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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposdb wytwarzania zmodyfikowanego ttuszczu.

Zmodyfikowany ttuszcz moze stuzyé do wytwarzania $rodkéw smarowych, a takze moze by¢ su-
rowcem do wytwarzania biopaliwa FAME, ktére moze znalez¢ zastosowanie jako samoistne paliwo lub
jako komponent paliwa.

Proekologiczne trendy w wielu krajach na $wiecie powoduja wprowadzanie produktow przyja-
znych dla srodowiska. Stymulatorem zmian jakosci i rodzaju wytwarzanych produktow jest postep tech-
niczny oraz dazenia do redukcji negatywnego wptywu na $rodowisko i do optymalnego wykorzystania
zasobow surowcowych.

Na swiecie uzyskuje sie z upraw roslin oraz z hodowli zwierzat wiele rodzajéw produktéw pocho-
dzenia biologicznego. Oleje naturalne i ttuszcze sa mieszaninami réznych glicerydéw, co wynika z za-
wartosci roznych reszt kwasoéw ttuszczowych w glicerydach. Czynnikiem decydujacym o tym, czy pro-
dukty nazywane sa ttuszczem czy olejem, jest jedynie jego temperatura topnienia.

Oleje roslinne sa to trojglicerydy kwasow ttuszczowych, ktére na ogoét zawierajg zaréwno nasy-
cone jak i nienasycone reszty kwasow tluszczowych, w proporcjach charakterystycznych dla okreslo-
nych gatunkéw roslin oleistych. Wystepujace réznice w sktadzie kwasow ttuszczowych, zalezg od wa-
runkéw uprawy oraz sg takze zwigzane z okreslonymi odmianami roslin.

Oleje roslinne stosowane jako oleje bazowe majg wiele zalet, wtaczajac wysoka biodegradowal-
nosc¢, redukcje zanieczyszczenia srodowiska, kompatybilnos¢ z dodatkami uszlachetniajacymi, wysoka
temperature zaptonu, niska lotnos¢, wysoki wskaznik lepkosci, i bardzo dobre wtasciwosci trybolo-
giczne. Jednak oleje rodlinne posiadajg réwniez pewne wady, takie jak stabilnos¢ termooksydacyjna
i hydrolityczna jest ograniczona oraz, w niektérych przypadkach ze wzgledu na wysokie temperatury
metnienia i ptyniecia, w niskich temperaturach otoczenia, wystepuje ograniczenie ptynnosci.

Oleje roslinne i tluszcze obok gtéwnego spozywczego zastosowania znajdujg zastosowanie do
wytwarzania biopaliwa do silnikéw wysokopreznych.

Réwniez odpadowe oleje posmazalnicze sg alternatywnym surowcem do produkcji FAME, sto-
suje sie je zamiast jadalnych olejow roslinnych. Oleje posmazalnicze znane sa pod nazwa oleju zuzy-
tego lub przyjetym z zachodniej Europy skrotem UCO (used coocking oil). Na catym $wiecie, szczegol-
nie w krajach rozwinietych dostepne sa duze ilosci odpadowych olejéw kuchennych i ttuszczéw zwie-
rzecych. W podwyzszonych temperaturach oleje jadalne zmienig sie znacznie z powodu wielu zacho-
dzacych reakcji chemicznych i fizycznych, takich jak utlenianie, hydroliza, cyklizacja, izomeryzacja, oli-
gomeryzacja i polimeryzacja.

W oleju podczas smazenia zachodza zmiany wiasciwosci fizycznych i chemicznych, ktére sg
konsekwencja reakcji chemicznych samego oleju i reakcji oleju z woda i tlenem w podwyzszonej tem-
peraturze, co ma wptyw na odmienny skfad chemiczny w poréwnaniu do olejéw roslinnych.

Obecnie istnieja przede wszystkim dwie gtdwne drogi produkcji odnawialnego bipaliwa z lipidow.
Sa to albo transestryfikacja do produkcji biodiesla (estry metylowe kwaséw ttuszczowych) lub hydro-
przetwarzanie w celu produkcji odnawialnego oleju napedowego (weglowodory).

W wersji normy europejskiej EN 14214:2012 i kolejnej EN 14214:2014 dotyczacej wymagan i me-
tod badan estrow metylowych kwasow ttuszczowych (FAME) podniesiono problem wiasciwosci nisko-
temperaturowych mieszanin oleju napedowego powiazanych z jakoscig FAME uzywanego jako kompo-
nent i stwierdzono, Ze istnieje negatywny wptyw monoacylogliceroli i glukozydéw steroli, ktére wystepuja
w FAME, na wiasciwosci niskotemperaturowe paliwa. W zwiazku z tym tymczasowym skutecznym spo-
sobem rozwiazania tego problemu jest wprowadzenie wymagan odnosnie do temperatury zablokowania
zimnego filtra (z ang.: CFPP) oraz temperatury metnienia.

Jak wspomniano wyzej, jednym z istotnych parametréw jakosciowych komponentu paliwowego
FAME sa wiasciwosci niskotemperaturowe.

Znane paliwa estrowe wedtug PL 163001 posiadajg pewne ograniczenia i niedoskonatosci, m.in.
niekorzystne temperatury zablokowania zimnego filtra i temperatury krzepniecia, co ogranicza zakres
stosowania ich w temperaturach ujemnych.

Autorzy Mohanan A, Bouzidi L, Li SJ, Narine SS. w artykule “Mitigating crystallization of saturated
fames in biodiesel: 1. Lowering crystallization temperatures via addition of metathesized soybean oil” —
Energy 2016; 96: s. 335-45, wykazuja, ze FAME majg wyzsze temperatury metnienia i krzepniecia od
paliwa naftowego, co powoduje ograniczone ich zastosowanie w niskich temperaturach. W zwiazku
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z tym stosowanie biodiesla jest zwykle ograniczone do mieszanek z olejem napedowym pochodzenia
naftowego, zawierajacym zazwyczaj 20% wagowych biodiesla (B20) lub mniej.

Autorzy Sierra-Cantor JF, Guerrero-Fajardo CA artykutu pt.: “Methods for improving the cold flow
properties of biodiesel with high saturated fatty acids content: A review”; Renew Sustain Energy Rev.
2017,72: s. 77490, podaja, ze temperatura krzepniecia réznych FAME zwykle zawiera sie miedzy 263
K (-10°C) a 298 K ( +25°C), i sg one wyzsze w poréwnaniu do 246 K (-25°C) do 258 K (-15°C) dla oleju
napedowego pochodzacego z ropy naftowe;.

Wedtug autorow artykutow: ,Biodiesel fuels” Prog. Energy Combust. Sci. 2017;58: s. 36-59
i “Methods for improving the cold flow properties of biodiesel with high saturated fatty acids content:
A review”; Renew Sustain Energy Rev. 2017;72: pp. 774-900 oraz “Thermodynamic selection o effec-
tive additives to improve the cloud point of biodiesel fuels”; Fuel 2016; 171: s. 94-100, temperatura
metnienia biopaliw (CP) jest czesto uwazana za najwazniejszy parametr majacy wptyw na jakos$¢ bio-
paliwa w niskich temperaturach.

Wedtug autora Harrow G. artykutu: ,E85 and biodiesel deployment”; National Renewable Energy
Laboratory; 2007, w temperaturze metnienia powstajg krysztaty ,wosku statego”, ktére majg $rednice
co najmniej 0,5 um, powodujac, ze roztwor paliwa staje sie nieprzejrzysty i "metny”. Tak wiec, CP to
temperatura, w ktérej zaczynaja wystepowacé problemy z praca silnika z powodu tworzenia sie ciat sta-
tych w biopaliwach.

W artykule autoréw Patrick A. Leggieri, Michael Senra, Lindsay Soh ,Cloud point and crystalliza-
tion in fatty acid ethyl ester biodiesel mixtures with and without additives” Fuel 222 (2018); s. 243-249
zawarto stwierdzenie, Ze biopaliwa, ztozone z estrow alkilowych nasyconych kwasow ttuszczowych
(FAAE), maja stosunkowo wysokie temperatury metnienia (CP), ktére ograniczajg ich komercyjne za-
stosowanie.

Arjun B. Chhetri i inni w artykule ,Waste Cooking Qil as an Alternate Feedstock for Biodiesel
Production” stwierdzaja, ze zawartos¢ kwasow ttuszczowych w glicerydach jest gtéwnym wskaznikiem
wiasciwosci biodiesla. llos¢ i rodzaj zawartosci kwasow ttuszczowych w biodieslu sg gtéwnymi czynni-
kami, ktore okreslaja lepkosc¢ biodiesla. t ancuchy kwasoéw tluszczowych, szczegdlnie tahicuchy nasyco-
nych kwasow ttuszczowych, odgrywaja wazna role w okreslaniu wtasciwosci niskotemperaturowych bio-
diesela. W artykule Hilber, T.; Mittelbach, M.; Schmidt, E. “Animal fats perform well in biodiesel” opisuja
zwiazek miedzy zmiang wtasciwosci niskotemperaturowych biodiesla i zawartoscig nasyconych kwaséw
ttuszczowych. Wynika, ze wraz ze wzrostem zawartosci nasyconych kwaséw ttuszczowych temperatura
zablokowania zimnego filtra (CFPP) biodiesla wystepuje w wyzsze] temperaturze. CFPP ttuszczow
zwierzecych wystepuje w przyblizeniu miedzy 12°C — 1°C.

Jesli biodiesel pochodzi z oleju rzepakowego, CFPP jest w granicach okoto od -7°C do -12°C.
Podobnie, CFPP odpadowego oleju kuchennego, ktéry ma srednio 10% nasyconych kwasow ttuszczo-
wych, jest zawarta w granicach pomiedzy CFPP, biopaliwa uzyskanego z oleju rzepakowego i ttuszczu
zwierzecego. W wykonanych badaniach zawarto$¢ nasyconych kwasow ttuszczowych w odpadowym
oleju kuchennym wynosita okoto 8%, co odpowiada wartosci CFPP wynoszacej okoto -10°C.

Istnieje szereg wynalazkow traktujacych o poprawie wiasciwosci niskotemperaturowych olejow
roslinnych. Ponizej zostaty przedstawione niektdre opisy takich rozwigzan technologicznych.

W opisie zgtoszenia US 2982692 przedstawiono koncepcje procesu polegajacego na tym, ze
stosuje sie enzymy zawarte w drozdzach i produktach fermentacji do zmiany niektérych nienasyconych
wigzan nizszych alkoholi w wosku oleju roslinnego. Taka reakcja moze zmieni¢ strukture krystaliczna
sktadnikéw wosku, a wtedy w zwigzkach o wyzszej masie czasteczkowej krysztaty moga stac sie gest-
sze i ciezsze. Proces odparafinowania oleju zawierajgcego sktadniki woskowe, obejmujacy dodanie zy-
wych drozdzy i weglowodanow jako pozywki, ktore drozdze zaakceptuja jako pokarm, pozwala na fi-
zyczny rozdziat co najmniej czesci woskowej z oleju roslinnego. Sposoéb fizycznego usuwania wosku
obejmuje pozostawienie wytworzonego wosku do czasu opadniecia na dét, a nastepnie zdekantowanie
znad niego oleju.

Opis zgtoszenia US3943155 ujawnia sposob, wedtug ktorego surowe oleje roslinne sg jednocze-
$nie rafinowane i odparafinowane przez schtodzenie olejow roslinnych do temperatury wystarczajacej
do krystalizacji woskéw roslinnych i oddzielenia ich od pozadanych olejow glicerydowych. Schtodzony
olej delikatnie wstrzasa sie, a nastepnie dodaje sie wstepnie schtodzony wodny alkaliczny $rodek rafi-
nujacy i miesza sie z olejem tworzac emulsje sktadnikdéw hydrofitowych i woskowych; nastepnie dodaje
sie roztwor kwasu fosforowego w celu rozbicia tej emulsji na uktad dwufazowy, co pozwala na oddzie-
lenie fazy olejowej od fazy wodnej.
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Zgtoszenie US 3994943 opisuje sposob, wedtug ktorego surowy olej roslinny odparafinowuje sie
przez zmieszanie z mieszaning $rodkow powierzchniowo czynnych zawierajacych wodny roztwor mniej
niz 100 ppm estru alkilowego sulfobursztynianu, np. takiego jak sulfobursztynian dioktylu sodu oraz 0,01
do 0,5% siarczanu kwasu ttuszczowego, np. takiego jak laurylosiarczan sodu. W wyniku mieszania dwu-
fazowego uktadu olejowo-wodnego nastepuje wytworzenie emulsji, ktéra nastepnie odwirowuje sie
i przemywa w celu oddzielenia fazy wodnej zawierajacej wosk od oleju. Olej mozna jednoczesnie od-
$luzowacé przez dodanie do obrabianej mieszaniny zwiazku fosforanowego.

Zgtoszenie US 4545940 szeroko opisuje problematyke jakosci olejow roslinnych do celow spo-
zywczych. Surowy olej roslinny zawiera wosk, fosfolipidy, wolne kwasy ttuszczowe, pigmenty, wode
i inne $ladowe zwigzki. Wosk powoduje zmetnienie oleju i degraduje jego smak; fosfolipidy rowniez
zmetniaja olej, degraduja jego smak i wytwarzajg niepozadany zapach; wolne kwasy ttuszczowe degra-
duja smak oleju i wytwarzajg niepozadany zapach; pigmenty powoduja niepozadany wyglad, a woda
przyspiesza utlenianie oleju, co z kolei obniza jego smak i wytwarza niepozadany zapach. Dlatego przy
wytwarzaniu jadalnego oleju roslinnego substancje te nalezy usunaé. Konwencjonalne, metody sktadaja
sie z wielu etapdw i majg wiele wad; dodatkowo najbardziej ktopotliwym etapem jest odparafinowanie
oleju roslinnego. Dlatego tez wymagane byto uproszczenie etapéw rafinacji oleju roslinnego. Wedtug
tego wynalazku opracowano sposdéb skutecznego usuwania wosku z oleju roslinnego stosujac jako $ro-
dek filtracyjny porowata membrane o specyficznych wtasciwosciach powierzchni, w wyniku czego z su-
rowego oleju roslinnego usuwany jest wosk oraz fosfolipidy, wolne kwasy ttuszczowe, woda oraz natu-
ralne zanieczyszczenia, takie jak zwiazki siarki, peptydy, pigmenty, aldehydy i ketony. Dodatkowo $ro-
dek filtracyjny, porowata membrana o specyficznych wtasciwosciach powierzchni usuwa réwniez wiek-
szos$¢ substancji obcych wprowadzonych na etapie ekstrakcji oleju lub w procesie rafinaciji, takich jak
alkalia, kwasy, jony metali oraz drobne czastki nieorganiczne i organiczne.

Wynalazek wedtug zgtoszenia US 4981620 obejmuje potaczony technologicznie proces bielenia
i odparafinowania olejow roslinnych, ktory eliminuje etap filtracji, ktéry zasadniczo nastepuje po operac;ji
bielenia, w ktérym zuzyty placek glinki bielacej jest usuwany. Zasadniczo omawiany wynalazek zapew-
nia proces rafinacji surowych olejow roslinnych przez wstepne odsluzowanie oleju lub alternatywnie
poddanie go rafinacji alkalicznej, i nastepne bielenie, chtodzenie i utrzymywanie oleju w niskiej tempe-
raturze podczas mieszania, po czym oddzielanie na zimno, np. filtracje zuzytej glinki wybielajacej, in-
nych zanieczyszczen oraz sktadnikow o wysokiej temperaturze topnienia.

Zgtoszenie patentowe WO 03/049832 A1 obejmuje sposdb oczyszczania kompozycji lipidowej
zawierajgcej gtéwnie obojetne sktadniki lipidowe, ktéra to kompozycja zawiera co najmniej jeden z 10
diugotancuchowych wielonienasyconych kwaséw ttuszczowych (LCPUFA) i co najmniej jeden inny
zwiazek. Proces obejmuje kontaktowanie kompozycji lipidowej z polarnym rozpuszczalnikiem, a roz-
puszczalnik dobiera sie tak, aby inny zwigzek byt mniej rozpuszczalny w rozpuszczalniku niz LCPUFA.
W wynalazku stosowano polarne rozpuszczalniki wybrane sposrdod acetonu, alkoholu izopropylowego,
metanolu, etanolu, octanu etylu i ich mieszanin. Zaletg sposobu wedtug tego wynalazku jest to, ze traci
sie mniej pozadanych LCPUFA niz w dotychczas stosowanych podobnych metodach, np.: wykonanie
wedtug omawianego wynalazku (tj. ekstrakcja heksanem, a nastepnie wymrazanie [winteryzacja] ace-
tonem), powoduje utrate tylko od 7% do okoto 10% wyjsciowego ekstrahowanego lipidu.

Zgtoszenie patentowe WO 2006/004454 A1 dotyczy technologii usuwania wosku z olejow roslin-
nych przez zamrazanie lub schtadzanie. Metoda usuwania wosku z olejow roslinnych, obejmuje schta-
dzanie oleju roslinnego z dodatkiem pomocniczych proszkéw filtrujgcych, pomocnicze dziatanie oleju
w niskiej temperaturze, oddzielanie zuzytego proszku filtrujgcego od pozostatosci zawierajacych wosk
z rafinowanego oleju roslinnego i regeneracja oddzielonego zuzytego proszku filtrujacego.

Zuzyty proszek filtrujgcy miesza sie z dodatkowo wprowadzonym produktem ttuszczowym do
uzyskania konsystencji pasty, wspomniana paste ogrzewa sie mieszajac do temperatury topnienia
wszystkich sktadnikdw woskowych i powstata mieszanine oddziela sie przez wirowanie, otrzymujac zre-
generowany suchy proszek filtrujgcy i produkt ttuszczowy zawierajacy wosk. Regenerowany proszek
filtrujacy moze by¢ wielokrotnie zawracany jako pomocniczy proszek filtrujgcy w kolejnych cyklach ro-
boczych obejmujacych zimowanie nowych porcji oleju roslinnego, w ktérym po kazdym cyklu roboczym
nastepuje regeneracja zuzytego proszku filtrujacego.

Zgtoszenie patentowe WO 2006/096872 A2 ujawniona sposob obrabki strumienia oleju surowego
zawierajacego olej stonecznikowy, wosk stonecznikowy i wode, obejmujacy regulacje pH strumienia
zasilajgcego w celu utworzenia fazy lipofilowej i fazy wodnej, ktore to fazy sa rozdzielane z wytworze-
niem lipofilowego strumienia i strumienia wodnego. Ujawniono réwniez sposoby obrébki strumienia
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lipofilowego zawierajgcego wosk stonecznikowy i olej stonecznikowy z wytworzeniem statego wosku
i ekstraktu lub roztworu zawierajacego olej polegajace na :

—  ekstrakcja strumienia lipofilowego rozpuszczalnikiem organicznym;

—  dostosowanie zawartosci rozpuszczalnika organicznego i wosku krystalizujgcego i odpo-

wiednia regulacja temperatury strumienia lipofilowego i wosku krystalizujacego;

- zastosowanie odparafinowania membranowego;

- rozpuszczalnikiem organicznym moze by¢ heksan lub rozpuszczalnik organiczny wybrany

z grupy obejmujacej etanol i weglowodory 4 do 8 atomdw wegla.

Zgtoszenie US 4200509 wskazuje, ze naturalne oleje z nasion roslinnych sktadaja sie nie tylko
ze sktadnikow oleistych, ale takze, zwykle, wystepujacych w matym procencie naturalnych fosfatydow,
woskow roslinnych, pigmentéw i wielu innych zwigzkéw. Sktadniki olejowe, a mianowicie estry glicery-
dowe dtugotaricuchowych kwasow ttuszczowych typu nasyconego i nienasyconego, stanowia najwiek-
sza frakcje olejow roslinnych. Takie materiaty w duzej mierze determinujg wiasciwosci oleju, w tym jedno
z niepozadanych zjawisk, jakim jest metnienie olejéw roslinnych.

Zgtoszenie US 4200509 opisuje sposdb odparafinowania rafinowanego oleju roslinnego, polega-
jacy na schiodzeniu rafinowanego oleju roslinnego w wystarczajaco niskiej temperaturze, aby rozpo-
czeta sie krystalizacja woskow, gdy krysztaty wosku beda wystarczajgco duze, aby mozna je byto od-
dzieli¢ elektrostatycznie usuwa sie je przez filtracje dielektroforetyczna, a wiec przepuszczenie schto-
dzonego oleju przez elektrofiltr przy odpowiednim natezeniu przeptywu wystarczajagcym do wychwyce-
nia skrystalizowanych woskéw w elektrofiltrze, pozwala to na uzyskanie oleju roslinnego o doskonatej
przejrzystosci w niskiej temperaturze.

Istota niniejszego wynalazku jest poddanie ttuszczéw, ktérymi sa oleje roslinne, uwodornione
oleje roslinne, ttuszcze zwierzece, oleje posmazalnicze, procesowi rozdzielania rozpuszczalnikowego
na filtrat — zmodyfikowany ttuszcz i osad w oparciu o zasady procesu rozpuszczalnikowego odparafino-
wania, ktory to proces jest stosowany standardowo do odparafinowania olejow weglowodorowych i odo-
lejania gaczow — zwigzkéw weglowodorowych.

Istotnym elementem tego klasycznego procesu dla surowcéw weglowodorowych jest krotki czas
filtracji, wynoszacy kilkanascie sekund do okoto 30 sekund; ponadto krotszy czas filtracji pozwala na
osigganie nizszego temperaturowego gradientu odparafinowania, czyli uzyskania lepszej selektywnosci
procesu. Dodatkowo podobne parametry jakosciowe ttuszczédw i wsaddéw weglowodorowych takie jak
lepkosé, gestosé, temperatura zaptonu, zakres destylaciji pozwalajg wprost, bez potrzeby modernizaciji,
na przerobke tluszczéw w instalaciji odparafinowania rozpuszczalnikowego.

Przedmiotowy proces pozwala na uzyskanie jako filtratu, zmodyfikowanego ttuszczu, charaktery-
zujacego sie polepszonymi wtasciwosciami niskotemperaturowymi. Rozpuszczalnikami stosowanymi
w przypadku rozdzielania rozpuszczalnikowego tluszczéw nie moga by¢, jak wykazaty badania, zwigzki
chlorowcopochodne, takie jak mieszaniny dichloroetanu z chlorkiem metylenu w réznych proporcjach,
1,2-dichloropropanu z chlorkiem metylenu w réZznych proporcjach lub sam 1,2-dichloropropan. Nieocze-
kiwanie stwierdzono, 2ze rozpuszczalniki chlorowcopochodne wykazujg nizsza selektywno$¢ procesu
oraz, co jest znamienne, czasy filtracji wynosza od ponad 3 minut do ponad 5 minut, co dyskwalifikuje
praktyczne zastosowanie tych rozpuszczalnikow w procesach przemystowych.

Istota wynalazku jest poddanie procesowi rozpuszczalnikowego rozdzielania na filtrat i osad su-
rowca sktadajacego sie gtdwnie z estrow acyl owych glicerolu, zwyczajowo nazywanych glicerydami.
Surowce te zawierajg zwigzki chemiczne inne niz wsady sktadajgce sie z réznych grup zwigzkéw we-
glowodorowych w klasycznym procesie odparafinowania, oraz wsady bedace mieszaninami estréow me-
tylowych kwasow ttuszczowych.

Nieoczekiwanie okazuje sie, ze zastosowanie procesu rozpuszczalnikowego rozdzielania na fil-
trat i osad dla ttuszczdéw, ktérymi sa oleje roslinne, uwodornione oleje roslinne, ttuszcze zwierzece, oleje
posmazalnicze zachowuje selektywnos$¢ procesu z jednoczesnym uzyskaniem krétkich czasow filtracii,
ktéra jest pozadana w procesach przemystowych i pozwala na obniZzenie temperatury metnienia, tem-
peratury ptyniecia i temperatury krzepniecia, co ma wptyw na poprawienie wtasciwosci niskotemperatu-
rowych uzyskanego produktu, w tym reologicznych w niskich temperaturach.

Sposob wytwarzania zmodyfikowanego ttuszczu, polega wedtug wynalazku na tym, ze bedacy
surowcem ttuszcz, ktérym jest olej roslinny lub uwodorniony olej roslinny lub tluszcz zwierzecy lub olej
posmazalniczy, o temperaturze metnienia réwnej lub wyzszej niz -11°C, temperaturze ptyniecia rowne;
lub wyzszej niz -18°C i temperaturze krzepniecia rownej lub wyzszej niz -21°C poddaje sie procesowi
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rozdzielania rozpuszczalnikowego na filtrat — zmodyfikowany ttuszcz i osad, obejmujacemu etap krysta-
lizacji i etap filtracji, przy czym w etapie krystalizacji surowiec poddaje sie pierwszemu rozciehczeniu
rozpuszczalnikiem zawierajacym 10% — 90% (m/m) metyloetyloketonu i odpowiednio 90% — 10% (m/m)
toluenu, uzyskujac mieszanine surowca i rozpuszczalnika, ktéra nastepnie oziebia sie z kontrolowana
predkoscia, z rownoczesnym doprowadzeniem oziebionego rozpuszczalnika w 1-6 porcjach — kolejne
rozcienczenia, przy szybkosci schtadzania w zakresie 0,20-6,0°C/min., az do osiagniecia temperatury
od -15 do -30°C, przy czym stosunek sumarycznej ilosci rozpuszczalnika do surowca zawiera sie
w przedziale od 1,4:1 do 7,0:1(m/m), a wielko$¢ jednostkowych rozcienczen wyrazona stosunkiem ma-
sowym rozpuszczalnika do surowca wynosi od 0,2:1 do 3,4:1(m/m), po czym w zakresie temperatur od
-15 do -30°C, odfiltrowuje sie wydzielony osad, ktéry przemywa sie zimnym rozpuszczalnikiem o takim
samym skfadzie jak rozpuszczalnik uzywany w etapie krystalizacji, stosowanym w ilosci od 0,1:1 do 2:1
(m/m), wyrazonej stosunkiem masowym rozpuszczalnika do surowca, a nastepnie z roztworu filtratu
oddestylowuje sie rozpuszczalnik uzyskujac produkt kohcowy, ktérym jest filtrat — zmodyfikowany
tluszcz o obnizonych: temperaturze metnienia o 4-32°C, temperaturze ptyniecia o 3-31°C i temperatu-
rze krzepniecia o 3-29°C, w stosunku do wartosci tych temperatur przed poddaniem surowca procesowi
rozdzielania rozpuszczalnikowego na filtrat i osad.

Korzystnie do surowca wprowadza sie dodatkowo modyfikator krystalizacji, zawierajacy jako
substancje aktywng polimetakrylany alkilu, w ilosci od 50 do 5000 ppm (mg/kg), najkorzystnie;
800-1200 ppm.

Glicerydy sa substancjami polimorficznymi i dodatkowo majg tendencje do tworzenia znacznie mniej-
szych krysztatéw, tworzac przestrzenie pomiedzy krysztatami, w ktérych zostaje uwieziony roztwor filtratu,
co negatywnie wptywa na proces rozdziatu roztworu filtratu od osadu. Wprowadzenie modyfikatoréw krysta-
lizacji w znaczacy sposob wptywa na poprawe procesow filtracyjnych. W niniejszym wynalazku stwierdzono,
ze substancje polimerowe podobnego rodzaju jak stosowane w procesie odparafinowania rozpuszczalniko-
wego, korzystnie wptywaja na proces krystalizacji wspomagajac tworzenie sie duzych regularnych kryszta-
téw, pomimo istotnych réznic w charakterze chemicznym pomiedzy glicerydami i weglowodorami. Modyfika-
tory krystalizacji poprawiaja szybkos¢ i efektywnos¢ procesu filtracji, wptywajac na strukture tworzacej sie
warstwy osadu na filtrze. Odpowiednio dobrane i stosowane modyfikatory krystalizacji — specjalnie opraco-
wane do tego celu zwigzki chemiczne wplywajga na poprawe wydajnosci i efektywnosci catego procesu od-
parafinowania. Modyfikatory krystalizacji stosowane w procesach rozpuszczalnikowego odparafinowania
w duzej mierze oparte sg na polimetakrylanach alkilu (PAMA).

Korzystnie rozpuszczalnik stosowany w etapie krystalizacji i w etapie filtracji zawiera 45% — 55%
(m/m) metyloetyloketonu i odpowiednio 55% — 45% (m/m) toluenu.

Korzystnie mieszanine w etapie krystalizacji schtadza sie z szybkoscig 0,4—1,4°C/min. do warto-
$ci temperatury od -23 do -28°C.

Korzystnie stosunek sumarycznej ilosci rozpuszczalnika do surowca zawiera sie w przedziale od
2,2:1do 4,0:1 (m/m).

Korzystnie liczba rozciehczeh w etapie krystalizacji wynosi od 2 do 3.

Korzystnie wydzielone estry odfiltrowuje sie w zakresie temperatur od -23 do -28°C i przemywa
sie zimnym rozpuszczalnikiem stosowanym w ilosci od 0,3:1 do 1:1,0 (m/m).

Korzystnie w etapie krystalizacji temperatura rozpuszczalnika w punkcie dostrzyku do mieszaniny
jest réwna lub rézni sie maksymalnie o + 3°C od temperatury oziebianej mieszaniny. Ma to na celu
zapobiezenie zaktdceniu procesu krystalizacji estréw w mieszaninie.

Korzystnie w etapie krystalizacji pierwsza porcje rozpuszczalnika do surowca wprowadza sie
w temperaturze, w ktorej surowiec jest jednorodng fazg ciekig nie zawierajaca krysztatdow, najkorzystnie;
w temperaturze z przedziatu 45-60°C.

Zmodyfikowany ttuszcz wytworzony sposobem wedtug wynalazku, charakteryzuje sie poprawio-
nymi wtasciwosciami niskotemperaturowymi, to jest obnizong o 4-32°C temperatura metnienia, obni-
zong o 3-31°C temperaturag ptyniecia i obnizong o 3-29°C temperatura krzepniecia, w stosunku do
wartosci tych temperatur przed poddaniem ttuszczu procesowi rozdzielania rozpuszczalnikowego. Zmo-
dyfikowany ttuszcz wedtug wynalazku moze znalez¢ zastosowanie jako biodegradowalny olej bazowy,
do wytwarzania srodkéw smarowych, gdy ma obnizong ponizej -10°C temperature metnienia, ponizej
-14°C temperature ptyniecia i ponizej -16°C temperature krzepniecia, oraz jako surowiec, o obnizonej
ponizej -2°C temperaturze metnienia, ponizej -4°C temperaturze ptyniecia i ponizej -5°C temperaturze
krzepniecia, do wytwarzania biopaliwa FAME, ktére moze znalez¢ zastosowanie jako samoistne paliwo
lub jako komponent paliwa.
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Sposob wedtug wynalazku, polegajacy na zastosowaniu procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego
na filtrat i osad dla surowcéw pochodzenia naturalnego, ktérymi sa oleje roslinne, uwodornione oleje roslinne,
tluszcze zwierzece, oleje posmazalnicze, daje korzysci polegajace na uzyskaniu produktu cechujacego sie
poprawionymi witasciwosciami niskotemperaturowymi, to jest obnizonymi o kilka do okoto 32 stopni Celsju-
sza temperaturami metnienia, ptyniecia i krzepniecia w poréwnaniu do temperatur surowca uzytego w pro-
cesie rozdzielania rozpuszczalnikowego na filtrat i osad, co przetozy sie na poprawe wiasciwosci niskotem-
peraturowych, w tym reologicznych w niskich temperaturach oleju bazowego oraz docelowo wytworzonych
w procesie transestryfikacji estrow metylowych kwasow ttuszczowych (FAME).

Przedmiot wynalazku zostat objasniony w przedstawionych ponizej przyktadach wykonania, nie-
ograniczajacych zakresu jego ochrony.

Przyktad 1
Olej rzepakowy o parametrach jakosciowych przedstawionych w tabeli 1 (ozn. TLUSZCZ 1).

Tabela 1 Wyniki badan oleju rzepakowego (TLUSZCZ 1)

Lp. |Oznaczana wlasciwo$é Jednostka TLUSZCZ 1 Metoda badania
1 |Lepkosé kinematycznaw  |mm?/s 35,88 PN-EN ISO 3104
temp. 40°C
2 |Lepkos¢ kinematyczna w  |mm?/s 9,09 PN-EN ISO 3104
temp. 100°C |
3 |Wskaznik lepkosci - ' 198 PN-ISO 2909:09
4 |Temperatura metnienia °C -11 PN ISO 3016
5 |Temperatura phynigcia °C -18 PN ISO 3016
6 |Temperatura krzepnigeia  |°C 21 ASTM D 7346
7 |Temperatura zaplonu, w °C 324 ISO 2562
tvglu otwartym Clcvcland
8 |Liczba kwasowa mg KOH/g 0,13
9 |Liczba jodowa 2 1/100¢g 116 PN-EN 14111:2004
10 |Ggstos¢ w temperaturze glem’ 0,920 PN-EN ISO 12185
15°C
11 |Zawartos¢ fosforu ppm 12 PN-ISO 10540-
3:2005

Tabela 1.1 Wynik badan profili kwasow ttuszczowych w oleju rzepakowym ozn. TLUSZCZ 1

Jednostka TLUSZ.CZ 1
Skladnik:
<C12 niezid %(m/m) -
Ci2:0 %(m/m) -
Ci2 niezid %(m/m) -
<C14 niezid %(m/m) -
C14:0 %(m/m) -
C14 niezid %(m/m) -
C16:0 Y%(m/m) 42
Cl6:1 %(m/m) 0,2
C16 niezid %(m/m) 0,3
C18:0 %(m/m) 1,6
C18:1 %(m/m) 63,7
C18:2 %(m/m) 19,1
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Jednostka TLUSZCZ 1
Skladnik;
C18 niezid %(m/m) -
C18:3 %(m/m) 8.1
C20:0 %(m/m) 0,5
C20:1 %(m/m) [,3
C20 niezid %a(m/m) 0,2
C22:0 %(m/m) 0,3
C22 niezid %(m/m) 0,3
C22:1 %(m/m) -
C24:0 Yo(m/m) 0,1
C24:1 %(m/m) 0,1
Wyisze niezid Y%(m/m) -
SUMA Yo(m/m) 100

Probke oleju rzepakowego (ozn. TEUSZCZ 1) w ilosci 300 g poddano procesowi rozdzielania
rozpuszczalnikowego na filtrat i osad, mieszaning rozpuszczalnikow metyloetyloketonu (MEK) i toluenu
(TOL).

Krystalizacje weglowodoréw w laboratorium przeprowadzono metoda stopniowego oziebiania
znajdujacej sie w krystalizatorze mieszaniny surowca z rozpuszczalnikiem. Krystalizator umieszczony
byt w tazni chtodzacej, wyposazonej w programator cyklu chtodzenia, pozwalajgcy na ustalenie kornco-
wej temperatury krystalizacji oraz odpowiedniej szybkosci schtadzania w kolejnych etapach procesu.
Do kriostatu podtaczona byta nucza filtracyjna wyposazona w ptaszcz, w ktérym krazy czynnik chio-
dzacy.

Proces krystalizacji prowadzony byt metoda rozcienczen, poprzez dodawanie do schtadzanej
mieszaniny surowca z rozpuszczalnikiem kolejnych porcji oziebionego rozpuszczalnika, w odpowied-
nich momentach cyklu schtadzania.

W procesie krystalizacji stosowano ciagte mieszanie zawartosci krystalizatora za pomoca mie-
szadta z koncéwka kotwiczna, o szybkosci mieszania dostosowanej do zwiekszajacej sie lepkosci mie-
szaniny.

Po osiagnieciu kohcowej temperatury krystalizacji na nuczy prézniowej odfiltrowano wydzielony
osad, ktérego gtownym sktadnikiem sa state glicerydy, zawierajacy zaokludowany rozpuszczalnik, od
roztworu filtratu. Roztwdr filtratu gromadzit sie w odbieralniku. Odfiltrowany osad przemywano porcja
zimnego rozpuszczalnika. Zebrany z nuczy osad, a takze roztwor filtratu poddano procesowi regeneraciji
rozpuszczalnika uzyskujac produkt koncowy, ktérym jest filtrat — zmodyfikowany tluszcz. Operacje re-
generacji rozpuszczalnika prowadzono metoda destylacji ze strippingiem azotem.

W tabeli 2 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczailni-
kowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wtasciwosci uzyskanego filtratu — zmodyfikowanego ttusz-
czu z oleju rzepakowego.

Tabela 2 Parametry technologiczne, bilans masowy oraz wlasciwosci uzyskanego filtratu —
zmodyfikowanego ttuszczu z surowca, oleju rzepakowego (TLUSZCZ 1)

Nr proby PR 01

Parametry technologicine procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego

Rozpuszczalnik MEK-TOL, stosunek mas. 60:40

Temperatura krystalizacyi/filtrag, °C -28

Catkowity stosunck rozpuszczalnika do surowca, (m'm) 2,8:1
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Nr proéby PR 01
Rozcienczeme I, temp.60°C, (in/mj 14:1
Rozcienczeme II, temp.20°C, (m/m) 0,6:1
Rozcienczenie II1, temp.4°C, (m/m) -
Rozcienczenie [V, temp.-11°C, (mm) 0,6:1
Mycie w temperaturze saczenia, (m/m) 0,2:1
Bilans masowy procesow rozdzielania rozpuszczalnikowego

Wydajnos¢ filtratu, Yo(m/m) 94,7
Wydajnos¢ osadu, Yo(m/m) 32
Straty, Yo(m/m) 2,1
Czas sgczenia, sckundy 22
Wiasciwosci filtratu

Lepkosé kinematyczna w temp. 40°C, mm?/s 35,97
Temperatura metnienia, °C -16
Temperatura plynigeia, °C -22
Temperatura krzepnigcia, °C -24

Przyktad 2

Probke oleju rzepakowego (ozn. TEUSZCZ 1) w ilosci 300 g poddano procesowi rozdzielania
rozpuszczalnikowego na filtrat i osad, mieszaning rozpuszczalnikdw metyloetyloketonu (MEK) i toluenu
(TOL) wedtug zasad postepowania opisanych w przyktadzie 1, z ta réznica, ze przed krystalizacjg do

surowca dodano modyfikator krystalizacji w ilosci 1000 ppm.

W tabeli 3 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczailni-
kowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wtasciwosci uzyskanego filtratu — zmodyfikowanego ttusz-

czu z oleju rzepakowego.

Tabela 3 Parametry technologiczne, bilans masowy oraz wiasciwosci uzyskanego filtratu —
zmodyfikowanego ttuszczu z surowca, oleju rzepakowego (TLUSZCZ 1)

Nr proby

PR 02

Modyfikator krystalizacji

Viscoplex 9 - 327

Parametry technologicine procesu rozdziclania rozpuszczalnikowego

Rozpuszczalnik MEK-TOL, stosunck mas. 6040
‘T'emperatura krystalizacji/filtracyi, °C -28

Calkowity stosunek rozpuszczalnika do surowca, (m/m) 1,8 : 1
Rozcaienczenie 1, temp.60°C, (m'm) 0,8:1
Rozcienczenie II. temp 20°C, (m/m) 0,4:1

Rozcienczeme III, temp.4°C, (m/m)
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Nr proby PRO2
Rozcienczenie IV, temp.-11°C, (m/'m) 04:1
Mycic w temperaturze saczema, (m/m) 0,2:1
Bilans masowy procesdw rozdzielania rozpuszczalnikowego
Wvdajnosc filtratu, %(m/nr) 9138
Wydajnos¢ osadu, %o(m:m) 4.5
Straty, %(m/m) 3,7
Czas s3czenia, sekundy 23
Wiasciwosci filtratu
Lepkos¢ kinematyczna w temp. 40°C, mm?s 35,95
Temperatura m¢tnienia, °C -15
Tempcratura plynigeia, °C -21
Temperatura krzepnigcia °C -24
Tabela 3.1 Wynik badan profili kwasow tluszczowych w filtracie -
zmodyfikowanym ttuszczu ozn. (141/ol)
Jednostka Filtrat
Nr ewidencyjny (141/0l)
Skladnik:
<C12 niezid %(m'm) -
Ci2:0 %(m:m) -
C12 niezid %(m'm) -
<C14 niezid %(m'm) -
C14:0 %(m'm) -
C14 niezid %(mm) -
C16:0 %(m/m) 4.0
Ci6:1 %(m/m) 0,2
C16 niezid Yo(m'm) 0,2
C18:0 %(m/m) 1,3
C18:1 Y%(m'm) 64,1
C18:2 %(m'm) 19,3
C18 niezid %(m/m) -
C18:3 %(mm) 83
C20:0 %(m'm) 0,4
C20:1 %(m/m) 1,3
C20 niezid Y6(m/m) 0,1
C22:0 Y%(m'm) 0,3
C22 niezid %(mm) 0,3
C22:1 %(m/m) -
C24:0 %(m:m) 0,1
C24:1 %(m’m) 0,1
Wyisze niezid %(m/m) -
SUMA 100
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Tabela 3.2 Wynik badan profili kwasow tluszczowych w osadzie ozn. (141/g)

1"

Jednostka Osad
Nr ewidencyjny (141/g)
Skladnik:
<C12 niezid %(m/m) -
Cl2:0 %(m/m) -
C12 niezid %(m/'m) -
<C14 niezid %(m’'m) -
C14:0 %(m/m) -
C14 niezid %(m/m) -
C16:0 %(m/m) 49
Cl6:1 %(m/m) -
C16 niezid %(m/m) 0,2
C18:0 %6(m/m) 18,7
C18:1 Y%(m/m) 4.6
C18:2 Y(m/m) -
C18 niezid %(m/m) 0,1
C18:3 %o(m/m) 0,1
C20:0 %%6(m/m) 26,4
C20:1 %(m/m) -
C20 niezid %(m/m) 1.8
C22:0 So(m/m) 26,0
C22 niezid %%6(m/m) -
C22:1 %(m/m) 2.9
C24:0 %(m/m) 4.9
C24:1 %(m/m) -
Wyisze niezid %(m/m) 2,0
SUMA 100
Przyktad 3

Probke oleju rzepakowego (ozn. TEUSZCZ 1) w ilosci 300 g poddano procesowi rozdzielania
rozpuszczalnikowego na filtrat i osad, mieszaning rozpuszczalnikow metyloetyloketonu (MEK) i toluenu

(TOL) wedtug zasad postepowania opisanych w przykfadzie 1.

W tabeli 4 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczailni-

kowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wtasciwosci uzyskanego filtratu — zmodyfikowanego ttusz-

czu z oleju rzepakowego.

Tabela 4 Parametry technologiczne, bilans masowy oraz wiasciwosci uzyskanego filtratu —

zmodyfikowanego ttuszczu z surowca, oleju rzepakowego (TLUSZCZ 1)

Nr proby PR 03
Parametry technologicine procesu rozdzielania rozpuszcialnikowego

Rozpuszczalnik MEK-TOL, stosunek mas. 8515
Temperatura krystalizacji/filtracji, °C -28
Calkowity stosunck rozpuszczalnika do surowca, (m/m) 5,5:1
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Nr préby PR 03
Rozcienczenie I, temp.60°C, (m'm) 1,81
Rozcienczenie 11, tcmp.20°C, (m/m) 1,2:1
Rozcienczenie 111, temp.4°C, (m/m) 1,0: 1
Rozcienczenie TV, temp.-11°C, (m/m) 1,O: 1
Mycie w temperaturze saczenia, (m/m) 0,5:1
Bilans masowy procesow rozdzielania rozpuszczalnikowego

Wydaynosé filtratu, %(m/m) 923
Wydajnosc osadu, %o(m/m) 5,4
Straty, Yo(m/m) 2.3
Czas saczenia, sekundy 28
Wiasciwosci filtratu

Lepkosé kinematyczna w temp. 40°C, mm?/s 36,02
Temperatura m¢tnienma, °C -17
Temperatura plynigcia, °C -23
Temperatura krzepnigcia, °C -25

Przyktad 4

Probke oleju rzepakowego (ozn. TEUSZCZ 1) w ilosci 300 g poddano procesowi rozdzielania
rozpuszczalnikowego na filtrat i osad, mieszaning rozpuszczalnikéw dichloroetanu (DI) i chlorku mety-

lenu (ME) wedtug zasad postepowania opisanych w przyktadzie 1.

W tabeli 5 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczalni-
kowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wtasciwosci uzyskanego filtratu, zmodyfikowanego tluszczu

z oleju rzepakowego.

Tabela s Parametry technologiczne, bilans masowy oraz wiasciwosci uzyskanego filtratu —

zmodyfikowanego tluszczu z surowca, oleju rzepakowego (TLUSZCZ 1)

Nr proby PR 04
Parametry technologicine procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego

Rozpuszczalnik DI-ME, stosunek mas. 30:70
Temperatura kryvstalizacji/filtracji, °C -30
Calkowity stosunck rozpuszczalnika do surowca, (m/m) 6,0:1
Rozcienczenie I, temp 60°C, (in/m) 241
Rozcienczenie 11, temp.20°C, (m/m) 1,0: 1
Rozcienczenie 11, temp.4°C, (m/m) 1,0:1
Rozcienczenie IV, temp.-11°C, (m/'m) 0,8:1
Mycie w temperaturze saczenia, (m'm) 0,8:1

bl
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Nr préby PR 04

Bilans masowy procesow rozdzielania rozpuszczalnikowego

Wydajnos¢ filtratu, %o(m/m) 93,0
Wydajnos¢ osadu, Yo(m/m) 2,5
Straty, Yo(m/m) 45
Czas sgczenia, sckundy 223

Wiasciwosci filtratu

Lepkos¢ kinematyczna w temp. 40°C, mm¥s 36,04
Temperatura m¢tienia, °C -12
Temperatura plyniceia, °C =20
Temperatura krzepniecia, °C 21
Przyktad 5
Olej stonecznikowy o parametrach jakosciowych przedstawionych w tabeli 6 (ozn. TLEUSZCZ 2)
Tabela 6 Wyniki badan oleju stonecznikowego (ozn. TLUSZCZ 2).
Lp. |Oznaczana wlasciwos¢ Jednostka TLUSZCZ 2 Metoda badania
1 |Lepkos¢ kinematycanaw  |mm®/s PN-EN ISO 3104
0 39,84
temp. 40°C
2 |Lepkos$¢ kinematycznaw  [mm’/s PN-EN ISO 3104
o ’ 8,50
temp. 100°C ’
3 |Wskaznik lepkosci - 202 PN-ISO 2909:09
4 |Temperatura m¢tnienia °C -4 PN ISO 3016
5 |Temperatura plyniccia °C -16 PN ISO 3016
6 |Temperatura krzepnigcia ~ |°C -18 ASTM D 7346
7 |Temperatura zaplonu, w °C 39.19 ISO 2592
tyglu otwartvm Cleveland ’
8 |Liczba kwasowa mg KOH/g 0,15
9 |Liczba jodowa g J/100g 112 PN-EN 14111:2004
10 |Gestos¢ w temperaturze g/cm’ 0,914 PN-EN ISO 12185
15°C
11 |Zawartos¢ fosforu ppm - PN-ISO 10540-
3:2005

Prabke oleju stonecznikowego ( ozn. TEUSZCZ 2) w ilosci 300 g poddano procesowi rozdzielania
rozpuszczalnikowego na filtrat i osad, mieszaning rozpuszczalnikow metyloetyloketonu (MEK) i toluenu
(TOL).

Krystalizacje weglowodorow w laboratorium przeprowadzono metoda stopniowego oziebiania znaj-
dujacej sie w krystalizatorze mieszaniny surowca z rozpuszczalnikiem. Krystalizator umieszczony byt w tazni
chtodzacej, wyposazonej w programator cyklu chtodzenia, pozwalajacy na ustalenie kohcowej temperatury
krystalizacji oraz odpowiedniej szybkosci schiadzania w kolejnych etapach procesu. Do kriostatu podtaczona
byta nucza filtracyjna wyposazona w ptaszcz, w ktdérym krazy czynnik chtodzacy.
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Proces krystalizacji prowadzony byt metodg rozcienczen, poprzez dodawanie do schtadzanej
mieszaniny surowca z rozpuszczalnikiem kolejnych porcji oziebionego rozpuszczalnika, w odpowied-
nich momentach cyklu schtadzania.

W procesie krystalizacji stosowano ciagte mieszanie zawartosci krystalizatora za pomoca mieszadta
z koncowka kotwiczng, o szybkosci mieszania dostosowanej do zwiekszajacej sie lepkosci mieszaniny.

Po osiagnieciu kohcowej temperatury krystalizacji na nuczy prézniowej odfiltrowano wydzielony
osad, ktérego gtownym sktadnikiem sg state glicerydy, zawierajacy zaokludowany rozpuszczalnik, od
roztworu filtratu. Roztwdr filtratu gromadzit sie w odbieralniku. Odfiltrowany osad przemywano porcja
zimnego rozpuszczalnika. Zebrany z nuczy osad, a takze roztwor filtratu poddano procesowi regeneraciji
rozpuszczalnika uzyskujac produkt koncowy, ktérym jest filtrat — zmodyfikowany ttuszcz.

Operacje regeneracji rozpuszczalnika prowadzono metoda destylacji ze strippingiem azotem.

W tabeli 7 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczalni-
kowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wtasciwosci uzyskanego filtratu — zmodyfikowanego ttusz-
czu z oleju rzepakowego.

Tabela 7 Parametry technologiczne, bilans masowy oraz wlasciwosci uzyskanego filtratu —
zmodyfikowanego tluszczu z surowca, oleju stonecznikowego (TLUSZCZ 2)

Nr préby PR 05

Parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego

Rozpuszczalnik MEK-TOL, stosunek mas. 30:70
Tempcratura krystalizacji/filtracji, °C -28

Calkowity stosunek rozpuszczalnika do surowca, (m/m) 6,0:1
Rozcicnczenic I, temp.60°C, (m/m) 241
Rozcienczenie 11, temp.20°C, (#/m) ,0:1
Rozcienczenie 111, temp.4°C. (m/m) 1,0:1
Rozcienczeme IV, temp.-11°C, (m/'m) 0,8:1
Mycie w temperaturze saczenia, (im/m) 0,8:1

Bilans masowy procesow rozdzielania rozpusicialnikowego

Wydajnos¢ filtratu, Ye(m/m) 923
Wydajnosé¢ osadu, Yo(im/m) 45
Straty, Yo(m/m) 3,2
Czas sgczenia, sekundy 22

Wiasciwosci filtratu

Lepkos¢ kinematyczna w temp. 40°C, mm?/s 40,11

Temperatura metnienia, °C -13

Temperatura plynigeia, °C -20

Temperatura krzepnigeia °C -24
Przyktad 6

Olej roslinny posmazalniczy UCO o parametrach jakosciowych przedstawionych w tabeli 8
(ozn. TLUSZCZ 3).
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Tabela 8 Wyniki badan oleju posmazalniczego, UCO (ozn. TLUSZCZ 3 )

Lp. [Oznaczana wlasciwos¢ Jednostka TLUSZCZ 3 Metoda badania
1 |Lcpko$é kinematyczna w |mm?/s 41,06 PN-EN ISO 3104
temp. 40°C
Temperatura me¢tnienia  (°C +12 PN ISO 3016
3 |Temperatura plynigcia  |°C -6 PN ISO 3016
Temperatura krzepnigcia °C -7 ASTM D 7364

Tabela 8.1 Wyniki badan profili kwaséw tluszczowych w oleju posmazalniczym ozn. TLUSZCZ 3

Jednostka TLUSZCZ 3
Skladnik:
<CI2 niezid Y%o(m/m) -
C12:0 %(m/m) 0,1
CI12 niezd %a(m/m) -
<C14 niezid %(m/m) -
C14:0 %(m/m) 0,3
C14 niezid %o(m/m) -
C16:0 Y%(m/m) 11,0
Cle6:1 %(m/m) 04
C16 niezid %{(m/m) 0,3
C18:0 %(m/m) 36
C18:1 %%(m/m) 52,7
C18:2 %(m/m) 26,1
C18 niezid %(m/m) 0,1
C18:3 %(m/m) 2.4
C20:0 %{(m/m) 04
C20:1 Y%(m/m) 0,6
C20 niezid %(m/m) -
C22:0 %(m/m) 0,5
C22 niezid %(m/m) 0,1
C22:1 %(m/m) 02
C24:0 %(m/m) 0,2
C24:1 %(m/m) -
Wyisze niezid %(m/m) 1,0
SUMA %%(m/m) 100.0

Prabke oleju posmazalniczego (ozn. TLUSZCZ 1) wilosci 300 g poddano procesowi rozdzielania
rozpuszczalnikowego na filtrat i osad, mieszaning rozpuszczalnikow metyloetyloketonu (MEK) i toluenu
(TOL).

Krystalizacje weglowodoréw w laboratorium przeprowadzono metoda stopniowego oziebiania
znajdujacej sie w krystalizatorze mieszaniny surowca z rozpuszczalnikiem. Krystalizator umieszczony
byt w tazni chtodzacej, wyposazonej w programator cyklu chtodzenia, pozwalajacy na ustalenie kornco-
wej temperatury krystalizacji oraz odpowiedniej szybkosci schtadzania w kolejnych etapach procesu.
Do kriostatu podtaczona byta nucza filtracyjna wyposazona w ptaszcz, w ktérym krazy czynnik chio-
dzacy.



16 PL 241 183 B1

Proces krystalizacji prowadzony byt metoda rozcienczen, poprzez dodawanie do schtadzanej
mieszaniny surowca z rozpuszczalnikiem kolejnych porcji oziebionego rozpuszczalnika, w odpowied-
nich momentach cyklu schtadzania.

W procesie krystalizacji stosowano ciagte mieszanie zawartosci krystalizatora za pomocg mie-
szadta z konncéwka kotwiczna, o szybkosci mieszania dostosowanej do zwiekszajacej sie lepkosci mie-
szaniny.

Po osiagnieciu kohcowej temperatury krystalizacji na nuczy prézniowej odfiltrowano wydzielony
osad, ktérego gtownym sktadnikiem sa state glicerydy, zawierajacy zaokludowany rozpuszczalnik, od
roztworu filtratu. Roztwdr filtratu gromadzit sie w odbieralniku. Odfiltrowany osad przemywano porcja
zimnego rozpuszczalnika. Zebrany z nuczy osad, a takze roztwor filtratu poddano procesowi regeneraciji
rozpuszczalnika uzyskujac produkt koncowy, ktérym jest filtrat — zmodyfikowany tluszcz. Operacje re-
generacji rozpuszczalnika prowadzono metoda destylacji ze strippingiem azotem.

W tabeli 9 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczalni-
kowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wtasciwosci uzyskanego filtratu oleju posmazalniczego —
zmodyfikowanego ttuszczu z oleju posmazalniczego.

Tabela 9 Parametry technologiczne, bilans masowy oraz wiasciwosci uzyskanego filtratu —
zmodyfikowanego tluszczu z surowca, oleju posmazalniczego (TLUSZCZ 3)

Nr proby PR 06

Parametry technologiczine procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego

Rozpuszczalnik MEK-TOL, stosunck mas. 60:40
Temperatura krystalizacji/filtracji, °C -28

Calkowity stosunek rozpuszczalnika do surowca. (m/m) 2,81
Rozcienczenie I, temp.60°C, (m/m) 14:1
Rozcienczenie 11, temp.20°C, (m/m) 0,6:1

Rozcienczenie 111, temp.4°C, (m/m) -

Rozcienczenic TV, temp -11°C, (m/m) 0,6:1

Mycie w temperaturze saczenia, (m'm) 0,2:1

Biluns masowy proceséw rozdzielania rozpuszczalnikowego

Wydajnos¢ filtratu, Ye(#/m) 86,3
Wydajnos¢ osadu, Yo(m/m) 10,1
Straty, %o(m/m) 3.4
Czas saczenia, sekundy 24

Wtasciwosci filtratu

Lepkos¢ kinematyczma w temp. 40°C, mm%s 41,36
Temperatura memienia, °C -8
Temperatura phynigcia, °C -9

Temperatura krzepnigeia, °C -10
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Tabela 9.1 Wynik badan profili kwasow tluszczowych w filtracie — zmodyfikowanym tluszczu ozn.(144/ol)

Jednostka Filtrat

Nr ewidencyjny 144/ ol
Skladnik:
<C12 niezid %(m/m) -
Cl2:0 Y%(m/m) 0.1
CI12 niezid %(m/m) -
<C14 niezid Yo(m/m) -
Cl14:0 %(m/m) 0,2
C14 niezid %(m/m) -
C16:0 %(m/m) 3.7
Cl16:1 Y%(m/m) 04
C16 niezid %(m/m) 0,2
C18:0 %(m/m) 2.7
C18:1 %b(m/m) 55,9
C18:2 %(m/m) 27,6
C18 niezid %(m/m) -
C18:3 %(m/m) 2.6
C20:0 Y(m/m) 0,3
C20:1 %(m/m) 0,6
C20 niezid %(m/m) -
C22:0 %(m/m) 0,4
C22 niezid %(m/m) 0,1
C22:1 Y%(m/m) 0,1
C24:0 Y(m/m) 0,1
C24:1 %(m/m) -
Wyisze niezid Y%(m/m) 1,0
SUMA %(m/m) 100.0
Tabela 9.2 Wyniki badan profili kwaséw ttuszczowych w osadzie ozn. (144/g)

Jednostka Osad

Nr ewidencyjny 144/g
Skladnik:
<CI2 niezid %(m/m) -
CI12:0 %(m/m) 0,2
CI2 niezid %(m/m) -
<C14 niezid %(m/m) -
C14:0 %(m/m) 1,1
C14 niezid %(m/m) 0,2
C16:0 %(m/m) 434
Cl6:1 %(m/m) 0,4
C16 niezid %(m/m) 0,7
C18:0 %(m/m) 15,6
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Jednostka Osad

Nr ewidencyjny 144/¢g
Sktadnik:
C18:1 %(m/m) 26,1
C18:2 %(m/m) N
C18 niezid %(m/m) 04
C18:3 %(m/m) 0,8
C20:0 %(m/m) 1,1
C20:1 %(m/m) 0,3
C20 niezid %(m/m) -
C22:0 %(m/m) 12
C22 niezid %(m/m) -
C22:1 %(m/m) 0,2
C24:0 %(m/m) 0,5
C24:1 Y%(m/m) -
Wyisze niezid %(m/m) 1,0
SUMA %(m/m) 100,0

Przyktad 7

Prabke oleju posmazalniczego ( ozn. TLEUSZCZ 3) w ilosci 300 g poddano procesowi rozdzielania
rozpuszczalnikowego na filtrat i osad, mieszaning rozpuszczalnikow metyloetyloketonu (MEK) i toluenu
(TOL) wedtug zasad postepowania opisanych w przyktadzie 5 z ta réznica, ze przed krystalizacjg do
surowca dodano modyfikator krystalizacji w ilosci 1000 ppm.

W tabeli 10 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczal-
nikowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wtasciwosci uzyskanego filtratu, zmodyfikowanego ttusz-
czu z oleju posmazalniczego.

Tabela 10 Parametry technologiczne, bilans masowy oraz wiasciwosci uzyskanego filtratu,
zmodyfikowanego tluszczu z surowca, oleju posmazalniczego (TLUSZCZ 3)
Nr proéby PR 07

Modyfikator krystalizacji

Viscoplex 9 - 327

Parametry technologicine procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego

Rozpuszczalnik MEK-TOL, stosunek mas. 50:50
Temperatura krystalizacji/filtracji, °C -22

Calkowity stosunck rozpuszczalnika do surowca, (m/m) 3,51
Rozcienczenie I, temp.60°C, (in/m) 28:1
Rozcienczenie II, temp.20°C, (m/m) 1:1
Rozcicnczenie I, temp.4°C, (m/m) 1:1
Rozcienczenie IV, temp.-11°C, (m/'m) 0,5:1
Mycie w temperaturze saczenia, (#/m) 0,2:1
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Nr préby PR 07
Bilans masowy procesow rozdzielania rogpuszczalnikowego

Wydajnos¢ filtratu, Yo(m/m) 87.4
Wydajnos¢ osadu, Yo(m/m) 9.4
Straty, %(m/m) 32
Czas sgczenia, sekundy 21
Wiasciwosci filtratu

Lepkosé kinematyczna w temp. 40°C, mm?/s 41,45
Temperatura metnienia, °C -10
Temperatura plyniecia, °C 12
Temperatura krzepnigeia ,°C -13

Przyktad 8

Prébke oleju posmazalniczego ( ozn. TEUSZCZ 3) w ilosci 300 g poddano procesowi rozdzielania
rozpuszczalnikowego na filtrat i osad, mieszaning rozpuszczalnikéw 1,2-dichloropropanu (PDC) i chlorku
metylenu (ME) wedtug zasad postepowania opisanych w przyktadzie 5 z ta réznica, ze przed krystali-

zacjg do surowca dodano modyfikator krystalizacji w ilosci 1000 ppm.

W tabeli 11 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczal-
nikowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wtasciwosci uzyskanego filtratu — zmodyfikowanego

tluszczu z oleju posmazalniczego.

Tabela 11 Parametry technologiczne, bilans masowy oraz wiasciwosci uzyskanego filtratu,
zmodyfikowanego tluszczu z surowca, oleju posmazalniczego (TLUSZCZ 3)

Nr praby

PR 08

Modyfikator krystalizacji

Viscoplex 9 - 327

Parametry technologicine procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego

Rozpuszczalnik PDC-ME, stosunek mas. 40:60
Tempcratura krystalizacji/filtracyi, °C -22
Calkowity stosunek rozpuszczalnika do surowca, (m/m) 2,8:1
Rozcienczenie I, temp.60°C, (m/m) 1,41
Rozcienczenie II, temp.20°C, (m2/m) 0,6:1
Rozcienczenie 111, temp.4°C, () -
Rozcicnczenie IV, temp.-11°C, (m/m) 0,6:1
Mycie w temperaturze saczenia, (ni/m) 02:1
Bilans masowy procesdw rozdzielania rozpuszczalnikowego

Wydajnos¢ filtratu, %(#m/m) 86,6
Wydajnosc osadu, Yo(ne'm) 7,9
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Nr proby PR 08
Straty, %(m/m) 49
Czas sgczenia, sekundy 143
Wiasciwosci filtratu
Lepkos¢ kinematyczna w temp. 40°C, mm?s 41,28
Temperatura metnienia, °C -7
Temperatura plyniecia, °C -8
Tempcratura krzepnigceia ,°C -10
Przyktad 9

Ttuszcz zwierzecy (smalec) o parametrach jakosciowych przedstawionych w tabeli 10
(ozn. TLUSZCZ 4

Tabela 12 Wyniki badan tluszczu zwierzecego (ozn. TLUSZCZ 4)

Lp. [Oznaczana wlasciwosé Jednostka Tluszez Metoda badania
Nr ewidencyjny - 81/Bl -
1 |Lepkosé kinematyczna w |mm?/s 38,04 PN-EN ISO 3104
temp. 40°C
Temperatura metnienia  |°C +30 PN ISO 3016
3 |Temperatura plyniecia  [°C +27 PN ISO 3016
Temperatura krzepniecia (°C +24 ASTM D 7364

Tabela 12.1 Wyniki badan profili kwasow tluszczowych w tluszczu zwierzecym ozn. TLUSZCZ 4

Jednostka TLUSZCZ 4
Skladnik:
<C12 niezid 2(m/m) 0,1
Ci2:0 Y%(m/m) -
C12 niezid %(m/m) 0,1
<C14 niezid %(m/m) -
C14:0 %(m/m) 1,5
C14 niezid %(m/m) -
C16:0 Y%(m/m) 27.8
Ci6:1 %(m/m) 24
C16 niezid %(m/m) 0,6
C18:0 %(m/m) 17,2
C18:1 Yo(m/m) 36,5
C18:2 %(m/m) 10.8
C18 niezid %(m/m) 0,6
C18:3 Y%(m/m) 0.8
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Jednostka TLUSZCZ 4
Skladnik:
C20:0 %(m/m) 0.2
C20:1 %(m/m) 0,6
C20 niezid %(m/m) 0,6
C22:0 Y%(m/m) -
C22 niezid %(m/m) -
C22:1 %(m/m) 0,1
C24:0 %(m'm) 0,1
C24:1 %(m/m) -
Wyisze niezid %(m/m) -
SUMA %(m/m) 100.0

Probke tluszczu zwierzecego — smalcu, (ozn. TLEUSZCZ 4) w ilosci 300 g poddano procesowi
rozdzielania rozpuszczalnikowego na filtrat i osad, mieszaning metyloetyloketonu (MEK) i toluenu
(TOL).

Krystalizacje weglowodoréw w laboratorium przeprowadzono metoda stopniowego oziebiania
znajdujacej sie w krystalizatorze mieszaniny surowca z rozpuszczalnikiem. Krystalizator umieszczony
byt w tazni chtodzacej, wyposazonej w programator cyklu chtodzenia, pozwalajacy na ustalenie kornco-
wej temperatury krystalizacji oraz odpowiedniej szybkosci schiadzania w kolejnych etapach procesu.
Do kriostatu podtaczona byta nucza filtracyjna wyposazona w ptaszcz, w ktérym krazy czynnik chio-
dzacy.

Proces krystalizacji prowadzony byt metoda rozcienczen, poprzez dodawanie do schtadzanej
mieszaniny surowca z rozpuszczalnikiem kolejnych porcji oziebionego rozpuszczalnika, w odpowied-
nich momentach cyklu schtadzania.

W procesie krystalizacji stosowano ciagte mieszanie zawartosci krystalizatora za pomocg mie-
szadta z koncéwka kotwiczna, o szybkosci mieszania dostosowanej do zwiekszajacej sie lepkosci mie-
szaniny.

Po osiagnieciu kohcowej temperatury krystalizacji na nuczy prézniowej odfiltrowano wydzielony
osad, ktérego gtownym sktadnikiem sg state glicerydy, zawierajacy zaokludowany rozpuszczalnik, od
roztworu filtratu. Roztwdr filtratu gromadzit sie w odbieralniku. Odfiltrowany osad przemywano porcja
zimnego rozpuszczalnika. Zebrany z nuczy osad, a takze roztwor filtratu poddano procesowi regeneraciji
rozpuszczalnika uzyskujac produkt koncowy, ktérym jest filtrat — zmodyfikowany tluszcz. Operacje re-
generacji rozpuszczalnika prowadzono metoda destylacji ze strippingiem azotem.

W tabeli 13 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczal-
nikowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wiasciwosci uzyskanego filtratu, zmodyfikowanego ttusz-
czu ze smalcu.

Tabela 13 Parametry technologiczne, bilans masowy oraz wiasciwosci uzyskanego filtratu -
zmodyfikowanego ttuszczu z surowca, smalcu (TLUSZCZ 4)

Nr proby PR 09

Parametry technologicine procesu rozdzielania rozpusiczalnikowego

Rozpuszczalnik MEK-TOL, stosunek mas. 40:60
Temperatura krystalizacji/filtracji, °C -15

Calkowity stosunck rozpuszczalnika do surowca, (m/m) 34:1
Rozcienczenie 1, temp.60°C, (m/m) 14:1

Rozcienczenie 11, temp.20°C, (m/m) 1,0: 1




22 PL 241 183 B1

Nr préby PR 09

Rozcienczenie Ill, temp.4°C, (m/m) -

Rozcienczenie IV, temp.-11°C, (m'm) 0,7:1

Mycie w temperaturze saczenia, (m/m) 0,3:1

Bilans masowy procesow rozdzielania rozpuszczalnikowego

Wvdajnos¢ filtratu, %(m/m) 50,1
Wydajnos¢ osadu, Yo(rm/m) 46,3
Straty, %(m/m) 36
Czas sgczenia, sekundy 24

Wiasciwosci filtratu

Lepkosé kinematyczna w temp. 40°C, mm?¥/s 38,29
Tempcratura metnienia, °C -2
Temperatura plyniecia, °C -4
Temperatura krzepniecia, °C -5

Tabela 13.1 Wyniki badan profili kwasow tluszczowych w filtracie — zmodyfikowanym tluszczu
ozn. (154/ol)

Jednostka Filtrat
Nr ewidencyjny 154/0l
Skladnik:
<CI2 niezid %%(m'm) 0,1
C12:0 Yo(mm) 0,1
C12 niezid Ye(m’m) -
<C14 niezid %(m/m) -
C14:0 %(m'm) 1,5
C14 niezid %(mm) -
C16:0 %(m/m) 20,7
C16:1 %(m/m) 3.4
C16 niezid %(m/m) 0,6
C18:0 %(m/m) 52
C18:1 Y%(m/m) 49,6
C18:2 %(m/m) 14,8
C18 niezid %(mm) 0,9
C18:3 Yo(m/m) 1,2
C20:0 %(m'm) 0,2
C20:1 %(mm) 0,9
C20 niezid Yo(m/'m) 0,7
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Jednostka Filtrat
Nr ewidencyjny 154/0l
Skladnik:
C22:0 Yo(m/m) -
C22 niezid Y%(m/m) -
C22:1 Y%o(m:m) 0,1
C24:0 %(m:m) -
C24:1 %(m/m) -
Wyisze niezid %(m’m) -
SUMA %(m'm) 100,0
Tabela 13.2 Wyniki badan profili kwasow tluszczowych w osadzie 154/ g
Jednostka Osad
Nr ewidencyjny 154/g
Skladnik:
<C12 niezid %(m/m) -
Cil2:0 %(m/'m) -
CI2 niezid %(m/m) -
<C14 niezid %(mim) -
Cl14:0 %(m/m) 1,1
C14 niezid %(m/m) -
C16:0 %(m/m) 34,3
Clé6:1 %(m/m) 1,1
C16 niezid %(m/m) 0,6
C18:0 %(m/m) 30,6
C18:1 %(m/m) 244
C18:2 %(mm) 59
C18 niezid %(m/m) 0,5
C18:3 %(m/m) 0,4
C20:0 %(m'm) 0,3
C20:1 %(m/'m) 04
C20 niezid %(m:m) 0,3
C22:0 %(mim) -
C22 niezid %(m/m) 0,1
C22:1 %(m/m) -
C24:0 %(mim) -
C24:1 Y6(m/'m) -
Wyisze niezid %(m'm) -
SUMA %(m/m) 100,0

Przyktad 10

Olej roslinny rzepakowy uwodorniony o parametrach jakosciowych przedstawionych w tabeli 14

(ozn. TLUSZCZ 5).
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Tabela 14 Wyniki badan oleju roslinnego rzepakowego uwodornionego (ozn. TLUSZCZ 5)

Lp. |Oznaczana wlasciwos¢ |Jednostka TLUSZCZ 5 Metoda badania

I |Lepkosé kinematyczna |\ ) 43,13 PN-EN ISO 3104
w temp. 40°C ’

2 |Lepkosc kinematyczna |\ o 8,093 PN-EN 1SO 3104
w temp. 100°C ’

3 |Temperatura metnicnia [°C +6 PN [SO 3016

4 |Tempcratura ptyni¢cia |°C 0 PN ISO 3016

5 |Tempcratura
krzepnigeia; Temp. brak |°C -2 ASTM D 7346
przeptywu,

6 [Liczba kwasowa mg KOH/g 0,05

7 |Liczba jodowa g J/100g 88.4 PN-EN 14111:2004

B |Gestosc w temperaturze |y 0,9160 PN-EN ISO 12185

Tabela 14.1 Wyniki badan profili kwasow tluszczowych w oleju rzepakowym uwodornionym
(ozn. TLUSZCZ 5)

Jednostka TLUSZCZ5
Skiadnik:
<C12 niezid Y%(m/m) -
C12:0 %(m/m) -
C12 niezid Yo(m/m) -
<C14 niezid So(m/m) -
C14:0 %(m/m) 0,1
C14 niezid %(m/m) -
C16:0 %(m/m) 57
C16:1 Y%(m/m) 0,3
C16 niezid Yo(mim) 0,2
C18:0 So(mim) 24
C18:1 %(m/m) 71,7
C18:2 %(m/m) 44
C18 niezid %(m/m) 53
C18:3 Y%(m/m) 0,3
C20:0 %(m/m) 0.6
C20:1 Y%6(m/m) 1,4
C20 niezid %(m/m) 0,6
C22:0 %(m’m) 0,3
C22 niezid %(m/m) 0,1
C22:1 %(m/m) 0,3
C24:0 %(m/m) 0,1
C24:1 %(m/m) 0,2
Wyisze niezid %(m/m) -
SUMA %(m'm) 100,0
fr?:\:ggs itl;;:laj-g)eﬁl\?tym trans-11 #(m/m) 15,8




PL 241 183 B1 25

Prabke oleju rzepakowego uwodornionego (ozn. TEUSZCZ 5) w ilosci 300 g poddano procesowi
rozdzielania rozpuszczalnikowego na filtrat i osad, mieszaning rozpuszczalnikéw metyloetyloketonu
(MEK) i toluenu (TOL).

Krystalizacje weglowodoréw w laboratorium przeprowadzono metoda stopniowego oziebiania
znajdujacej sie w krystalizatorze mieszaniny surowca z rozpuszczalnikiem. Krystalizator umieszczony
byt w tazni chtodzacej, wyposazonej w programator cyklu chtodzenia, pozwalajacy na ustalenie kornco-
wej temperatury krystalizacji oraz odpowiedniej szybkosci schtadzania w kolejnych etapach procesu.
Do kriostatu podtaczona byta nucza filtracyjna wyposazona w ptaszcz, w ktérym krazy czynnik chio-
dzacy.

Proces krystalizacji prowadzony byt metoda rozcienczen, poprzez dodawanie do schtadzanej

mieszaniny surowca z rozpuszczalnikiem kolejnych porcji oziebionego rozpuszczalnika, w odpo-
wiednich momentach cyklu schtadzania.

W procesie krystalizacji stosowano ciagte mieszanie zawartosci krystalizatora za pomoca mie-
szadta z korncéwka kotwiczna, o szybkosci mieszania dostosowanej do zwiekszajacej sie lepkosci mie-
szaniny.

Po osiagnieciu koncowej temperatury krystalizacji na nuczy prézniowej odfiltrowano wydzie-
lony osad, ktérego gtdwnym sktadnikiem sa state glicerydy, zawierajacy zaokludowany rozpusz-
czalnik, od roztworu filtratu. Roztwor filtratu gromadzit sie w odbieralniku. Odfiltrowany osad prze-
mywano porcjg zimnego rozpuszczalnika. Zebrany z nuczy osad, a takze roztwor filtratu poddano
procesowi regeneracji rozpuszczalnika uzyskujac produkt koncowy, ktorym jest filtrat — zmodyfiko-
wany ttuszcz. Operacje regeneracji rozpuszczalnika prowadzono metodg destylacji ze strippingiem
azotem.

W tabeli 15 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczal-
nikowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wtasciwosci uzyskanego filtratu - zmodyfikowanego ttusz-
czu z oleju rzepakowego uwodornionego.

Tabela 15 Parametry technologiczne, bilans masowy oraz wiasciwosci uzyskanego filtratu —
zmodyfikowanego tluszczu z surowca, oleju rzepakowego uwodornionego (TLUSZCZ 5)

Nr préby PR 10

Parametry technologicine procesu rozdzielania rozpusiczalnikowego

Rozpuszczalnik MEK-TQOL, stosunek mas. 80:20
Temperatura krystalizacji/filtracji, °C -24

Calkowity stosunek rozpuszczalnika do surowca, (m/m) 44:1
Rozcienczenie I, temp .60°C, (m/m) 2,0:1
Rozcienczenie I1, temp.20°C, (m/m) 1,5:1
Rozcicnczenic III, temp 4°C, (m/m) 0,7: 1

Rozcienczenie IV, temp.-11°C, (m/m) -

Mycie w tcmpceraturze saczenia, (m/m) 0,4:1

Bilans masowy procesow rozdzielania rozpuszcialnikowego

Wydajnosc filtratu, Ye(m/m) 89,1
Wydajnos¢ osadu, %(m.m) 7,7
Straty, Yo(m/m) 32

Czas saczenia, sekundy 24
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Nr proby PR 10
Wiasciwosci filtratu

Lepkos$¢ kinematyczna w temp. 40°C, mm?/s 43,67

Temperatura memienia, °C -6

Temperatura plyniecia, °C -8

Temperatura krzepnigeia, °C -10

Tabela 151 Wyniki badan profili kwaséw tluszczowych w filtracie - zmodyfikowanym ttuszczu ozn.(68/ol)

Oznaczana cecha Jednostka Wynik badania
Kwas tluszczowy - 68/ol
C14:0 Y%o(m/m) 0.1
C14 niezid Y%(m/nt) 0
C16:0 Yo(m/m) 38
Clé6:1 Yo(m/m) 0,4
C16 niezid Y%(m/nt) 0,1
C18:0 %(m/m) 1,3
C18:1 Yo(m/m) 80,3
C18:2 %%(m/m) 44
C18 niezid Yo(m/m) 5,7
C18:3 %(m/m) 0,4
C20:0 Y%(m/m) 0,4
C20:1 Ye(m/m) 1,5
C20 niezid %(m/nr) 0,9
C22:0 Yo(1m/m) 0,2
C22:1 %(m/m) 0,3
C22 niezid Y%(m/m) 0
C24:0 %o(m/m) 0,1
C24:1 Yo(m/m) 0,1
Suma %o(m/m) 100
Tabela 15.2 Wyniki badan profili kwaséw tluszczowych w osadzie 68/g

Oznaczana cecha Jednostka Wynik badania
Kwas tluszczowy - 68/g
C14:0 %(m/m) 0,1
C14 niezid Yo(rn/m) 0
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Oznaczana cecha Jednostka Wynik badania
C16:0 Yo(m/m) 9,7
C16:1 Yo(m/m) 0.3
C16 niezid Yo(m/m) 0,2
C18:0 Yo(m/m) 5,2
C18:1 Yo(m/m) 71
C18:2 Yo(m/m) 35
C18 niezid Yo(m/m) 4,4
C18:3 Yo(m/m) 0,2
C20:0 Yo(m/m) 1,2
C20:1 Yo(m/m) 13
C20 niezid Yo(m/m) 14
C22:0 Yo(m/m) 0,6
C22:1 Yo(m/m) 0,4
C22 niezid Yo(m/m) 0,1
C24:0 Yo(m/m) 0,2
C24:1 Yo(m/m) 0,2
Suma Y%(m/m) 100

Przyktad 11

Probke oleju rzepakowego uwodornionego (ozn. TEUSZCZ 5) w ilosci 300 g poddano procesowi
rozdzielania rozpuszczalnikowego na filtrat i osad, rozpuszczalnikiem 1,2-dichloropropanem (PDC) we-
dtug zasad postepowania opisanych w przyktadzie 9.

W tabeli 16 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczal-
nikowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wtasciwosci uzyskanego filtratu — zmodyfikowanego
tluszczu z oleju rzepakowego uwodornionego.

Tabela 16  Parametry technologiczne, bilans masowy oraz wiasciwosci uzyskanego filtratu —
zmodyfikowanego tluszczu z surowca, oleju rzepakowego uwodornionego (TLUSZCZ 5)

Nr proby PR 11

Parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego

Rozpuszczalnik PDC, stosunck mas. -

Temperatura krystalizacji/filtracji, °C -23

Calkowity stosunek rozpuszczalnika do surowca, (m/m) 46:1
Rozcienczenie [, temp.60°C, (m/m) 2,0:1
Rozcicaczenie 11, temp.20°C, (m/m) 1,6:1

Rozcienczenie III, temp.4°C, (m/m) 0,7: 1
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Nr proby PR 11

Rozciciczenie IV, temp.-1 1°C, (m'm) -

Mycie w temperaturze saczenia, (m/m) 0,5:1

Bilans masowy procesow rozdzielania rozpuszczulnikowego

Wydajnos¢ filtratu, %(m/m) 87,4
Wydajnoséé osadu, Ya(m/m) 73
Straty, Y%(m/m) 5,3
Czas saczenia, sekundy 182

Wiasciwosci filtratu

Lepkosé kinematyczna w temp. 40°C, mm?/s 43,52
Temperatura mg¢tnienia, °C -4
Tempcratura plynig¢cia, °C -6
Temperatura krzepnigeia, °C -7

PowyZsze przyktady dowiodty, ze wynalazek nadaje sie do przemystowego stosowania.

1.

Zastrzezenia patentowe

Sposdéb wytwarzania zmodyfikowanego ttuszczu, znamienny tym, ze bedacy surowcem
ttuszcz, to jest oleje roslinne, uwodornione oleje roslinne, ttuszcze zwierzece, oleje posmazal-
nicze o temperaturze metnienia réwnej lub wyzszej niz -11°C, temperaturze ptyniecia rownej
lub wyzszej niz -18°C i temperaturze krzepniecia rownej lub wyzszej niz -21°C poddaje sie
procesowi rozdzielania rozpuszczalnikowego na filtrat, bedacy zmodyfikowanym ttuszczem
i osad, ktérego gtéwnym sktadnikiem sg state glicerydy, obejmujacemu etap krystalizacji i etap
filtracji, przy czym w etapie krystalizacji surowiec poddaje sie pierwszemu rozcienczeniu roz-
puszczalnikiem zawierajacym 10% — 90% (m/m) metyloetyloketonu i odpowiednio 90% — 10%
(m/m) toluenu, uzyskujac mieszanine surowca rozpuszczalnika, ktéra nastepnie oziebia
sie z kontrolowana predkoscia, z rwnoczesnym doprowadzeniem oziebionego rozpusz-
czalnika w 1-6 porcjach — kolejne rozciehczenia, przy szybkosci schtadzania w zakresie
0,2-6,0°C/min., az do osiagniecia temperatury od -15 do -30°C, przy czym stosunek suma-
rycznej ilosci rozpuszczalnika do surowca zawiera sie w przedziale od 1,4:1 do 7,0:1 (m/m),
a jednostkowa wielkos¢ rozciehczen wyrazona stosunkiem masowym rozpuszczalnika do su-
rowca wynosi od 0,2:1 do 3,4:1 (m/m), po czym w zakresie temperatur od -15 do -30°C, odfil-
trowuje sie wydzielony osad, ktéry przemywa sie zimnym rozpuszczalnikiem o takim samym
sktadzie jak rozpuszczalnik uzywany w etapie krystalizacji, stosowanym w ilo$ci od 0,1:1 do
2:1 (m/m) wyrazonej stosunkiem masowym rozpuszczalnika do surowca, a nastepnie z roz-
tworu filtratu oddestylowuje sie rozpuszczalnik uzyskujac produkt koncowy, filtrat — zmodyfi-
kowany ttuszcz o obnizonych: temperaturze metnienia o 4-32°C, temperaturze ptyniecia
0 3-31°C i temperaturze krzepniecia o 3-29°C, w stosunku do wartosci tych temperatur przed
poddaniem surowca procesowi rozdzielania rozpuszczalnikowego na filtrat i osad.

Sposob wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze do surowca wprowadza sie dodatkowo modyfi-
kator krystalizacji, zawierajacy jako substancje aktywng polimetakrylany alkilu, w ilosci od 50
do 5000 ppm (mg/kg), korzystnie 800—1200 ppm.
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. Sposob wedtug zastrz. 1 albo 2, znamienny tym, ze rozpuszczalnik stosowany w etapie
krystalizacji i w etapie filtracji zawiera 45% — 55% (m/m) metyloetyloketonu i odpowiednio 55%
—45% (m/m) toluenu.

. Sposob wedtiug zastrz. 1 albo 2, znamienny tym, Zze mieszanine w etapie krystalizacji schta-
dza sie z szybkoscig 0,4—1,4°C/min. do wartosci temperatury od -23 do -28°C.

. Sposob wedtug zastrz. 1 albo 2, znamienny tym, ze stosunek sumarycznej ilosci rozpusz-
czalnika do wsadu zawiera sie w przedziale od 2,2:1 do 4,0:1 (m/m).

. Sposoéb wedtug zastrz. 1 albo 2, znamienny tym, ze liczba rozcienczen w etapie krystalizacji
wynosi od 2 do 3.

. Sposob wedtug zastrz. 1 albo 2, znamienny tym, ze wydzielony osad odfiltrowuje sie w za-
kresie temperatur od -23 do -28°C i przemywa sie zimnym rozpuszczalnikiem stosowanym
w ilosci od 0,3:1 do 1:1,0 (m/m).

. Sposob wedtug zastrz. 1 albo 2, znamienny tym, ze w etapie krystalizacji temperatura roz-
puszczalnika w punkcie dostrzyku do mieszaniny jest rowna lub rézni sie maksymalnie
o + 3°C od temperatury oziebianej mieszaniny.

. Sposob wediug zastrz. 1 albo 2, znamienny tym, ze w etapie krystalizacji pierwszg porcje
rozpuszczalnika do surowca wprowadza sie w temperaturze, w ktérej surowiec jest jedno-
rodng fazg ciekia nie zawierajaca krysztatow, korzystnie z przedziatu 45-60°C.
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