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Sposob eczyszczania wod vglicerynowycb etrzymanyeh z
wysokociSnieniowego rozszczepienia tluszczéw technicznych

1

- Przedmiotem wynalazku jest spos6b oczyszcza-
nia woéd glicerynowych otrzymanych w wyniku
‘wysokoci$nieniowego rozszczepienia tluszezéw
technicznych od zanieczyszczen organicznych. Za-
nieczyszczenia te stanowig gléwnie kwasy tlusz-
czowe, mono, dwu i tréjglicerydy oraz biatka,
Sluzy, zywice i barwniki w ilo§ci . 0,1—0,4% w
stosunku do wod glicerynowych o stezeniu glice-
ryny 10—200g. Nie usunigte z wo6d glicerynowych
zanieczyszczenia powodujg obnizenie jakosci gli-
ceryny destylowanej przez podwyzszenie liczby
zmydlania, podwyzszaja straty destylatu przez
powstanie znacznych ilo$ci gudronu oraz utrud-
niaja prowadzenie dalszych proceséw technologicz-
nych np. przy zatezaniu woéd glicerynowych na-
stepuje zapiekanie sie tych substancji na elemen-
tach grzejnych wyparki oraz pienienie sie glice-
ryny w retorcie destylacyjnej.

Znanee jest kilka sposobéw oczyszczania woéd
glicerynowych, charakteryzujacych sie przede
wszystkim tym, ze wszystkie operacje prowadzone
s3 w sposOb periodyczny w reaktorach z miesza-
diami mechanicznymi.

Na og6! we wszystkich sposobach, I-szym eta-
pem procesu oczyszczania jest doprowadzenie
wod glicerynowych z rozszczepienia do okreS$lone-
go pH (7—8) przez dzialanie roztworem wodoro-
tlenku sodowego. Operacje neutralizacji prowadzi
si¢ w temperaturze podwyziszonej, ‘nie  wyiszej
niz 80°C. Nastepnie wytraca sie mydta roziwora-
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mi soli glinu lub Zelaza, po czym pozostawia sie
osad myde! do odstawania na kilka godzin. Po-
wstale mydia usuwa sie na prasach filtracyjnyeh.
Do przesaczu wprowadza sie weglan sodowy w
iloSci zapewniajacej pH roztworu okolo %,5—8.
Po kilkugodzinnym odstaniu wodorotlenek glino-
wy lub wodorotlenki innych metali usuwa sie na
prasach filtracyjnych lub filtrach ciaglyeh. Spe-
séb ten jest diugotrwaly, wymaga stesowania du-
zej ilo§ci zbiornikébw oraz wprowadzenia duzej

_iloSci chemikalii, ktéryeh obecnosé jest niekorzy-

stna przy dalszej obrébce.

W dotychczas stosowanych metodaeh, neuraliza-
cja wykonywana byla okresowo w mieszalniku z
mieszadlem mechanicznym a ilo§¢ dodawanego
roztworu lugu kontrolowano okreslajae pH wéd
glicerynowych.

Najbardziej zblizona do przedmiotu wynalazku
metada chemicznego oczyszczania wéd gliceryno-
wych polega na doprowadzeniu do pH 8,5 zne-

.utralizowany¢h wo6d przez dodanie "stalego lub w

roztworze siarczanu glinowego w takim nadmia- |
rze, aby pobrana ze zbiornika prébka po prze-

puszczeniu przez bibule filtracyjng i po dodamu

do miej kilku kropel 10% siarczanu glinowe-

go nie wykazywata mydet glinowych.

W trakcie prowadzenia badafi okazale sig, :ze
ten sposéb nie tylko nie zapewnia pelnego wytirg-
cenia zanieczyszczefi z wdd,-a nawet w nadmiarze
stosowanego odczynnika powoduje wtérne rozpu-
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szczenie -osadu. Obserwacja ta wyjasnia trudnosci
w skutecznym oczyszczaniu woéd glicerynowych

przy zastosowamu per:odyczneJ metody tradych-
. nej. -

N1eoczek1wame stwierdzono, ze tylko przy za-
stosowaniu $ci§le okreSlonego stosunku siarczanu
glinowego do 'pozostaloéci' organicznej mozna
osiggnaé skuteczne usumeme zanieczyszczeh orga-
nicznych (kwaséw tlusgczowych i bialek) z wod

glicerynowych. Spelmeme tego warunku jest mo- .

zliwe w skali przemyslowej, po usrednieniu wiek-
szej partii wod i zastosowaniu procesu ciggiego.

- Dzieki- ustaleniu optymalnych warunkéw wy-
trgcania mydet metaliéinych z wb6d gliceryno-
wych oraz usuwaniu nadmiaru jonéw metali oka-
zalo si¢ mozliwe prowadzenie procesu cigglym
sposobem przy zastosowaniu pomiaréw pH i ilo-
$ci dozowanych reagentéw przez sterowanie recz-
ne lub automatyczne.

W literaturze dotychczas nie byly podawane
metody ciaglego chemicznego oczyszczania woé6d
glicerynowych. "™ '

W odr6znieniu -od dotychczas stosowaflych me-
tod, spos6b wedlug wynalazku polega na cigglym

‘prowadzeniu procesu oczyszczania, dzieki czemu

otrzymuje sie wysokiej czystoSci wody gliceryno-
we w krotkim czasie, przy matych pojemnosciach
aparatéw i bez stosowania nadmiaru chemikalii.

Ciggly spos6b oczyszczania wod glicerynowych
polega na wprowadzeniu do wéd glicerynowych o
temperaturze 80°C, w rurze mieszalniku, 20—400
roztworu wodorptlenku sodowego. Neuralizacje
woéd glicerynowych prowadzi sie do osiggniecia
pH="17—8, przy czym roztwér wodorotlenku so-
dowego wprowadza si¢ w takiej iloSci aby war-
tosé pH roztworu wyplywajacego z rury — mie-
szalnika utrzymywala sie na stalym poziomie w
granicach 10,2. Nastepnie do wod glicerynowych
ochtodzonych do temperatury 45—55°C wprowa-

dza si¢ w rurze — mieszalniku 25—35% roztwor

siarczanu glinowego lub zelazowego w takiej
ilosci,. aby stosunek molowy siarczanu glinowego
lub zelazowego do zanieczyszczen organicznych

" (w przeliczeniu na S$redni ciezar czasteczkowy

mieszaniny kwaséw, glicerydow i niepelnych gli-
cerydébw wynoszacy Srednio ok. 600) w wodach
glicerynowych wynosit 1:1 lub 1:0,5, po czym od-
dziela sie osad wytrgcony w oddzielnym zbiorni-
ku. k o ,
Przy dodaniu nizszej ilo§ci siarczanu glinu w
stosunku do pozostatoSci organicznej niz to okre-
$lono na: 1:1 lub 1:0,5.zaobserwowano niepelne
wytrgcenie mydet glinowych. Nieprzereagowane
mydla sodowe przechodzac do nastepnych etapéow
przerobu powoduJa zaburzenia procesu zate€zania
i destylacji.

W przypadku dodania zbyt duzej dlosci elektroli-
tu (sianczanu glinu) do pozostalo§ci mp. 2:1 naste-
puje rozpuszczanie powstalych mydet glinowych.
Zaohserwowano, ze przy powyzszym sbtosunku ilo§é
pozostatosci orgamicznej w oczyszczonych —wodach
zwiekszyta si¢ o okobo 100%. Filtrat przesyla sig
do rury mieszalnika, do kitérej wrprowadza sig
25—350) . roztwér weglanu sodowego do osiggniecia
pH=1,5—38. Tlo§¢ dodawanego roztworu Na,CO,
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reguluje sie tak, aby wartosé pH roztworu wypty--
wajacego z rury — mieszalnika byla stala w gra-
nicach 10,2. Zneutralizowany roztwér przesyla sie
do zbiornika umieszczonego za rurg mieszalnikiem,
w ktérym wytraca sie osad wodorotlenku glinowe-
go lub zelazowego, kitory nastepme cddziela sie
i odrizuca.

Procesy neutralizacji wéd glicerynowych  wodo-
rotlenkiem sodowym, weglanem sodowyin, oraz.
wprowadzenie siarczanu glinowego lub zelazowego
prowadzi sie€ W rurze — mieszalniku o diugosci
600—700 mm i Srednicy 60 mm wypelnionej pier-
Scieniami typu Bialeckiego, a wytrgcenie osadéow
w zbiornikach znajdujacych sie za, mieszalnikami.

Tlos$¢ diodawanego roztworu wodorotlenku - sodo-
wego lub weglanu sodowego jest sterowana recznie
lub automatycznie przy pomocy pH — metru
umieszczonego za Tura — mieszalnikiem. Zaleta
ciggtej sterowanej neutralizacji prowadzonej w ru-
rze — mieszalniku z wypetnieniem jest natych-
miastowe doprowadzenie wod glicerynowych do
wymaganej warboSci pH -oraz utrzymanie pH na
stalym poziomie w gramicach 10,2 jednostki pH.

Drigki wytrgcaniu mydet w warunkach, optymal-
nych wuzyskuje sie osad o wlagciwej strukturze,
catkowicie mierozpuszezalny w. wodach glicerymo-
wych i diobrze odsgczalny.

Sposobem wedlug wymalazku csigga sie wysokag
czystosé wod glicerynowych. W cozyszczonych wo-
dach glicerynowych stwierdzono najwyzej 0,010

‘pozostatosci organicznej. Natomiast przy prowadze-

niu procesu oczyszeozania© znanymi sposohami nie-
meizliwe byto uzyskanie tak wysokiej czysbtosci
wod glicerynowych. Pozostalo$é organiczma w
oczyszczanych metoda periodyczng wiodach glicery-
nowych wynosi co najmniej 0,05%.

Sposéb wedlug wynalazku zostal przedstawiony
w ponizszych przykiadach, przy czym proces omoé-
wicno w oparciu o schemat technologiczny przed-
stawiony na rysunku.

Przyklad I 100 czeSci wagowych na godzi-
ne odwirowanych wéd glicerynowych o temperatu-
rze 80°C, zawierajacych 0,50 pozostabosci organicz-
nej pur,z'e'nlézcza sie przez rure — mieszalnik -3, dtu-
godei 70 cm' i $rednicy 60 mm wypelnionej pier-
$cieniami typu Biateckiego o $rednicy 58 mm, do
ktérej wprowadza sie okoto 300 roztwor wodoro-
tlenku sodowego, podawany grawitacyjnie albo
ttoczoriy pompa 2 ze cbiormika 1, w ilosci mie-
zbednej “do utrzymania pH=17,5%0,2 na wylocie
Z rury.

Zneutralizowane wody schiodzono w zbiorniku
tuforowym 4, do temperatury 50 +£5°C podaje sie
pompa 5 przez rotametr 6 do rury mieszalnika 7
z wypelnieniem, do ktérej wprowadza sie przez
rotametr 8 300y roztwér siarczanu glinowego Ww
ilosci 1,8 czeSci wagowych na godzine. Nastepnie
mieszanine reakcyjng. przesyla si¢ z mieszalnika 7
do zbiornika 9, w ktérym wytraca sie osad mydel
glinowych. Ze zbiornika 9 wody glicerynowe z wy-
trgconym osadem w dloSci 0,8 czeSci wagowych ma
godzine kieruje sie na filtry 10a i 10b. Osad my-
det odnzuca sig, a filtrat kieruje sie¢ do rury —
mieszalnika 11, do ktérej wprowadza sie 300y roz-
twor Na,CO, w temperatunze 65 +£2°C, utrzymujac
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state. pH = 8,0 10,2 roztworu wyplywajgcego z tej
nury. Z rury mieszalnika 11 wiody gliceryncwe
przesyta sie grawitacyjnie do zbiornika 12, w kt6-
rym wytrgca sie osad wodorotlenku glinowego w
ilosci 0,07 czesci wagowych na godzing. Wedy gli-
cerynowe z wytrgeconym osadem wodorotlenku gli-
nowego przesyta sie na filtry 13a i 13b, gdzie
usuwa si¢ osad, a oczyszczone wody kierowane sgq
do zatezania. Tak oczyszczone wody glicerynowe
zawierajg 0,01%) zanieczyszczen organicznych. °

Przyktad II 100 cze$ci wagowych odwiro-
wanych woéd glicerynowych o temperaturze 80°C
zawterajgcych 0,19 pozostato$ci orgamiczmej prze-
tlacza sie przez rure — mieszalnik 3 o diugosct
50 cm i Srednicy 60 mm wypelnionej pierScieniami
typu Biateckiego o srednicy 58 mm, do khtérej
wprowadza sie 200 roztwor wodorotlenku sodowe-
go w ilosci niezbednej do witnzymania pH="1,6
+0,2 na wylccie z rury. Zneutralizowane wiody
schiladza sie w Zbiorniku buforowym 4 do tempe-
ratury 50 +5°C i podaje do cury — mieszainika 7
do ktérej wprowadza sie 0,4 cze$ci wagowych na
godzing 25% roztworu glinowego. Zmieszano z siar-
czanem glinowym wody glicerynowe splywaja do
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Zoiommika 9, w ktérym nastepuje wytrgeenie osa- e

du w dlosci 0,15 cze$ci wagowych na godzine. Wio-
dy glicerynowe z wytrgconym' osadem kieruje sig
na filtry 10a i 10b. Osad od}rzwca si¢ a filtrat po-
daje sie do rury — maesm]lmﬂta 11, do ktorej
wprowadza sie 250 TOZEWOT ’wegﬂanm sodowego W
temperaturze 65°C w ilo§ci niezbednej do utrzyma-
nia za rur¢ — mieszalnikiem-11' stalego pH =328
10,2, Zalkalizowany roztwor przesyla sie do zbior-
nika 12, w ktérym wytraca si¢ osad wodorotlenku
glinowego w ilo$ci 0,01 czedci wagowych na, godzi-
‘ne. Roztwér wraz z osadem przesyla sie ma prasy
filtracyjne 13 a @ 13 b. Osad odrzuca sig, a oczy-
szczone wody glicerynowe przesyla sie do mrteie-
mnie.

W oczyszczonych wodach g11cerynorwych zawar-
to$é zanieczyszczen orgamicznych wymnosi 0,080
pozostalo$ci organicznej.

Przyktad III. 100 cze$ci wagowych na go-
dzine odwirowanych woéd glicerynowych o tempe-
raturze 80°C zawierajacych 0,5%) zanieczyszczen
organicznych, przetlacza sie¢ przez rure — mie-
szalnik 3 dilugosci 70 cm i $rednicy 60 mm wy-
pelniong pierSoieniami typu Biateckiego o $Sred-
nicy 58 -mm, do kt6érej wprowadza sie 400y roz-
twér wodorotlenku sodowego w ilo$ci niezbednej
do utrzymania pH=17,5 10,2 na wylocie rury.

Zneutralizowane wody glicerynowe chlodzi sie W

zbiorniku buforowym 4 do temperatury 50 +2°C
i podaje do rury — mieszalniku 7, do ktérej
wprowadza sie 300y roztwér sierczanu zelazowego
w iloSci- 1,8 czeSci wagowych na godzine. Zmie-
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szane z siarczanem zelazowym wody glicerynowe
sptywaja do’ zbiormika 9, w ktérym wytraca sie
osad mydél zelazowych w ilo§ai 0,8 czesSci wago-
wych na godzine. Ze zbiorhika 9 wody gliceryno-
we z wytragconym osadem kieruje sie¢ na filtry
10a i 10b. Osad odrzuca sie, a filtrat kieruje sie
do rury — mieszalnika 11, do ktérej wprowadza
sie 300y roztwér weglanu sodowego w temperatu-
rze 65°C w takiej ilosci, aby utrzymaé statg war-
tos§¢é pH=28 10,2. Zlokalizowane wody gliceryno-
we przesyla sie do zbiornika 12; w ktérym wy-
traca sie .osad wodorotlenku zelazowego w ilosci
0,06 czeSci wagowych na godzine. Roztwér wraz
z osadem ze zbiormika 12 podaje sie na filtry
13a i 13b. Osad odrzuca sie, a oczyszczone wody
glicerynowe kieruje sie do zatezania.

W oczyszczanych wodach glicerymowych zawar-
to$¢ zamieczyszczen organicznych wynosi 0,010
pozostatosci organicznej.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb oczyszczania wéd glicerynowych, otrzy-
ma;nyoh z wysokocisnieniowego rozszczepiania
ttuszcz6w technicznych, przez wprowadzenie roz-
tworu siarczanu glinowego lub Zelazowego w
podwyzsmnej temperaturze do  zobojetnionych
roztworem wodorotleniku sodowego do pH=7—8
wod glicerynowych,. usuwarme osadu mydet glino-
wych lub zelazowych, zobouetmame przesaczu -
weglanem sodowym do pH=175—8, usuwanie
wodorotlenku glinowego lub 2elazowego, Zna-
mienny tym, ze do wod glicerynowych wprowa-
dza sie w sposOb «iggly w rurze mieszalniku o

ydtugoscei “500—700 mm i $redmicy 60 mm wy;
nionej pierscieniami typu Biateckiego o $rednicy
50 mm. 20—40% roztwor wodorotlenku sodowego
w takiej iloSai aby warto§¢ pH romtworu wyply-
wajgcego z rury utrzymywala sie ma stalym po-
ziomie w granicach 10,2 jednostki pH, po czym
w temperaturze 45—55°C wprowadza sie 25—350
roztwér siarczanu glinowego lub Zelazowego przez
rure mieszalnik w takiej ilod$ci aby stosunek mo-
lowy siarczanu glinowego lub zelazowego do za- -
nieczyszczen organicznych w wodach gliceryno-
wych wymosil 1:1 do 1:0,5, nastepnie oddziela sig
wytrgecony osad a przesgcz przesyla sie do rury
mieszalnika, do. ktérej wprowadza sig 25—35%
roztwér weglanu sodowego w takiej iloSci, aby
pH roztworu wyplywajgoego z rury mieszalnika
utrzymywala sie na statym poziomie w gramicach
10,2 jednostki pH, po czym w znany sposéb usu-
wa sie wytrgcone wodorotlenki metali a wytra-
canie osadé6w prowadzi sie w zbiornikach znajdu-
jacych sie za rurg mieszalnikiem.
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