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(57) Anotace:

Zpiisob zpracovéni zbytki z destilace esteri organickych
kyselin vyznadujici se tim, Ze zbytky z destilace se podrobi
katalytické esterifikaci alifatickym alkoholem s naslednou
izolaci vzniklych esteri zahrnujici jejich destilaci s tim, Ze se s
vyhodou pouZije alkohol stejného typu jako pfi vyrobé estert
organickych kyselin. Je vyhodné provést esterifikaci smési
destilagnich zbytki a triacylglycerold, které byly pouZity pro
vyrobu organickych esterd.
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Zpisob zpracovini zbytki z destilace estert organickych kyselin

Oblast techniky

Vynélez se tyka zpiisobu zpracovani zbytki z destilace esterd organickych kyselin,
které se zpravidla vyrabgji interesterifikaci triacylglyceroli nebo esterifikaci
organickych kyselin alkoholy.

Dosavadni stav techniky

P¥i primyslové vyrob® kvalitnich esteri organickych kyselin interesterifikaci
triacylglycerolii , hlavng p¥irodnich rostlinnych olejii a Zivo€isnych tuki nebo piimou
esterifikaci organickych kyselin byvé jako posledni zuSlechtovaci operace zafazena
destilace nebo rektifikace, p¥i kterych odpadaji destilatni zbytky.

Prakticky pouZivané esterifikatni zplisoby se uskute¢fiuji bud’ bez katalyzatord pii
vysoké teploté a tlaku, nebo v pfitomnosti alkalickych nebo kyselych katalyzatord pfi
normalnim tlaku.

Jako katalyzitory se pouZivaji alkoxidy, hydroxidy, karbonaty a oxidy alkalickych
kovi nebo alkalickych zemin, nebo mineralni kyseliny, organické sulfokyseliny aj.

Jako vychozi triacylglyceroly se nej¢ast&ji pouZiva fepkovy, sojovy, slunetnicovy a
palmovy olej, déle Zivo&isny 13j , sadlo nebo kafilatni a jiné odpadni tuky. Vychozi
organické kyseliny mohou byt ptirodniho nebo syntetického pivodu.

V zavislost na pouZitych surovindch a katalyzétorech jakoZ i vyrobni technologif
vznika réizné mnoZstvi destiladnich zbytkd s rozdilnym sloZenim.

Destilatni zbytky obsahuji hlavng neoddestilované estery mastnych kyselin,
nezreagované triacylglyceroly, monoacylglyceroly, diacylglyceroly, nezmydelnitelny
podil, zbytky katalyzatord, anorganické a organické soli a dali pFimési.

Destila¢ni zbytky se zpravidla likviduji jako primyslovy odpad, nebo se vyuZivaji
jako energetické palivo.

Podstata vynalezu

Podstatou vynalezu je provedeni katalytické esterifikace acylglycerold obsaZenych
v destiladnich zbytcich ni¥$imi alkoholy a ndsledni izolace vzniklych esterd
mastnych kyselin s vyuZitim vakuové destilace. Ziskané sekundérni destilaéni zbytky
jsou zv143te vhodné pro izolaci obsaZenych v nich minoritnich latek jako na piiklad
fytosteroli..
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Je vyhodné provést katalytickou esterifikaci destilaénich zbytkil takovym niZSim
alkoholem , ktery byl pouZit pro ptipravu prvotnich esterti mastnych kyselin. '

Je vyhodné provést Kkatalytickou esterifikaci destilatnich zbytki ve smési s
triacylglyceroly, zvlast® shodného typu, které byly pouZity pro piipravu esterd
mastnych kyselin , &imZ se zjednodusi proces izolace estert mastnych kyselin.

Je vyhodné provést katalytickou esterifikaci destilatnich zbytkd v pfitomnosti
glycerolu, vneseného na zadtku esterifikace na pfiklad ve formé glycerinové faze.

Tento vynalez zvySuje ekonomiku vyroby esterd mastnych kyselin v disledku
zvy¥eného vytézku, tj.ziskani doplikového mnozstvi esterd, snizuje mnoZstvi
odpadnich destila¢nich zbytkd, &imZ se snizuji poZadavky na jejich likvidaci a
soudasnd umoZituje jejich vyhodné vyuZiti pro izolaci znich minoritnich latek (
litky nezmydelnitelného podilu), jako jsou fytosteroly, tokoferoly, cholesterol aj.
vzhledem ke zvy¥eni jejich koncentrace . Vynalez dile umoZiuje zjednodusit
technologii vyroby esterd organickych kyselin, ktera se zpravidla provadi
dvojstuptiové na jednostuptiovy proces &imZ se dosdhne sniZeni vyrobnich nakladi .

Piiklady provedeni vynalezu

Ptiklad 1

Do tiihrdlé sklenné baiiky opatfené magnetickym michadlem, teplomérem a
zpétnym chladitem bylo vneseno 500 g zbytki z destilace metylesterd kyselin
fepkového oleje (RME) s &islem zmydeln&ni 150 mg KOH/g, obsahujici 68% hmotn.
acylglyceroli, 18 % hmotn. RME a 14 % hmotn. nezmydelnitelného podilu. Déle
bylo ptidéno 4 g hydroxidu draselného rozpusténého v bezvodém metanolu , jehoZ
mnoZstvi odpovidalo dvojnésobnému molovému piebytku vztaZeno na obsaZené
acylové skupiny v esterech. Reak¢ni smés byla michéna pfi teploté 25 °C po dobu 2
hodin. Atmosferickou a vakuovou destilaci reakéni smési bylo vedle metanolové a
glycerinové frakce ziskano 270 g RME. V sekundarnim zbytku po destilaci vzrostl
obsah nezmydelnitelného podilu na 29 % hmotn.

Piiklad 2

V aparatufe uvedené v piiklad€ 1 bylo esterifikovano bezvodym etanolem 500 g
zbytkii z destilace etylesterii kyselin sojového oleje (SEE) s &islem zmydelnéni 142
mg KOH/g, obsahujici 60 % hmotn. acylglycerold, 29 % hmotn. SEE a 11% hmotn.
nezmydelnitelného podilu. Jako katalyzator byl pouZit hydroxid sodny v mnoZstvi
3,5 g a reakce se uskute&nila p¥i 60 °C po dobu 2 hodin. Reakéni smés byla nasledné
promyta 500 ml 2%-ni kyselinou sirovou a po gravitatni separaci vodné vrstvy bylo
destilaci na filmové odparce p¥i 200 Pa ziskdno 290 g SEE. Sekundarni zbytek po
destilaci obsahoval 28 % nezmydelnitelného podilu .
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Ptiklad 3

Postupem uvedenym v pfikladé 1 bylo zpracovéno 500 g zbytk z destilace
metylestert hovéziho loje a ziskdno 210 g metylesteri. V sekundarnim zbytku po
destilaci se zvy§il obsah nezmydelnitelného podilu z 6 % hmotn. na 10 % hmotn.

Ptiklad 4

Postupem uvedeném v prkladu 1 byla provedena esterifikace smési 250 g fepkového
oleje a 250 g zbytki z destilace RME . Reakéni smés po esterifikaci se samovolng
rozdelila na dvé faze: vrchni esterova fize a spodni glycerinova fize . Z vrchni
esterové fize byl za normalniho tlaku oddestilovan metanol a za tlaku 260 Pa bylo
ziskéno 387 g RME a 95 g sekundérniho destilaéniho zbytku, ktery obsahoval 30 %
hmotn. fytosteroli.

Piiklad 5

V aparatufe uvedené v pikladé 1, kde byl zpdtny chladi¢ nahrazen piimym
chladitem bylo esterifikovano 500 g zbytkd z destilace metylesterd mastnych
kyselin, pFipravenych piimou esterifikaci mastnych kyselin ziskanych p#i fyzikalni
rafinace fepkového oleje, obsahujici 46 % hmotn. acylglyceroli, 8 % hmotn.
anorganickych soli, 40 % hmotn. metylesterd mastnych kyselin a 6 % hmotn.
nezmydelnitelného podilu v pfitomnosti 4 g para-toluensulfonové kyseliny jako
katalyzatoru. Do reakéni sm&si pfi teploté 110 °C byl po dobu 3 hod. davkovan
bezvody metanol v celkovém mno¥stvi 110 g. Poté bylo k reakéni smési piidano 12 g
uhli¢itanu sodného a naslednou destilaci pti 266 Pa bylo ziskano 260 g metylesterii
mastnych kyselin a 230 g sekundérnich destilatnich zbytki s obsahem 13 % hmotn.
nezmydelnitelného podilu.

Ptiklad 6

V aparatufe uvedené v ptikladé 1 byla provedena esterifikace 200 g zbytki
z destilace RME a 36 g bezvodého metanolu v piftomnosti 1,6 g hydroxidu sodného
a 30 g glycerinové fize ziskané pii esterifikaci fepkového oleje metanolem,
s obsahem 45 % hmotn. glycerolu. Esterifikace byla provedena pfi teploté 60 °C po
dobu 1,5 hodiny. Reaké&ni sm&s se poté b&hem 15 minut samovolng rozdélila na dvé
faze. Z vrehni esterové faze byl oddestilovéan metanol a destilaci za tlaku 260 Pa bylo
ziskano 127 g RME a 58 g sekundérniho destilaéniho zbytku s obsahem 34 % hmotn.
nezmydelnitelného podilu.

Primyslova vyuZitelnost

Zpiisob zpracovani zbytkd z destilace esteri organickych kyselin podle tohoto
vynilezu miiZe byt vyuZit pfi vyrobg riznych esteri organickych kyselin vyrobenych
ze syntetickych, rostlinnych, Zivogi¥nych surovin pfipadng upravenych hydrogenaci,
preesterifikaci apod. Zplsob miiZe byt vyuZit pfi izolaci minoritnich latek
z destilatnich zbytki jako jsou fytosteroly, tokoferoly aj. Vyndlez umoZituje zvysit
vytezek cilovych estert mastnych kyselin, sniZit mnoZstvi odpadajicich destilatnich
zbytkd a zvyiit koncentraci minoritnich ltek p¥itomnych v destiladnich zbytcich .




PATENTOVE NAROKY

. Zptisob zpracovéni zbytki z destilace esterti organickych kyselinvy zna ¢uji
ci se tfim, % se provede jejich katalytickd esterifikace alifatickym
alkoholem a néslednd izolace vzniklych esteréi zahrnujici vyhodné vakuovou
destilaci.

. Zptsob zpracovani zbytkli z destilace esteri organickych kyselin podle
niroku l, vyznadujici se tim , Ze se ke katalytické esterifikaci
pouZije alifaticky alkohol v mmoZstvi 1,3 aZ 4 moldrnich dilii na jeden molarni
dil acylovych skupin obsaZenych ve vychozich destilanich zbytcich , s vyhodou
stejného typu jaky byl pouZit pro vyrobu esterii

. Zpusob zpracovani zbytkd z destilace esterl organickych kyselin podle naroki 1

a2, vyznatujici se tim, e seprovede katalyticka esterifikace smési
zbytkdi z destilace organickych kyselin a triacylglyceroll, ve které obsah zbytki
z destilace je 5 aZ 90 % hmotn.

. Zptisob zpracovani zbytki z destilace esterd organickych kyselin podle naroku 3,
vyznadujici se tim, Ze jako triacylglycerol se pouZije stejny typ, jaky
byl pouZit pfi vyrobé esteri organickych kyselin.

. Zpusob zpracovéni zbytkl z destilace estert organickych kyselin podle naroki 1
a24 vyznadujici se tim,Z katalyticka esterifikace se provede
v ptitomnosti glycerolu v mnoZstvi 2 az 20 % hmotn. vztaZeno na vychozi
triacylglycerol.
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