EP 0 494 177. Proces transestryfikacji realizowany jest tu wieloetapowo w reak-
torach rurowych potaczonych z separatorami. Po destylacyjnym usunieciu metanolu, resztki gliceryny
Z estru usuwa sie przy uzyciu oddzielacza koalescencyjnego (EP 0 466 744).

Na podstawie przytoczonych technologii mozna stwierdzi¢, ze proces transestryfikacji zwykle
realizowany jest wielostopniowo, a kazdy etap procesu przebiega wedtug schematu: surowce i roztwor
katalizatora doprowadzane sg do mieszalnika, w ktérym nastepuje ich wstepne wymieszanie. Z mie-
szalnika reagenty przeptywajgq do reaktora. Po osiggnieciu zatozonego stopnia konwersji mieszanina
poreakcyjna przeptywa do odstojnika, w ktérym nastepuje odseparowanie fazy glicerynowej i estrowe;j.
Faza glicerynowa jest usuwana z uktadu, z kolei faza estrowa przeptywa do nastepnego stopnia i pro-
ces jest kontynuowany.

Stosowanie reaktora rurowego (czesto praktykowanego) do realizacji procesu transestryfikacji
jest korzystne, ale wymaga zagwarantowania matych natezen przeptywu. Z kolei przy niskich warto-
sciach przeptywu alkohol i tréjglicerydy tworzg wewnatrz reaktora dwie odseparowane warstwy, co
powoduje zmniejszenie powierzchni miedzyfazowej stanowigcej jednoczesnie powierzchnie wymiany
masy, totez planowany stopien konwersji moze nie by¢ osiggniety. Niezbednym jest zatem zapewnie-
nie odpowiedniej intensywnosci mieszania, sprzyjajacej zdyspergowaniu faz i tym samym rozwinieciu
powierzchni miedzyfazowe;j.

W toku badan stwierdzono, ze optymalne warunki procesu transestryfikacji mozna uzyskaé
prowadzac reakcje w uktadzie dwufazowym, wprowadzajgc zasadowy katalizator reakcji w postaci
mieszaniny wodorotlenku sodowego lub potasowego z bezwodnym weglanem sodowym lub pota-
sowym i stosujac kokatalizator utatwiajacy transfer alkoholanu do fazy niepolarnej oraz dodatek
weglowodoréw obnizajacy zawartos¢ gliceryny w fazie zawierajgcej estry. Sposéb otrzymywania
kwasow ttuszczowych optymalnie mozna zrealizowaé w hybrydowym reaktorze z wielostopniowg
transestryfikacjag w uktadzie dwufazowym z usuwaniem tworzgcej sie gliceryny, co korzystnie
wptywa na konwersje estrow gliceryny do estréw alkilowych kwaséw ttuszczowych (komponentéw
oleju napedowego).

Sposob wedtug wynalazku polega na tym, ze proces prowadzi sie w uktadzie dwufazowym,
w ktérym faze polarng stanowi roztwor katalizatora zasadowego i katalizatora przeniesienia fazo-
wego w glicerynie, natomiast faze niepolarna, lekkg stanowi mieszanina oleju roslinnego i niepo-
larnych weglowodorow - skfadnikow oleju napedowego, przy czym przeplywajg one przez urzg-
dzenie wielostopniowej transestryfikacji, a substraty wstepnie miesza sie w inicjacyjnym mieszal-
niku przeptywowym z mieszaniem statycznym z czesciowg recyrkulacjg mieszaniny, zas pozosta-
tos¢ przettacza sie za pomocg pompy do przeptywowego reaktora multikomérkowego pierwszego
stopnia, skad mieszanine kieruje sie do lamelowego separatora faz pierwszego stopnia, w ktérym
odseparowuje sie fazy: faze ciezkg glicerynowg odprowadza sie w dolnej czesci strefy, zas faze
lekkg estrowg kieruje sie poprzez krééce wyposazone w przystone do miedzystopniowego reakto-
ra przeptywowego z mieszaniem statycznym korzystnie zasilanego uzupetniajgcq iloscig alkoholu
metylowego oraz mieszaning gliceryny, wodorotlenku sodu (NaOH), weglanu potasu (K,CO3)



4 PL 199 127 B1

i katalizatora. Nastepnie mieszanine reakcyjng wprowadza sie do drugiego stopnia reakcyjnego,
gdzie przeptywa przez reaktor multikomérkowy, a nastepnie przez strefe separacyjng z lamelo-
wym separatorem faz, z ktérego faze glicerynowg usuwa sie, a faza estrowa przeptywa poprzez
korekcyjny reaktor przeptywowy z mieszaniem statycznym, w ktérym przeprowadza sie ilosciowg
korekte reagentéw do trzeciego stopnia reakcyjnego, przy czym z trzeciego stopnia odbiera sie
produkt surowy, ktéry poddaje sie ekstrakcji, korzystnie za pomoca gliceryny, w ekstraktorze
przeptywowym z mieszaniem statycznym i z recyrkulacjg produktu, po czym produkt kieruje sie do
ostatniej strefy separacyjnej gdzie nastepuje rozdziat mieszaniny poekstrakcyjnej na produkt
gtowny - estry metylowe kwasow ttuszczowych i ekstrakt, ktéry stanowi mieszanina gliceryny,
KOH i sladowe ilosci katalizatora.

Urzadzenie wedtug wynalazku charakteryzuje sie tym, ze w jego sktad wchodza: przepty-
wowe reaktory multikomoérkowe, lamelowe separatory faz oraz urzadzenia satelitarne, przy czym
przeptywowe reaktory multikomérkowe pierwszego stopnia, drugiego stopnia i trzeciego stopnia
zbudowane z wielokomérkowych pityt, utozonych w pakiet umozliwiajacy petlicowy przeptyw me-
diow, przy czym kolejne komorki posiadajg na przemian otwory przelotowe w czesci gornej i dol-
nej, zas$ konfiguracja otworéw miedzykomérkowych umozliwia przeptyw szeregowo - petlicowy
wzdtuz lub w poprzek pojedynczych elementéw ptytowych, ponadto przekréj komérek moze byé
korzystnie kwadratowy lub prostokatny, przy czym w wybranych elementarnych komoérkach reak-
toréw przeptywowych zainstalowane sg gtowice do ultradzwiekowego dyspergowania faz i/lub
strukturalne promotory mieszania korzystnie o ksztaicie spiralnym, wykonane ze splotu polimeréw
hydrofilowych o powinowactwie do katalizatora, korzystnie celulozy, natomiast separatory faz:
pierwszego stopnia, drugiego stopnia i trzeciego stopnia zawierajg lamelowy uktad skladajacy sie
Z rownolegtych ptyt, korzystnie z ptyt o strukturze wielokanatowej, przy czym strefy separacyjne
zasila sie bezposrednio ze stref reakcyjnych, a do urzadzen satelitarnych zalicza sie przeptywowe
reaktory: inicjacyjny, miedzystopniowy i korekcyjny oraz ekstraktor, wszystkie o budowie rurowej,
z wbudowanymi elementami mieszajacymi w postaci struktury krzyzowej ze spiralnymi zagieciami
ptatéw sptywowych, wykonanych z elementéw metalowych lub tworzyw sztucznych, przy czym
reaktory ogrzewa sie korzystnie za pomocg oleju. Sposéb wedtug wynalazku objasniajg przyktady:

Przyktad 1.

W urzadzeniu do pierwszej sekcji reakcyjnej wprowadza sie olej rzepakowy (10 kg), alkohol
metylowy (0,4 kg), roztw6r wodorotlenku sodowego (10 g) i weglanu potasowego bezwodnego
(50 g) w glicerynie (100 g), oraz politlenek etylenu 400 (10 g). Substraty sg wstepnie mieszane
w mieszalniku przeptywowym z recyrkulacjg mieszaniny reakcyjnej po czym wprowadzane do
petlicowej strefy reakcyjnej z czasem przebywania wynoszacym okoto 30 minut. W strefie reak-
cyjnej, w kanatach znajdujg sie elementy mieszania statycznego i/lub ultradzwiekowego powodu-
jace okresowe mieszanie przeptywajgcej mieszaniny reakcyjnej, kierowanej do strefy separacyj-
nej. Wydzielona w separatorze faza polarna (1,2 kg) zwierajgca gliceryne, zwigzki zasadowe
i alkohol metylowy jest kierowana do zbiornika stokazowego i w czesci zawracana do reakcji do
pierwszej sekcji lub kierowana do destylacji gdzie wydziela sie gliceryne. Produkt przeptywa do
miedzystrefowego mieszalnika przeptywowego, do ktérego doprowadza sie alkohol metylowy (0,2 kg)
oraz roztwor wodorotlenku sodowego (5 g) i weglanu potasowego (25 g) w glicerynie (50 g). Na-
stepnie mieszanina kierowana jest do drugiego stopnia reakcyjnego na okres 30 minut. Po wyko-
naniu dwdéch cykli, w kolejnej sekcji produkt poddaje sie ekstrakcji gliceryng (100 g) w satelitar-
nym ekstraktorze przeptywowym z recyrkulacjg produktu, po czym w koncowej strefie separacyj-
nej nastepuje petny rozdziat mieszaniny na rafinat, ktéry stanowig estry metylowe kwaséw ttusz-
czowych (8,7 kg) oraz ekstrakt zawierajacy gliceryne, zwigzki zasadowe i katalizator. Fazy eks-
traktowe wydzielone w etapach syntezy poddaje sie oczyszczeniu przez destylacje i w czesci za-
wraca do procesu.

Przyktad 2.

W urzadzeniu do pierwszej sekcji reakcyjnej wprowadza sie olej rzepakowy (10 kg), mie-
szanine alkoholu etylowego bezwodnego (1,4 kg) i toluenu (0,2 kg), roztwér wodorotlenku sodo-
wego (20 g) i weglanu potasowego bezwodnego (50 g) w glicerynie (100 g), dodaje politlenek
etylenu 400 (10 g).

Substraty sg wstepnie mieszane i ogrzane do 65°C w mieszalniku przeptywowym z recyrkulacjg
mieszaniny reakcyjnej po czym wprowadzane do petlicowej strefy reakcyjnej z czasem przebywania
60 minut. W strefie reakcyjnej w kanatach znajdujg sie elementy mieszania statycznego powodujace
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mieszanie przeptywajacej mieszaniny reakcyjnej kierowanej do strefy separacyjnej. Wydzielona
w separatorze faza polarna (1,5 kg) zawierajaca gliceryne, zasady i alkohol etylowy jest kierowana do
zbiornika stokazowego i w czesci zawracana do reakcji do pierwszej sekcji po uzupetnieniu wodoro-
tlenku sodowego i weglanu potasowego, a w czesci kierowana do destylacji, gdzie wydziela sie frakcje
alkoholu etylowego, zawracanego do procesu oraz gliceryne czysta.

Faza lekka przeptywa do miedzystrefowego mieszalnika przeptywowego, do ktérego do-
prowadza sie mieszanine alkoholu etylowego bezwodnego (0,7 kg) i toluenu (0,1 kg) oraz roztwor
wodorotlenku sodowego (5 g) i weglanu potasowego (25 g) w glicerynie (50 g). Mieszanina prze-
ptywa przez kolejny stopien reakcyjny w czasie 30 minut, a nastepnie przeptywa do strefy separa-
cyjnej. Wydzielona w separatorze faza polarna (0,5 kg) kierowana jest do zbiornika stokazowego.
Faza lekka przeptywa do kolejnego miedzystrefowego mieszalnika przeptywowego, gdzie dopro-
wadza sie sktadniki w ilosciach jak wyzej. Po 30 minutach prowadzenia procesu w temperaturze
65°C w separatorze oddziela sie faze polarng (0,4 kq) i kieruje do zbiornika stokazowego. Faza
lekka kierowana jest do satelitarnego ekstraktora przeptywowego, gdzie nastepuje ekstrakcja
gliceryng (150 g), po czym w koncowej strefie separacyjnej nastepuje rozdziat mieszaniny na faze
lzejsza, ktOrg stanowig estry etylowe kwaséw ttuszczowych (8,8 kg) oraz ekstrakt zawierajgcy
gliceryne, zwigzki zasadowe, katalizator. Wydzielone fazy ekstraktowe kieruje sie do zbiornika
stokazowego.

Przyktad 3.

W urzadzeniu do pierwszej sekcji reakcyjnej wprowadza sie roztwor ttuszczu zwierzecego
(10 kg) w alkoholu metylowym (0,4 kg) i toluenie (0,2 kg) o temperaturze 40°C, roztwér wodoro-
tlenku sodowego (20 g) i weglanu potasowego bezwodnego (50 g) w glicerynie (100 g), dodaje
politlenek etylenu 600 (10 g). Substraty sg wstepnie mieszane i ogrzane do 40°C w mieszalniku
przeptywowym z recyrkulacjg mieszaniny reakcyjnej, po czym wprowadzane do petlicowej strefy
reakcyjnej z czasem przebywania 30 minut. W strefie reakcyjnej w kanatach znajdujg sie elemen-
ty mieszania ultradzwiekowego oraz elementy mieszania statycznego wykonane z materiatu
o duzym powinowactwie do katalizatora. Wydzielona w separatorze faza polarna (1,5 kg) zawiera-
jaca gliceryne, zasady i alkohol jest kierowana do zbiornika stokazowego i do destylacji, gdzie
wydziela sie frakcje alkoholu i gliceryny.

Faza lekka przeptywa do miedzystrefowego mieszalnika przeptywowego do ktérego doprowa-
dza sie mieszanine alkoholu metylowego (0,2 kg), toluenu (0,1 kg), roztwér wodorotlenku sodowego
(5 g) i weglanu potasowego bezwodnego (25 g) w glicerynie (50 g).

Mieszanina przeptywa przez kolejny stopien reakcyjny w czasie 30 minut, a nastepnie przepty-
wa do strefy separacyjne;j.

Wydzielona w separatorze faza polarna (0,4 kg) kierowana jest do zbiornika stokazowego. Faza
lekka przeptywa do kolejnego miedzystrefowego mieszalnika przeptywowego, gdzie doprowadza sie
skfadniki w ilosciach jak wyzej. Po 30 minutach prowadzenia procesu w temp. 40°C w separatorze
oddziela sie faze polarng (0,3 kg) i kieruje do zbiornika stokazowego. Faza lekka kierowana jest do
satelitarnego ekstraktora przeptywowego, gdzie nastepuje ekstrakcja gliceryng (150 g), po czym
w koncowej strefie separacyjnej nastepuje rozdziat estréw alkilowych kwasow ttuszczowych i gliceryny
czesciowo recyrkulowanej.

Przedmiot wedtug wynalazku przedstawiono w przykfadzie wykonania na rysunkach, na ktérych
fig. 1 przedstawia schemat urzadzenia do wielostopniowej transestryfikacii, fig. 2 - przekréj poprzecz-
ny przeptywowego reaktora multikomérkowego, fig.3 - przekrdj wzdtuzny reaktora multikomérkowego,
fig. 4 - przekr6j wzdluzny separatora faz, fig. 5 - przekrdj wzdluzny wktadki mieszajgcej, zas
fig. 6 - przekréj poprzeczny wktadki mieszajace;j.

Spos6b otrzymywania estréw alkilowych kwaséw ttuszczowych weditug wynalazku polega
na tym, ze olej, alkohol metylowy oraz mieszanine gliceryny z dodatkiem wodorotlenku sodu (Na-
OH), weglanu potasu (K,COs) i katalizatora wprowadza sie do kolejnych gtowic inicjacyjnego re-
aktora przeptywowego 1 z mieszaniem statycznym (wg pat. RP nr 105096). Mieszanie statyczne
umozliwiajg wktadki 19. Reaktor inicjacyjny dla uzyskania pozadanych parametrow mediéw pro-
cesowych moze by¢ ogrzewany za pomocg oleju. Wstepnie wymieszane reagenty czesciowo re-
cyrkuluje sie do reaktora przeptywowego, pozostatosé, za pomocg pompy 2 doprowadza sie po-
przez kréciec K1 do przeptywowego reaktora multikomérkowego pierwszego stopnia 3. Wybrane
komoérki reaktora 4 wyposazone sg w ultradzwiekowe dyspergatory faz 5 oraz/lub w strukturalne
promotory reakcji 17, ktére zbudowane sg z wtékien celulozowych uformowanych w postaci spira-
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li. Elementy te stanowig promotory procesu mieszania, dodatkowo, wykazujac powinowactwo do
katalizatora nasaczajg sie nim, dzieki czemu mozliwe jest zmniejszenie ilosci stosowanych dodat-
kéw oraz utatwienie sposobu oczyszczania gliceryny. Mieszanine po osiggnieciu zatozonego
stopnia konwersji, odpowiadajgcego czasowi jej przejscia przez strefe reakcyjng, odprowadza sie
kr6¢cem K2 do separatora faz pierwszego stopnia 6. Kr6¢ce K3 doprowadzajgce mieszanine po-
reakcyjng do separatora wyposazone sg w deflektory 8 gwarantujgce réwnomierny, bezzaburze-
niowy rozptyw czynnika. W strefie separacyjnej znajdujg sie ukosnie ulokowane wielokanatowe
ptyty - lamele 7. Na ptytach tych odseparowuje sie fazy; ciezka - glicerynowa i lekkg - estrowa.
Wydzielong gliceryne poreakcyjng odprowadza sie z separatora kroécem K5, zas faze estrowq
poprzez krééce K4 z przestong 9 kieruje sie do miedzystopniowego reaktora przeptywowego
Z mieszaniem statycznym 10. Reaktor ten zasila sie uzupetniajgcy iloscig alkoholu metylowego
oraz mieszaning gliceryny, wodorotlenku sodu (NaOH), weglanu potasu (K,COs) i katalizatora,
dodatkowo reaktor ten ogrzewa sie olejem. Wymieszane strumienie reagentéw, za pomocg pompy 2
doprowadza sie kr6¢cem K6 do przeptywowego reaktora multikomérkowego drugiego stopnia 11. Po
czasie reakcji odpowiadajgcym czasowi przejscia reagentdéw przez strefe multikomorkowg, mie-
szanine poreakcyjng kroccem K7 odprowadza sie z tej strefy i kréécem K8 doprowadza sie do
separatora faz drugiego stopnia 12, w ktérym rozdziela sie na dwie fazy: gliceryne poreakcyjna,
ktéra odprowadza sie kro¢cem K10 oraz faze estrowa, ktérg kieruje sie kréécem K9 do korekcyj-
nego reaktora przeptywowego z mieszaniem statycznym 13. Reaktor ten zasila sie metanolem
i dla zapewnienia odpowiedniej temperatury mediéw reagujgcych ogrzewa sie olejem. Wstepnie
wymieszane reagenty za pomocg pompy 2 wttacza sie poprzez kréciec K11 do przeptywowego
reaktora multikomérkowego trzeciego stopnia 14. Mieszanina reagentéw przeptywa przez kolejny
stopien reakcyjny, a nastepnie kré6écem K12 odprowadza sie jg do ekstraktora przeptywowego
Z mieszaniem statycznym i recyrkulacjg produktu 15. Ekstraktor zasila sie strumieniem czystej
gliceryny. Za recyrkulowanie i przettaczanie czesci mieszaniny poekstrakcyjnej do strefy separa-
cyjnej odpowiedzialna jest pompa 2. W separatorze faz trzeciego stopnia 16 nastepuje petny roz-
dziat mieszaniny na estry alkilowe, stanowigce produkt gtéwny, ktére odprowadza sie kr6écem
K14, oraz na gliceryne, ktérg odprowadza sie kr6écem K15 i wykorzystuje nastepnie do zasilania
inicjacyjnego reaktora przeptywowego w mieszaninie z wodorotlenkiem sodu (NaOH), weglanem
potasu (K,CO3) oraz katalizatorem.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposbb otrzymywania estréw alkilowych kwaséw ttuszczowych polegajacy na transestry-
fikacji olejéw roslinnych alkoholem metylowym lub alkoholem etylowym wobec katalizatoréw za-
sadowych w systemie ciggtym, znamienny tym, ze proces prowadzi sie w uktadzie dwufazowym,
w ktérym faze polarng stanowi roztwor katalizatora zasadowego i katalizatora przeniesienia fazo-
wego w glicerynie, natomiast faze niepolarna, lekkg stanowi mieszanina oleju roslinnego i niepo-
larnych weglowodoréw - sktadnikoéw oleju napedowego i przeptywajg one przez urzadzenie wielo-
stopniowe] transestryfikacji, przy czym substraty wstepnie miesza sie w inicjacyjnym mieszalniku
przeptywowym z mieszaniem statycznym (1) z czesciowa recyrkulacjg mieszaniny i przettacza sie
pozostatos¢ za pomocg pompy (2) do przeptywowego reaktora multikomérkowego pierwszego
stopnia (3), skad mieszanine kieruje sie do lamelowego separatora faz pierwszego stopnia (6),
w ktérym odseparowuje sie fazy: faze ciezka - glicerynowa odprowadza sie w dolnej czesci strefy,
zas$ faze lekka - estrowg kieruje sie poprzez krocce wyposazone w przystone (9) do miedzystop-
niowego reaktora przeptywowego z mieszaniem statycznym (10) korzystnie zasilanego uzupetnia-
jacaq iloscig alkoholu metylowego oraz mieszaning gliceryny, wodorotlenku sodu (NaOH), weglanu
potasu (K,CO3) i katalizatora, nastepnie mieszanine reakcyjng wprowadza sie do drugiego stop-
nia reakcyjnego, gdzie przeptywa przez reaktor multikomoérkowy (11), po czym przez strefe sepa-
racyjng z lamelowym separatorem faz (12), z ktérego faze glicerynowg usuwa sie, a faza estrowa
przeptywa poprzez korekcyjny reaktor przeptywowy z mieszaniem statycznym (13), w ktérym
przeprowadza sie ilosciowg korekte reagentéw do trzeciego stopnia reakcyjnego (14), przy czym
Z trzeciego stopnia odbiera sie produkt surowy, ktéry poddaje sie ekstrakcji, korzystnie za pomoca
gliceryny, w ekstraktorze przeptywowym z mieszaniem statycznym (15) i z recyrkulacjg produktu,
nastepnie produkt kieruje sie do ostatniej strefy separacyjnej (16) i nastepuje rozdziat mieszaniny
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poekstrakcyjnej na produkt gtéwny - estry metylowe kwaséw ttuszczowych i ekstrakt, ktéry stano-
wi gliceryna, KOH i w $ladowych ilosciach katalizator.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze jako katalizatora zasadowego uzywa sie; mie-
szanine wodorotlenku sodu lub potasu i weglanu sodowego lub potasowego w glicerynie oraz
IV-rzedowej soli amoniowej lub oligomeréw tlenku etylenu, tlenku propylenu jako katalizatoréw prze-
niesienia fazowego.

3. Sposo6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze jako niepolarne weglowodory stosuje sie we-
glowodory aromatyczne, parafinowe, naftenowe lub ich mieszaniny w stosunku olej roslinny: weglo-
woddr=100:1do1:10.

4. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze ekstrakcje mieszaniny reakcyjnej przeprowa-
dza sie gliceryna.

5. Urzadzenie do otrzymywania estrow alkilowych kwaséw ttuszczowych, znamienne tym,
ze w jego skiad wchodza: przeptywowe reaktory multikomérkowe, lamelowe separatory faz oraz
urzadzenia satelitarne, a przeptywowe reaktory multikomérkowe pierwszego stopnia (3), drugiego
stopnia (11) i trzeciego stopnia (14) zbudowane z wielokomérkowych ptyt, utozonych w pakiet
umozliwiajacy petlicowy przeptyw mediéw, przy czym kolejne komorki posiadajg na przemian
otwory przelotowe w czesci gornej i dolnej, zas konfiguracja otworéw miedzykomorkowych umoz-
liwia przeptyw szeregowo - petlicowy wzdtuz lub w poprzek pojedynczych elementéw ptytowych,
ponadto przekréj komérek moze byé korzystnie kwadratowy lub prostokatny, przy czym separato-
ry faz: pierwszego stopnia (6), drugiego stopnia (12) i trzeciego stopnia (16) zawierajg lamelowy
uktad skfadajgcy sie z rownolegtych ptyt (7), korzystnie z ptyt o strukturze wielokanatowej, a strefy
separacyjne zasila sie bezposrednio ze stref reakcyjnych, natomiast do urzadzen satelitarnych
zalicza sie przeptywowe reaktory: inicjacyjny (1), miedzystopniowy (10) i korekcyjny (13) oraz
ekstraktor (15), wszystkie o budowie rurowej (18), z wbudowanymi elementami mieszajgcymi
w postaci struktury krzyzowej ze spiralnymi zagieciami ptatéw sptywowych (19), wykonanych
z elementéw metalowych lub tworzyw sztucznych, przy czym reaktory ogrzewane sg korzystnie za
pomoca oleju.

6. Urzadzenie wedtug zastrz. 5, znamienne tym, ze w elementarnych komaérkach (4) stref reak-
cyjnych sg zainstalowane gtowice do ultradzwiekowego dyspergowania faz (5).

7. Urzadzenie wedtug zastrz. 5, znamienne tym, ze w elementarnych komérkach (4) stref
reakcyjnych zainstalowane sg strukturalne promotory mieszania (17) korzystnie o ksztatcie spiral-
nym, wykonane z polimeréw hydrofilowych o powinowactwie do katalizatora, korzystnie celulozy.
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Rysunki

ALKILOWE KWASOW, TRISZCZ WY CH.
GLICERYNA RECYRKULACYINA
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