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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposdb otrzymywania zmodyfikowanego oleju jojoba o poprawio-
nych wiasciwosciach niskotemperaturowych i utwardzonego wosku.

Zmodyfikowany wosk, olej jojoba dzieki posiadaniu specyficznych wtasciwosci, znajdzie zastoso-
wanie w wielu réznych gateziach przemystu — moze stuzyé np. do wytwarzania srodkéw smarowych,
smarow przektadniowych, smaréw wysokocisnieniowych, olejéw grzewczych, plastyfikatoréw i olejow
transformatorowych. Utwardzony wosk uzyskany z oleju jojoba, dzieki posiadaniu specyficznych wta-
sciwosci, znajdzie zastosowanie w wielu réznych gateziach przemystu np. w kosmetykach, farmaceuty-
kach, smarach przektadniowych, smarach wysokocisnieniowych, olejach grzewczych, plastyfikatorach,
jako zamiennik wosku carnauba i wosku pszczelego.

Proekologiczne trendy w wielu krajach na swiecie powoduja wprowadzanie produktéw przyja-
znych dla srodowiska. Stymulatorem zmian jakosci i rodzaju wytwarzanych produktéw jest postep tech-
niczny oraz dazenia do redukcji negatywnego wptywu na srodowisko i do optymalnego wykorzystania
zasoboéw surowcowych.

Dziatania w celu ochrony $rodowiska naturalnego wymuszaja podejmowanie i stosowanie w pro-
cesach przemystowych wszelkich rozwiazan, majacych na celu obniZzenie negatywnych skutkow, zwia-
zanych z emisjg i stosowaniem szkodliwych substanciji degradujacych srodowisko naturalne. Jednym
z takich rozwiazan jest zastapienie w procesach technologicznych pétproduktéw pochodzacych z prze-
robu ropy naftowej takich jak oleje bazowe mineralne, gacze, parafiny, przez woski naturalne.

Termin ,woski” odnosi sie do grupy substancji statych (organicznych) pochodzenia naturalnego
albo syntetycznego o stosunkowo niskiej temperaturze topnienia i niskiej lepkoéci w stanie ciekltym. Sa
one nierozpuszczalne w wodzie, charakteryzujg sie temperatura topnienia nawet do 130°C i gestoscia
0,875-0,999 g/cm3 (Mieczkowski P., Budzinski B., ,Wptyw wosku polietylenowego na wybrane wtasciwosci
asfaltéw i betondw asfaltowych”; Architectura 17 (4) 2018, 29-37; DOI:10.22630/ASPA.2018.17.4.38).

Woski naturalne mozna podzielié na woski kopalne (np. wosk montanowy, ozokeryt oraz makro
i mikrokrystaliczne woski parafinowe), a takze woski niekopalne. Woski niekopalne dzieli sie na woski
pochodzenia zwierzecego (np.: wosk pszczeli, szelak, lanolina, spermacet) i woski pochodzenia roslin-
nego (np.: wosk carnauba, wosk kandelila, ryzowy czy tez olej jojoba) (Mieczkowski P., Budzihski B.,
~Vptyw wosku polietylenowego na wybrane wtasciwosci asfaltow i betonéw asfaltowych”; Architectura
17 (4) 2018, 29-37, Marszatek G., Majczak R., Wosk polietylenowy — otrzymywanie, modyfikacja i za-
stosowania; POLIMERY 2012, 57, nr 9 640-645).

Gtéwnym sktadnikiem niekopalnych woskéw naturalnych sa estry kwaséw ttuszczowych (tzw.
kwasow woskowych) i alkoholi, inne niz ttuszcze, czyli glicerydy (tréjglicerydy kwasow ttuszczowych).
Woski zawieraja réwniez wolne kwasy tluszczowe, alkohole, weglowodory i ich pochodne.

Olej jojoba, otrzymywany jest ze zmiazdzonych nasion wiecznie zielonego, wieloletniego krzewu
pustynnego simonsidii kalifornijskiej, wystepujacego w potudniowo-zachodnich Stanach Zjednoczonych
i potnocnym Meksyku. Olej jojoba zawiera okoto 50% (m/m) bezwonnej, bezbarwnej oleistej cieczy,
ktora sktada sie gidwnie z estréw mononienasyconych alkoholi ttuszczowych Czo0 — C24 i mononienasy-
conych kwasow ttuszczowych C1s — Czz, praktycznie nie zawiera gliceryny co powoduje, ze olej jojoba
rézni sie zasadniczo od wszystkich znanych olejow z roslin i nie jest ttuszczem, ale ptynnym woskiem
(Andreo-Martinez P., Garcia-Martinez N., Quesada-Medina J., Roman-Figueroa C., Paneque M.; ,Syn-
thesis of value added fatty alcohols and FAMEs by non-catalytic supercritical methanol transesterifica-
tion of jojoba (Simmondsia chinensis) wax”; Energy Conversion and Management 154 (2017) 430-439,
Sanchez M., Avhad M. R., Marchetti J. M., Martinez M., Aracil J.; ,Jojoba oil: A state of the art review
and future prospects”; Energy Conversion and Management 129 (2016) 293—-304; Apelblat A., Zaharo-
skin T., Wisniak I., Korngold E.; ,Extraction of Oleic Acid from Soybean Oil and jojoba Oilm Phase Dia-
grams”; JAOCS, Vol. 73, no. 2).

Olej jojoba jest bezbarwna, bezwonng, woskowatg ciecza, ktdérego ogolny wzér strukturalny
przedstawiono ponizej:

CH3(CH2)nCH=CH(CH2)mCOO(CH2);CH=CH(CH2)xCHj3

Typowa zawartosé gtownych sktadnikéw — kwaséw i alkoholi obecnych w formie estréw w oleju
jojoba:
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Kwasy tluszczowe % mol
Ci8:1 815
C20:1 59 -94
C22:1 10-15
Alkohole thuszczowe % mol
C20:1 40 — 46
C22:1 45-49
C24:1 6-10

Andreo-Martinez P., Garcia-Martinez N., Quesada-Medina J., Roman-Figueroa C., Paneque M;
»oynthesis of value added fatty alcohols and FAMEs by non-catalytic supercritical methanol transeste-
rification of jojoba (Simmondsia chinensis) wax”, Energy Conversion and Management 154 (2017)
430-439.

Jak juz wspomniano, olej jojoba jest mieszaning estréw, ktéra powoduje, ze ten specyficzny wosk
charakteryzuje sie wysoka stata dielektryczna, jest podatny na siarkowanie i uwodornienie. Dzieki po-
siadaniu specyficznych wtasciwosci, olej jojoba znajduje zastosowanie w wielu réznych gateziach prze-
mystu np. w produkcji kosmetykow, farmaceutykow, srodkéw smarowych, olejow grzewczych, olejow
transformatorowych, plastyfikatoréow, srodkéw zmniejszajacych palnosé¢, srodkéw pianotwérezych
i przeciwpiennych, detergentow, srodkéw zwilzajacych i w wielu innych. Olej jojoba jest réwniez stoso-
wany jako zamiennik wosku carnauba i wosku pszczelego. (Shehata M., S., Abdel Razek S., M., ,Expe-
rimental investigation of diesel engine performance and emission characteristics using Jojoba/diesel
blend and sunflower oil”; Fuel 2011; 90: 86-97; Turky G.M., El-Adly R.A., ,Study of phase separation
and anomalous molecular behavior of Jojoba oil using dielectric spectroscopy”; Journal of Molecular
Liquids 242 (2017), Patent US4749517, ,Ethoxylated jojoba oil’; ALCOLAC INC [US]; z dnia
07.06.1988).

Mechaniczne prasowanie nasion oleju jojoba wraz z ekstrakcja heksanem jest tradycyjnym spo-
sobem pozyskiwania oleju jojoba i pozwala na zwiekszenie uzyskania oleju pomiedzy 3% i 8% m/m.
Proces ekstrakcji mozna prowadzié tylko przy uzyciu rozpuszczalnikdw organicznych. Gtéwnymi jego
wadami sa: duza ilo$é stosowanego rozpuszczalnika i diugi czas procesu, co czyni go mato efektywnym
z ekonomicznego punktu widzenia oraz niebezpiecznym dla srodowiska. W zwiazku z tym podjeto wiele
wysitkdw w celu znalezienia czystszych metod produkcji oleju jojoba. Jedng z takich metod jest uzycie
do ekstrakgcji ciektego ditlenku wegla w warunkach nadkrytycznych, korzystne ze wzgledu na zalety CO:
jako rozpuszczalnika niedrogiego i catkowicie obojetnego, jednakze konieczno$é stosowania wysokich
ci$nien sprawia, ze proces ten jest nadal ekonomicznie nieatrakcyjny. Z tego powodu nadal poszuki-
wane sa skuteczne rozwigzania np. zastosowanie wspotrozpuszczalnikéw takich jak etanol lub propan
w celu zwiekszenia rozpuszczalnosci oleju jojoba w CO2 (Sanchez M., Avhad M. R., Marchetti J. M.,
Martinez M., Aracil J.; Jojoba oil: ,A state of the art review and future prospects”; Energy Conversion
and Management 129 (2016) 293-304).

Autorzy artykutu (Apelblat A., Zaharoskin T., Wisniak |., Korngold E.; ,Extraction of Oleic Acid
from Soybean Oil and jojoba Oilm Phase Diagrams”; JAOCS, Vol. 73, no. 2) twierdza, ze tradycyjnie
stosowane $rodki ekstrakcyjne (gtownie alkohole), do wydzielania kwasow ttuszczowych z oleju jojoba
wykazuja raczej niskie wspotczynniki rozdziatu i selektywnos¢ oraz wysoka wzajemna mieszalnosé
z oczyszczonym olejem. W powyzszej publikacji opisano szereg nowych rozpuszczalnikéw jako poten-
cjalnych ekstrahentéw kwaséw ttuszczowych. Te rozpuszczalniki obejmuja: N-metyloformamid, forma-
mid, dimetylosulfotienek, 1,2-butanodiol, i 2-buteno-1,4-diol oraz 1,2-butanodiol. Sposréd badanych roz-
puszczalnikow tylko N-metyloformamid i 1,2-butanodiol wykazuja pozadane wtasciwosci ekstrakcji kwa-
séw tluszczowych z oleju jojoba.
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W zgtoszeniu patentowym EP 2933322 opisano sposdéb modyfikacji woskow zwierzecych i roslin-
nych, w szczegdlnosci wosku pszczelego, wosku carnauba, polegajacy na ograniczeniu ilosci pestycy-
déw, w ktérym wosk miesza sie w stanie ciektym z polarnym rozpuszczalnikiem podgrzanym do tempe-
ratury powyzej temperatury topnienia wosku przez okreslony czas, a nastepnie mieszanine chtodzi sie
do tego stopnia, ze wosk krzepnie, podczas gdy rozpuszczalnik pozostaje ciekty, a nastepnie rozpusz-
czalnik jest usuwany. Stosowanym rozpuszczalnikiem polarnym jest alkohol — etanol lub propanol lub
jego izomery, a wosk miesza sie z alkoholem w stosunku 20% wosku do 80% alkoholu a mieszanine
mozna np. schtadzaé do okoto 8°C.

Istota niniejszego wynalazku jest sposéb otrzymywania zmodyfikowanego oleju jojoba o popra-
wionych wiasciwosciach niskotemperaturowych i utwardzonego wosku poprzez poddanie wosku, oleju
jojoba, procesowi rozdzielania rozpuszczalnikowego na filtrat — roztwér zmodyfikowanego oleju jojoba
i osad — wosk utwardzony zawierajacy pozostato$ci rozpuszczalnika, w oparciu o zasady procesu roz-
puszczalnikowego odparafinowania, ktéry to proces jest stosowany standardowo do odparafinowania
olejow weglowodorowych i odolejania gaczéw — mieszanin weglowodorow.

Istotnym elementem tego klasycznego procesu dla surowcéw weglowodorowych jest krétki czas
filtracji, wynoszacy od kilkunastu do okoto 30 sekund; ponadto krétki czas filtracji pozwala na osiaganie
nizszego temperaturowego gradientu odparafinowania, czyli uzyskania lepszej selektywnosci procesu.
Dodatkowo podobne parametry jako$ciowe surowcow, to jest oleju jojoba i wsaddéw weglowodorowych
takie jak lepkosé, gestos¢, temperatura zaptonu, zakres destylacji pozwalaja wprost, bez potrzeby mo-
dernizacji, na przerdbke oleju jojoba w instalacji odparafinowania rozpuszczalnikowego.

Przedmiotowy proces pozwala na uzyskanie filtratu, ktéry po oddestylowaniu rozpuszczalnika jest
zmodyfikowanym olejem jojoba, charakteryzujacym sie polepszonymi wtasciwosciami niskotemperatu-
rowymi oraz osadu, ktéry po usunieciu rozpuszczalnika jest woskiem utwardzanym, czyli frakcja pozo-
stajaca na ptétnie filtracyjnym, ktéra po usunieciu rozpuszczalnika charakteryzuje sie podwyzszonymi
wiasciwosciami temperaturowymi w poréwnaniu do wsadu, surowego oleju jojoba.

Istota wynalazku jest sposéb otrzymywania zmodyfikowanego oleju jojoba o poprawionych wta-
Sciwosciach niskotemperaturowych i utwardzonego wosku poprzez poddanie procesowi rozpuszczalni-
kowego rozdzielania na filtrat i osad surowca, wosku oleju jojoba oraz oddestylowanie z filtratu i osadu
rozpuszczalnika. Surowiec ten, olej jojoba, zawiera zwiazki chemiczne inne niz wsady sktadajace sie
z réznych grup weglowodoréw stosowane w klasycznym procesie odparafinowania, oraz wsady bedace
mieszaninami estréw metylowych kwaséw ttuszczowych (FAME) lub triglicerydéw (ttuszczow).

Nieoczekiwanie okazuje sie, ze zastosowanie procesu rozpuszczalnikowego rozdzielania na fil-
trat i osad dla oleju jojoba, zachowuje selektywnos¢ procesu z jednoczesnym uzyskaniem krétkich cza-
sow filtracji, ktéra jest pozadana w procesach przemystowych i pozwala na obnizenie temperatury met-
nienia, temperatury ptyniecia i temperatury krzepniecia, co ma wptyw na poprawienie wtasciwosci ni-
skotemperaturowych uzyskanego produktu, zmodyfikowanego oleju jojoba oraz wosku utwardzonego,
o podwyzszonych parametrach charakteryzujacych witasciwosci temperaturowe w poréwnaniu do
wsadu.

Sposob otrzymywania zmodyfikowanego oleju jojoba o poprawionych wiasciwosciach niskotem-
peraturowych i utwardzonego wosku, polega wedtug wynalazku na tym, Zze bedacy surowcem olej jo-
joba, charakteryzujacy sie temperatura metnienia ok. 9°C, temperatura ptyniecia ok. 8°C i temperatura
krzepniecia ok. 7°C poddaje sie procesowi rozdzielania rozpuszczalnikowego na filtrat — roztwér zmo-
dyfikowanego oleju jojoba i osad — wosk utwardzony zawierajacy pozostatosci rozpuszczalnika, obej-
mujacemu etap krystalizacji i etap filtracji, przy czym w etapie krystalizacji surowiec poddaje sie pierw-
szemu rozcienczeniu rozpuszczalnikiem zawierajacym 20% — 100% (m/m) metylopropyloketonu i od-
powiednio 80% — 0% (m/m) toluenu, uzyskujac mieszanine surowca i rozpuszczalnika, ktérg nastepnie
oziebia sie z kontrolowana predkoscia, z rownoczesnym doprowadzeniem oziebionego rozpuszczalnika
w 1 — 6 porcjach kolejnego rozciericzenia, rozpuszczalnikiem o takim samym sktadzie, jaki ma rozpusz-
czalnik uzyty do pierwszego rozciericzenia, przy szybkosci schtadzania w zakresie 0,14 — 7,8°C/min.,
az do osiagniecia temperatury od -15 do -30°C, przy czym stosunek sumaryczne;j ilosci rozpuszczalnika
Z rozcienczen i przemywania do surowca zawiera sie w przedziale od 2,6:1 do 9,4:1 (m/m), przy czym
wielkosé kazdego jednostkowego rozcienczenia wyrazona stosunkiem masowym rozpuszczalnika do
surowca wynosi od 0,2:1 do 4,0:1 (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 roz-
puszczalnik uzywany w etapie krystalizacji, stosowanym w iloéci od 0,10:1 do 5,5:1 (m/m), wyrazone;
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stosunkiem masowym rozpuszczalnika do surowca, a nastepnie z filtratu oddestylowuje sie rozpusz-
czalnik uzyskujac produkt koncowy, ktérym jest zmodyfikowany olej jojoba o obnizonych: temperaturze
metnienia, temperaturze ptyniecia i temperaturze krzepniecia, oraz nastepnie z osadu oddestylowuje
sie rozpuszczalnik uzyskujac wosk utwardzony o podwyzszonych: temperaturze metnienia, temperatu-
rze ptyniecia i temperaturze krzepniecia w stosunku do wartosci tych temperatur przed poddaniem su-
rowca, oleju jojoba procesowi rozdzielania rozpuszczalnikowego na filtrat i osad oraz oddestylowaniem
Z nich rozpuszczalnika.

Korzystnie do surowca wprowadza sie dodatkowo modyfikator krystalizacji, zawierajacy jako
substancje aktywna polimetakrylany alkilu, w ilo$ci od 50 do 5000 ppm (mg/kg), najkorzystniej 800—
1200 ppm.

Woski sa substancjami polimorficznymi i dodatkowo maja tendencje do tworzenia znacznie mniej-
szych krysztatow, tworzac przestrzenie pomiedzy krysztatami, w ktérych zostaje uwieziony roztwor fil-
tratu, co negatywnie wptywa na proces rozdziatu roztworu filtratu od osadu. Wprowadzenie modyfikato-
réw krystalizacji w znaczacy sposob wptywa na poprawe procesow filtracyjnych. W niniejszym wyna-
lazku stwierdzono, ze substancje polimerowe podobnego rodzaju jak stosowane w procesie odparafi-
nowania rozpuszczalnikowego, ktére korzystnie wptywaja na proces krystalizacji wspomagajac tworze-
nie sie duzych regularnych krysztatéw, pomimo istotnych réznic w charakterze chemicznym pomiedzy
woskami i weglowodorami. Modyfikatory krystalizacji poprawiaja szybko$¢ i efektywnos$é procesu filtra-
cji, wptywajac na strukture tworzacej sie warstwy osadu na filtrze. Odpowiednio dobrane i stosowane
modyfikatory krystalizacji, specjalnie opracowane do tego celu zwiazki chemiczne wptywaja na poprawe
wydajnosci i efektywnosci catego procesu odparafinowania. Modyfikatory krystalizacji stosowane w pro-
cesach rozpuszczalnikowego odparafinowania w duzej mierze oparte sa na polimetakrylanach alkilu
(PAMA).

Korzystnie rozpuszczalnik stosowany w etapie krystalizacji i w etapie filtracji zawiera 55% — 75%
(m/m) metylopropyloketonu i odpowiednio 45% — 25% (m/m) toluenu.

Korzystnie mieszanine w etapie krystalizacji schtadza sie z szybko$ciag 0,6 — 2,2°C/min. do war-
tos$ci temperatury od -23 do -28°C.

Korzystnie stosunek sumarycznej ilo$ci rozpuszczalnika do surowca zawiera sie w przedziale od
3,8:1 do 5,4:1 (m/m).

Korzystnie liczba rozciehczen 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 0,5:1 do 3,0:1,0 (m/m).

Korzystnie w etapie krystalizacji temperatura rozpuszczalnika w punkcie dostrzyku do mieszaniny
jest rowna 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 ktérej surowiec jest jednorodna faza ciekta nie zawierajaca krysztatéw, najkorzystnie;
w temperaturze z przedziatu 30 — 60°C.

Zmodyfikowany olej jojoba otrzymany sposobem wedtug wynalazku, charakteryzuje sie popra-
wionymi wasciwosciami niskotemperaturowymi, to jest obnizona temperatura metnienia, obnizona tem-
peratura ptyniecia i obnizona temperatura krzepniecia, w stosunku do wartosci tych temperatur przed
poddaniem oleju jojoba procesowi rozdzielania rozpuszczalnikowego. Zmodyfikowany olej jojoba otrzy-
many sposobem weditug wynalazku moze znalez¢ zastosowanie jako biodegradowalny olej bazowy, do
wytwarzania srodkéw smarowych, smaréw przektadniowych, smaréw wysokocisnieniowych, olejow
grzewczych, plastyfikatoréw i olejow transformatorowych.

Utwardzony wosk otrzymany sposobem wedtug wynalazku, charakteryzuje sie podwyzszonymi
wiasciwosciami temperaturowymi to jest podwyzszona temperatura metnienia, podwyzszona tempera-
tura ptyniecia i podwyzszona temperatura krzepniecia, w stosunku do wartosci tych temperatur przed
poddaniem oleju jojoba procesowi rozdzielania rozpuszczalnikowego. Utwardzony wosk uzyskany
z oleju jojoba dzieki posiadaniu specyficznych wiasciwosci, znajduje zastosowanie w wielu réznych ga-
teziach przemystu np. w kosmetykach, farmaceutykach, smarach przektadniowych, smarach wysokoci-
$nieniowych, olejach grzewczych, plastyfikatorach, jako zamiennik wosku carnauba i wosku pszcze-
lego.

Sposéb wedtug wynalazku, polegajacy na zastosowaniu procesu rozdzielania rozpuszczalniko-
wego na filtrat i osad dla oleju jojoba oraz oddestylowaniu z nich rozpuszczalnika, daje korzysci pole-
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gajace na uzyskaniu: a) jednego produktu — zmodyfikowanego oleju jojoba, cechujacego sie poprawio-
nymi wtasciwosciami niskotemperaturowymi, to jest obnizonymi o kilka do okoto 13 stopni Celsjusza
temperaturami metnienia, ptyniecia i krzepniecia w poréwnaniu do temperatur surowca uzytego w pro-
cesie rozdzielania rozpuszczalnikowego na filtrat i osad, co przektada sie na poprawe wiasciwosci ni-
skotemperaturowych, w tym reologicznych w niskich temperaturach oleju bazowego oraz daje korzysci
polegajace na uzyskaniu: b) drugiego produktu, wosku utwardzonego cechujacego sie o podwyzszo-
nymi parametrami charakteryzujacymi wtasciwosci temperaturowe, to jest podwyzszonymi od jednego
do okoto 7 stopni Celsjusza temperaturami metnienia, ptyniecia i krzepniecia w poréwnaniu do tempe-
ratur surowca uzytego w procesie rozdzielania rozpuszczalnikowego na filtrat i osad, co przektada sie
na uzyskanie wyzszych temperatur krzepniecia dla produktéw kohcowych, w ktérych zastosowano by
wosk utwardzony zamiast oleju jojoba, a dla tych produktéw korcowych pozadana jest dodatnia tempe-
ratura krzepniecia.

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

Przyktad 1

Olej jojoba o parametrach jakosciowych przedstawionych w tabeli 1 (ozn. OLEJ 1).

Tabela 1. Wyniki badan oleju jojoba (OLEJ 1)
L.p. Wilasciwosci Jednostka Olej jojoba
1. Numer ewidencyjny - OLEJ 1
2. Lepkos$¢ kinematyczna w temp. 40 °C mm?*/s 24,87
3. Lepkos¢ kinematyczna w temp. 100 °C mm’/s 6,509
4. Wskaznik lepkosct - 237
S. Temperatura metnienia °C 9
6. Temperatura plyniecia °C 8
7. Temperatura krzepnigcia °C 7
8. Zawartos¢ oleju % m/m 14,86

Prébke oleju jojoba (ozn. OLEJ 1) w ilosci 300 g poddano procesowi rozdzielania rozpuszczailni-
kowego na filtrat i osad, mieszaning rozpuszczalnikéw metylopropyloketonu (MPK) i toluenu (TOL).

Krystalizacje wosku (oleju jojoba) w laboratorium przeprowadzono metoda stopniowego oziebia-
nia znajdujacej sie w krystalizatorze mieszaniny surowca z rozpuszczalnikiem. Krystalizator umiesz-
czony byt w tazni chtodzacej, wyposazonej w programator cyklu chtodzenia, pozwalajacy na ustalenie
koncowe| temperatury krystalizacji oraz odpowiedniej szybkosci schtadzania w kolejnych etapach pro-
cesu. Do kriostatu podtaczona byta nucza filtracyjna wyposazona w ptaszcz, w ktérym krazy czynnik
chtodzacy.

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 koncowej temperatury krystalizacji na nuczy prézniowej odfiltrowano wydzielony
osad, ktérego gtéwnym skiadnikiem sa glicerydy — woski utwardzone, zawierajace zaokludowany roz-
puszczalnik, od roztworu filtratu. Roztwér filtratu gromadzit sie w odbieralniku. Odfiltrowany osad prze-
mywano porcja zimnego rozpuszczalnika. Zebrany z nuczy osad, a takze filtrat poddano procesowi od-
destylowania rozpuszczalnika uzyskujac produkty, zmodyfikowany olej jojoba oraz utwardzony wosk.
Operacje usuwania rozpuszczalnika prowadzono metoda destylacji ze strippingiem azotem.

W tabeli 2 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczaini-
kowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wtasciwosci uzyskanego zmodyfikowanego oleju jojoba
oraz utwardzonego wosku z oleju jojoba.
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Tabela 2.

Parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego, bilans

masowy oraz wlasciwosci uzyskanego zmodyfikowanego oleju jojoba oraz
utwardzonego wosku z surowca, oleju jojoba (OLEJ 1)

Nr odparafinowania PRO1
Rodzaj rozpusiczalnika MPK-TOL
Parametry technologiczne procesu rozdzielania
rozpuszczalnikowego
Rozpuszczalnik, stosunek mas., MPK-TOL 60:40
Temperatura krystalizacji/filtracji, °C -25
Catkowity stosunek rozpuszezalnika do surowca, (m/in) 6,5:1
Rozeienczenie I, temp.60°C, (m/m) 34:1
Rozceienczenie I1, temp.-2 °C, (m/m) 2,0:1
Rozeienczenie I11, temp.-11°C, (m/m) 0,5:1
Mycie w temperaturze saczenia, (m/m) 0,6:1
Bilans masowy procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego

Wydajnos¢ zmodyfikowanego oleju jojoba, % (m/m) 41,0
Wydajnos¢ wosku utwardzonego, % (m/m) 53,2
Straty, % (m/m) 5,8

Czas saczenia,

14 sek uformowat si¢ placek

filtracyjny

glzt?z c?(i;.}lgdzania mieszaniny od temp. 60 °C do temp. L1 25 min
Wlasciwosci zmodyfikowanego oleju jojoba
Tempcratura mgtnienia, °C -2
Temperatura ptynigcia, °C -4
Temperatura krzepniecia, °C -5
Lepkosé kinematyezna w 40 °C, mm?¥s 24,39
Lepkos¢ kinematyczna w 106 °C, mm™/s 6.253
Wskaznik lepkosci 222
Zawarto$é oleju, % (m/m) 19,78
Wiasciwosci wosku utwardzonego

Temperatura mgtnicenia, °C 15
Temperatura plynigeia, °C 11
Tempceratura krzepnigceia, °C 10
Lepkosc kinematyczna w 40 °C, mm?¥/s 25,63
Lepko$¢ kinematyczna w 100 °C, mm/s 6,652
Wskaznik lepkosci 231
Zawartosc oleju, % (m/m) 12,38




8 PL 244561 B1

Przyktad 2

Prébke oleju jojoba (ozn. OLEJ 1) w ilosci 300 g poddano procesowi rozdzielania rozpuszczailni-
kowego na filtrat i osad, mieszanina rozpuszczalnikow metylopropyloketonu (MPK) i toluenu (TOL) we-
dtug zasad postepowania opisanych w przyktadzie 1.

W tabeli 3 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczalni-
kowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wtasciwosci uzyskanego zmodyfikowanego oleju jojoba
oraz utwardzonego wosku z oleju jojoba.

Tabela 3. Parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego,

bilans masowy oraz wiasciwosci uzyskanego zmodyfikowanego oleju
jojoba oraz utwardzonego wosku z surowca, oleju jojoba (OLEJ 1)

Nr odparafinowania PR 02

Rodzaj rozpuszciainika MPK-TOL

Parametry technologicine procesu rozdzielania

rozpusiczalnikowego

Rozpuszezalnik, stosunek mas., MPK-TOL 80:20

Temperatura krystalizacji/filtracji, °C -16

Catkowity stosunek rozpuszczalnika do surowca, (m/n) 3,2:1

Rozcienczenie I, temp.50°C. (in/m) 1.4 :1

Rozcienczenie I1, temp.-2 °C, (m/m) I 1

Rozcienczenie 11, temp.-11°C, (m/n1) 0,6:1

Mycic w temperaturze saczenia. (m/m) 0.2:1

Bilans masowy procesu rozdzielania roZpuszezalnikowego

Wydajnosé cmodyfikowanego oleju jojoba, % (m/m) 394

Wydajnos¢ wosku utwardzonego, % (m/m) 53,7

Straty, % (m/m) 6,9

Czas saczenia,

18 sek uformowat si¢ placek

filtracyjny

glz[z::cjflglcadzania mieszaniny od temp. 60 °C do temp. I h 17 min
Wiasciwosci zmaodyfikowanegeo oleju jojobu
Temperatura metnienia, °C 0
Temperatura ptynigeia, °C -2
Temperatura krzepnigeia, °C -3
Lepkosé kinematyczna w 40 °C, mm?/s 24,35
Lepkosé kinematyczna w 100 °C, mur/s 6,246
Wskaznik lepkosci 223
Zawarto$¢ oleju, % (m/m) 18,94
Wiasciwosci wosku utwardzonego

Temperatura mgtnienia, °C 13
Temperatura plynigeia, °C 9
Temperatura krzepnigeia, °C 8
Lepkoéé¢ kinematyezna w 40 °C, mm®/s 2598
Lepkosé¢ kinematyczna w 100 °C, mm’/s 6,714
Wskaznik lepkosci 228
Zawarlo$e olcju, % (m/m) 11,94
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Przyktad 3

Prébke oleju jojoba (ozn. OLEJ 1) w ilosci 300 g poddano procesowi rozdzielania rozpuszczalni-
kowego na filtrat i osad, mieszaning rozpuszczalnikéw metylopropyloketonu (MPK) i toluenu (TOL) we-
dtug zasad postepowania opisanych w przyktadzie 1 z ta réznica, Zze przed krystalizacja do surowca
dodano modyfikator krystalizacji w iloéci 500 ppm o nazwie handlowej Viscoplex 9 — 327 zawierajacy
od 15,0 do 40,0% (m/m) substancji aktywnej — kopolimeréw akrylowych rozpuszczonych w mineralnym
oleju bazowym, o lepko$ci w temperaturze 100°C 150 mm?/s.

W tabeli 4 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczalni-
kowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wtasciwosci uzyskanego zmodyfikowanego oleju jojoba
oraz utwardzonego wosku z oleju jojoba.

Tabela 4. Parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego,
bilans masowy oraz wiasciwosci uzyskanego zmodyfikowanego oleju
jojoba oraz utwardzonego wosku z surowca, oleju jojoba (OLEJ 1)

Nr odparafinowania PR 03
. Viscoplex 9 — 327 (subst. aktywna -
Modyfikator lepkosci polimetakrylan alkilu)
Rodzaj rozpuszczalnika MPK-TOL
Parametry technologiczne procesu rozdzielania
rozpuszezalnikowego
Rozpuszczalnik, stosunek mas., MPK-TOL 60:40
Temperatura krystalizacji/filtracji, °C -25
Catkowity stosunek rozpuszczalnika do surowca, (m/m) 6,5:1
Rozcieniczenie I, temp.60°C, (m/m) 34:1
Rozcienczenie 1, temp.-2 °C, (m/m) 2,0:1
Rozcienczenie 11, temp.-11°C, (m/m) 0,5:1
Mycie w temperaturze sgczenia, (n/im) 0,6:1
Bilans masowy procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego
Wydajnosé zmodyfikowanego oleju jojoba, % (m/m) 44,3
Wvdainosd . o 54,2
ydajnos¢ wosku ntwardzonego, % (m/m)
Straty, % (m/m) 6,3
Czas sgczenia, 8 sek uformowat sig placek filtracyjny
Czas s?}:}adzama mieszaniny od temp. 60 °C do temp. 1 h 28 min
filtracji °C
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Nr odparafinowania PR 03
Wiasciwosci zmaodyfikowanego oleju jojoba
Temperatura metnienia, "C -3
Temperatura plynigcia, °C -4
Temperatura krzepnigcia, °C -6
Lepkosé kinematyezna w 40 °C, mm?/s 24,47
Lepkos¢ kinematycezna w 100 °C, mm*/s 6,262
Wskaznik lepkosci 221
22,49

Zawartos¢ oleju, % (m/m)

Wiasciwosci wosku utwardzonego

Temperatura metnienia, °C 16
L 2
Temperatura plynigeia, °C
T 1t
Temperatura krzepnigcia, °C
Lepkosé kincmatyczna w 40 °C, mm’/s 25,60
Lepkos¢ kinematyczna w 100 °C, mm’/s 6,643
Wskaznik lepkosci 230
12,38

Zawartos¢ oleju, % (m/m)

Przyktad 4

Prébke oleju jojoba (ozn. OLEJ 1) w ilosci 300 g poddano procesowi rozdzielania rozpuszczalni-
kowego na filtrat i osad, mieszaning rozpuszczalnikéw metylopropyloketonu (MPK) i toluenu (TOL) we-
dtug zasad postepowania opisanych w przyktadzie 1, z ta réznica, 2e przed krystalizacja do surowca
dodano modyfikator krystalizacji w ilosci 1500 ppm o nazwie handlowej Viscoplex 9 — 327 zawierajacy
od 15,0 do 40,0% (m/m) substancji aktywnej — kopolimeréw akrylowych rozpuszczonych w mineralnym
oleju bazowym, o lepkosci w temperaturze 100°C 150 mm?/s.

W tabeli 5 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczalni-
kowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wtasciwosci uzyskanego zmodyfikowanego oleju jojoba
oraz utwardzonego wosku z oleju jojoba.
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Tabela 5. Parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego,
bilans masowy oraz wiasciwosci uzyskanego zmodyfikowanego oleju
jojoba oraz utwardzonego wosku z surowca, oleju jojoba (OLEJ 1)

Nr odparafinowania

PR 04

Rodzaf rozpusiczalnika

MPK-TOL

Modyfikator lepkosci

Viscoplex 9 — 327 (subst. aktywna -

polimetakrylan alkilu)
Parametry technologiczne procesu rozdzielania
rozpuszczalnikowego
Rozpuszczalnik, stosunek mas. MPK-TOL 30:70
Temperatura krystalizacji/filtracji, °C -30
Catkowity stosunek rozpuszczalnika do surowca, (m/mj 5,0:1
Rozcienczenie I, temp.60°C, (m/m) 25:1
Rozcienczenie Il, temp.-2 °C, (m/m) 1,0:1
Rozcienczenie I, temp.-11°C, (m/m) 1,0
Mycie w temperaturze saczenia, (m/m) 0,5:1
Bilans masowy procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego
Wydajnos¢ gmodyfikowanegao oleju jojoba, % (m/m) 30,4
Wydajnos¢ wosku ntwardzonego, % (m/m) 58,0
Straty, % (m/m) 11,6

Czas saczenia,

14 sek uformowatl sie placek

filtracyjny

g]z[?:cj?l:?dzania mieszaniny od temp. 60 °C do temp. 2 h 35 min
Witasciwosci zmodyfikowanego oleju jojoba
Temperatura metnienia, °C -2
Temperatura ptyniecia, °C -4
Teroperatura krzepniecia, °C -5
Lepko$é kinematyczna w 40 °C, mm'/s 24,09
Lepkosé kinematyezna w 100 °C, mm’/s 6,267
Wskaznik lepkosci 232
Zawarto$¢ oleju, % (m/im) 19,43
Wiasciwo$ci wosku utwardzonego

Temperatura m¢tnienia, °C I5
Temperatura ptyniecia, °C I
Temperatura krzepniecia, °C 10
Lepko$¢ kinematyczna w 40 °C, mm®/s 25,69
Lepko$é¢ kinematyczna w 100 °C, mm’/s 6,664
Wskaznik lepkosci 233
Zawartos¢ oleju, % (m/m) 10,89

11



12 PL 244561 B1

Przyktad 5

Prébke oleju jojoba (ozn. OLEJ 1) w ilosci 300 g poddano procesowi rozdzielania rozpuszczalni-
kowego na filtrat i osad, mieszanina rozpuszczalnikow metylopropyloketonu (MPK) i toluenu (TOL) we-
dtug zasad postepowania opisanych w przyktadzie 1.

W tabeli 6 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczalni-
kowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wtasciwosci uzyskanego zmodyfikowanego oleju jojoba
oraz utwardzonego wosku z oleju jojoba.

Tabela 6. Parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego, bilans
masowy oraz wiasciwosci uzyskanego zmodyfikowanego oleju jojoba
oraz utwardzonego wosku z surowca, oleju jojoba (OLEJ 1)

Nr odparafinowania PR 05
Rodzaj ropuszcialnika MPK-TOL
Parametry technologictne procesu rozdzielania
rozpuszczalnikowego
‘ . 50:50
Rozpuszezalnik, stosunek mas., MPK-TOL
] C -26
Temperatura krystalizacji/filtracji, °C
o . 4,8:1
Calkowity stosunek rozpuszczalnika do suroweca, (m/m)
o . o 2,0:1
Rozeienczenie 1, temp.60°C, (m/m)
Rozcienczenie 11, temp.+4 °C, (m/m) I
., : o 0,5;1
Rozcienczenie 11, temp.-8°C, (im/m)
Rozcienczenic IV, temp.-16°C, (m/m) 0,5:1
Mycie w temperaturze sgezenia, (1m/im) 04:1
Bilans masowy procesu rozdzielania rozgpuszczalnikowego
Wydajnos$¢ zmodyfikowanego oleju jojoba, % (m/m) 32,7
Wydainosd was R . 58,8
ydajnos¢ wosku utwardzonego, % (m/n)
Straty, % (m/m) 84
. 11 sek uformowat sig¢ placek
Czas sjczenia, .
filtracyjny
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Nr odparafinowania PR 05

Czas §glzladzama mieszaniny od temp. 60 °C do temp. | h 54 min

filtracji °C

Wilasciwosci gmodyfikowanego oleju jojoba

Temperatura mgtnienia, °C 0

Temperatura ptyniecia, °C -2

Temperatura krzepnigcia, °C -3

Iepkosé kinematyczna w 40 °C, mm?/s 24,17

Lepkosé kinematyczna w 100 °C, mm?/s 6,279

Wskaznik lepkosci 232

Zawartos¢ oleju, % (m/m) 18,93

Wlasciwosci wosku utwardzonego

Temperatura metnienia, °C 14
L 11

Temperatura ptyniecia, °C

T L 10

emperatura krzepniecia, °C

Lepkos¢ kinematyczna w 40 °C, mm’/s 25,68

Lepko$¢ kinematyczna w 100 °C, mm?/s 6,681

Wskaznik lepkosci 231

Zawarto$¢ oleju, %a (m/im) 9.53

Przyktad 6

Prébke oleju jojoba (ozn. OLEJ 1) w ilosci 300 g poddano procesowi rozdzielania rozpuszczalni-
kowego na filtrat i osad, rozpuszczalnikiem metylopropyloketonem (MPK) wedtug zasad postepowania
opisanych w przyktadzie 1.

W tabeli 7 przedstawione zostaty: parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczalni-
kowego na filtrat i osad, bilans masowy oraz wtasciwosci uzyskanego zmodyfikowanego oleju jojoba
oraz utwardzonego wosku z oleju jojoba.



14

PL 244561 B1

Tabela 7.

Parametry technologiczne procesu rozdzielania rozpuszczalnikowego, bilans

masowy oraz wiasciwosci uzyskanego zmodyfikowanego oleju jojoba
oraz utwardzonego wosku z surowca, oleju jojoba (OLEJ 1)

Straty, % (m/in)

Nr odparafinowania PR 06
Rodzaj rozpuszcialnika MPK
Parametry technologiczne .p—rocesu rozdzielunia (168/0121)
rozpuszczalnikowego
Rozpuszczalnik, stosunek mas., MPK B
C g -30
Temperatura krystalizacji/filtracji, °C
. . 5,5:1
Catkowity stosunck rozpuszczalnika do surowca, (m/m)
" . o : 24:1
Rozcienczenie 1, temp.60°C, (m/m)
., . o 2:1
Rozcienczenie I1, temp.-2 °C, (m/n1)
., . o 0,5:1
Rozcicnczenic I, temp.-11°C, (m/m)
Rozcienczenie IV, temp.-18°C, (m/m) -
Mycie w temperaturze saczenia, (m/m) 0,6:1
Bilans masowy procesu rozdzielania rozpusiczalnikowego
Wydajnos¢ zmodyfikowanego oleju jojoha, % (m/n) 20,7
Y 71,9
Wydajnos¢ wosku utwardzonego, %o (m/mn)
7.4

Czas sgczenia,

11 sek uformowal si¢ placek
filtracyiny

Czas schladzania mieszaniny od temp. 60 °C do temp.

Temperatura metnienia, °C

filtracji °C 1 h 42 min
Wiasciwosci zmodyfikowanego oleju jojoba
Temperatura metnienia, °C -2
Temperatura plyniecia, °C -3
Temperatura krzepnigcia, °C -4
Lepkoséé kinematyczna w 40 °C, mm’/s 24,49
Lepkosé kinematycezna w 100 °C, mm’/s 6,2781
Wskaznik lepkosci 223
Zawartos¢ oleju, % (m/m) 21,31
Wiasciwosci wosku utwardzonego
12
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Nr odparafinowania PR 06

Temperatura plyniccia, °C 9
T 8

Tempceratura krzepnigeia, °C

Lepko$é kincmatyezna w 40 °C, mm’/s 25,62

Lepkoéé kinematyczna w 100 °C, mm’/s 6,639

Wskaznik lepkosci 230

14,52

Zawarto$¢ oleju, % (m/m)

Powyzsze przyktady dowiodty, Ze wynalazek nadaje sie do przemystowego stosowania.

1.

Zastrzezenia patentowe

Sposob otrzymywania zmodyfikowanego oleju jojoba o poprawionych wtasciwosciach nisko-
temperaturowych i utwardzonego wosku, znamienny tym, ze bedacy surowcem olej jojoba,
charakteryzujacy sie temperaturg metnienia ok. 9°C, temperaturg ptyniecia ok. 8°C i tempera-
turg krzepniecia ok. 7°C poddaje sie procesowi rozdzielania rozpuszczalnikowego na filtrat —
roztwor zmodyfikowanego oleju jojoba i osad — wosk utwardzony zawierajacy pozostatosci
rozpuszczalnika, obejmujacemu etap krystalizacji i etap filtracji, przy czym w etapie krystali-
zacji surowiec poddaje sie pierwszemu rozcienczeniu rozpuszczalnikiem zawierajacym 20%
— 100% (m/m) metylopropyloketonu i odpowiednio 80% — 0% (m/m) toluenu, uzyskujac mie-
szanine surowca i rozpuszczalnika, ktéra nastepnie oziebia sie z kontrolowana predkoscia,
z rébwnoczesnym doprowadzeniem oziebionego rozpuszczalnika w 1 — 6 porcjach kolejnego
rozcienczenia, rozpuszczalnikiem o takim samym skfadzie, jaki ma rozpuszczalnik uzyty do
pierwszego rozcienczenia, przy szybkosci schtadzania w zakresie 0,14 — 7,8°C/min., az do
osiagniecia temperatury od -15 do -30°C, przy czym stosunek sumaryczne;j ilosci rozpuszczal-
nika z rozcienczen i przemywania do surowca zawiera sie¢ W przedziale od 2,6:1 do 9,4:1
(m/m), przy czym wielkos¢ kazdego jednostkowego rozciehczenia wyrazona stosunkiem ma-
sowym rozpuszczalnika do surowca wynosi od 0,2:1 do 4,0:1 (m/m), po czym w zakresie tem-
peratur od -15 do -30°C, odfiltrowuje sie wydzielony osad, ktéry przemywa sie zimnym roz-
puszczalnikiem o takim samym sktadzie jak rozpuszczalnik uzywany w etapie krystalizaciji,
stosowanym w iloci od 0,10:1 do 5,5:1 (m/m), wyrazonej stosunkiem masowym rozpuszczal-
nika do surowca, a nastepnie z filtratu oddestylowuje sie rozpuszczalnik uzyskujac produkt
koncowy, ktérym jest zmodyfikowany olej jojoba o obnizonych: temperaturze metnienia, tem-
peraturze ptyniecia i temperaturze krzepniecia, oraz nastepnie z osadu oddestylowuje sie roz-
puszczalnik uzyskujac wosk utwardzony o podwyzszonych: temperaturze metnienia, tempe-
raturze ptyniecia i temperaturze krzepniecia w stosunku do wartosci tych temperatur przed
poddaniem surowca, oleju jojoba, procesowi rozdzielania rozpuszczalnikowego na filtrat
i osad oraz oddestylowaniem z nich rozpuszczalnika.

Sposdb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Zze do surowca wprowadza sie dodatkowo modyfi-
kator krystalizacji, zawierajacy jako substancje aktywna polimetakrylany alkilu, w ilosci od 50
do 5000 ppm (mg/kg), korzystnie 800 — 1200 ppm.

Sposéb wedtug zastrz. 1 albo 2, znamienny tym, Ze rozpuszczalnik stosowany w etapie kry-
stalizacji i w etapie filtracji zawiera 55% — 75% (m/m) metylopropyloketonu i odpowiednio 45%
—25% (m/m) toluenu.

Sposéb wedtug zastrz. 1 albo 2 albo 3, znamienny tym, ze mieszanine w etapie krystalizacji
schtadza sie z szybkoscig 0,6 — 2,2°C/min. do warto$ci temperatury od -23 do -28°C.
Sposéb wedtug zastrz. 1 albo 2 albo 3, znamienny tym, ze stosunek sumarycznej ilosci roz-
puszczalnika do wsadu zawiera sie w przedziale od 3,8:1 do 5,4:1 (m/m).
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. Sposéb wedtug zastrz. 1 albo 2 albo 3, znamienny tym, Ze liczba rozciehczeh w etapie kry-

stalizacji wynosi od 2 do 3.

. Sposoéb wedtug zastrz. 1 albo 2 albo 3, znamienny tym, ze wydzielony osad odfiltrowuje sie

w zakresie temperatur od -23 do -28°C i przemywa sie zimnym rozpuszczalnikiem stosowa-
nym w iloci od 0,5:1 do 3,0:1,0 (m/m).

. Sposéb wedtug zastrz. 1 albo 2 albo 3, znamienny tym, ze w etapie krystalizacji temperatura

rozpuszczalnika w punkcie dostrzyku do mieszaniny jest réwna lub rézni sie maksymalnie
0 +3°C od temperatury oziebianej mieszaniny.

. Sposéb wedtug zastrz. 1 albo 2 albo 3, znamienny tym, Zze w etapie krystalizacji pierwsza

porcje rozpuszczalnika do surowca wprowadza sie w temperaturze, w ktérej surowiec jest
jednorodna faza ciekfa nie zawierajaca krysztatéw, korzystnie z przedziatu 30 — 60°C.



