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Cel ¢wiczenia
Celem ¢wiczenia jest eksperymentalne wytworzenie estru metylowego oleju rzepakowego poprzez tran-

sestryfikakcje alkoholem metylowym w obecno$ci katalizatora (KOH) metodq bezcisnieniowa, przepro-
wadzang w temperaturze 30 stopni C i przy ci$nieniu atmosferycznym.




PRZEPROWADZENIE PROCESU WYTWARZANIA BIODIESLA POPRZEZ REAKCJE
TRANSESTRYFIKACJI OLEJU ROSLINNEGO ALKOHOLEM METYLOWYM

Produkcja biodiesla:
Zastosowanie oleju roslinnego jako zamiennika lub komponentu oleju napedowego wymaga obrdbki.
Istnieje wiele metod produkgji biodiesla z olejow roslinnych np.:

- kraking termiczny i katalityczny,

- elektroliza,

- transestryfikacja.

Przemystowe zastosowanie znalazta przede wszystkim metoda transestryfikacji, polegajaca na otrzy-
mywaniu estrow nizszych alkoholi i wyzszych kwaséw ttuszczowych olejéw roslinnych w reakcji miesza-
niny oleju z alkoholem etylowym lub metylowym w obecnosci alkalicznego katalizatora (Rys. 1).
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Rys. 1 Ogolny schemat przebiegu reakcji transestryfikacji

W wyniku reakcji 3 czasteczki alkoholu metylowego tworzg z resztg kwasu ttuszczowego 3 czasteczki
monoestru oraz produkt odpadowy - czasteczke gliceryny.

Standardowo proces przebiega nastepujgcymi etapami:
- estryfikacja oleju rzepakowego,
- rozdzielenie produktow estryfikacii,
- oddestylowanie metanolu,
- 0CzyszCzanie estru.

W rzeczywisto$ci w rozbudowanej instalacji produkcyjnej proces ztozony jest z wiekszej ilosci etapdw.
Parametrami, majacymi najwiekszy wptyw na przebieg reakcji, wydajnos¢ i jako$¢ estrow metylowych
oleju rzepakowego sg proporcje molowe oleju do metanolu, rodzaj i ilo$¢ katalizatora, temperatura pro-
cesu, intensywnos$¢ mieszania i czas separacji. Proces produkcji estrow alkoholowych mozna prowadzi¢
w roznych warunkach temperatury i ci$nienia. W praktyce stosuje sie najczesciej jedng z dwédch metod:
ci$nieniowg lub bezcisnieniowa.




Stanowisko laboratoryjne:

Laboratoryjna wytwdrnia paliwa charakteryzuje sie nastepujacymi parametrami technicznymi:
- Maksymalna ilos¢ wytworzonego paliwa w ciggu 1 cyklu produkcyjnego: 60 1/24h
- Zapotrzebowanie surowcéw do petnego cyklu produkcyjnego:

¢ Olejro$linny: 70,51

¢ Metanol: 10,31
+ Katalizator: 1,2 kg
- Moc elektryczna zainstalowana: 3,35 kW
- Masa: 130 kg

- Obstuga: 1 osoba

Stanowisko wyposazone jest w reaktor o pojemnosci 90 |, zbiornik do przygotowywania mieszanki kata-
litycznej (KOH+metanol) o pojemnosci 14 | oraz zbiornik na metanol, wszystkie wykonane z blachy
kwasoodpornej. Ponadto w skiad instalacji wchodzg takze: grzatka elektryczna do podgrzania oleju
rzepakowego, pompa, zespdt filtracyjny, a takze zestaw zawordw, ustawianymi w zadanej konfiguracii
podczas kolejnych etapdw i uktad sterujacy.

Proces mieszania zachodzi w urzadzeniu trzema sposobami zachodzacymi rownolegle:

- Mieszanie mechaniczne za pomocg obrotowego mieszadta napedzanego silnikiem

- Mieszanie hydrauliczne poprzez przettaczanie substratdw z dna zbiornika do gory

- Mieszadto statyczne — system odpowiednio uksztattowanych przegréd w kré¢écu doprowadzajacym
mieszanke w gérnej czesci zbiornika

Uktad sterujacy

Uktad sterujacy obstugiwany jest za pomocg przyciskow i pokretet umieszczonych na szafce sterowni-
czej (Rys. 2).

1 - wytacznik gtowny,

2 - wytgcznik awaryjny,

3 - przycisk zataczajacy sterowanie,

4 - regulator temperatury,

5 - wigcznik podgrzewania oleju,

6 - zalgczanie / wylaczanie pompy meta-
nolu,

7 - zalgczanie/wytaczanie mieszadta ka-
talizatora,

8 - timer mieszadta katalizatora,

9 - timer mieszadta gtéwnego,

10 - zatgczanie/wytaczanie timera mie-
szadfa gtéwnego,

11 - zatgczanie / wytgczanie pompy i
mieszadia gtéwnego.

Rys. 2 Pulpit uktadu sterujacego




Opis ustawien zaworéw
Urzadzenie wyposazone jest w 8 zaworéw. Poszczegdlne etapy pracy urzadzenia wymagajq okreslo-
nych ustawien zawordw (Tabela 1).

Tabela 1 Ustawienie zaworéw sterujacych

Ustawienie zawordw sterujacych

Oznaczenie Etap procesu technologicznego — potozenie zawordw
zaworu Napetnianie | Napetnienie | Reestryfikacja | Odprowadze- | Odprowadze- | Filtracja pali-
zbiornika zbiornika nie gliceryny | nie gliceryny wa
reaktora ole- | mieszalnika Etap 1 Etap 2
jem rolinnym | metanolem
1 YA yA YA 0 Z Z
2 YA VA 0 VA 0 0
3 Z yA yA VA 0 Z
4 Z yA 0 yA 0 0
5 2 2 1 1 1 1
6 2 2 2 1 1 1
7 Z 0 yA yA Z Z
8 Z VA 0 YA YA YA

Zalecenia wstepne:

Nalezy pamietac, ze olej roslinny podczas przechowywania narazony jest na zachodzace niekorzystne
procesy chemiczne, polegajace miedzy innymi na wzroscie zawarto$ci wolnych kwasdéw ttuszczowych.
Powodujg one w procesie estryfikacji niekorzystny efekt zmydlenia znacznej czesci oleju, powodujac
pogorszenie jakoSci paliwa. Dlatego najkorzystniejsze jest stosowanie stosunkowo Swiezego oleju rze-
pakowego.

Na jako$¢ wytwarzanego tq technologig paliwa wptywaja przede wszystkim nastepujace czynniki:

- jako$¢ zastosowanych reagentow,

- doktadnos¢ odmierzenia iloci sktadnikéw potrzebnych do procesu,

- przestrzeganie czasow trwania poszczegdlnych etapéw procesu produkcii.

Przed przystapieniem do transestryfikacji wigkszej ilosci oleju roslinnego w zbiorniku-reaktorze zaleca
sie przeprowadzi¢ prébe na matej ilosci oleju (1 litr) dla wyprébowania obliczonej proporcji reagentow.
Jezeli zastosowana probka ulegnie transestryfikacji, wowczas obliczone proporcje mogq by¢ zastoso-
wane do produkciji wigkszej ilosci paliwa.

Przebieg ¢wiczenia:

Po wigczeniu panelu sterujgcego wiacznikiem gtéwnym (1) i przyciskiem (3) proces wytwarzania estrow

nalezy wykona¢ wedtug nastepujacych po sobie etapow:

1. Napetnic zbiornik reaktora olejem rzepakowym zasysanym pompg z kanistra (Rys.3a). Zadang ilo$¢
odmierzy¢ nalezy na przeptywomierzu (Rys.3b)
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Rys. 3. Pompowanie oleju rzepakowego do zbiornika




Aby rozpocza¢ napetianie nalezy odpowiednio ustawi¢ zawory (wedtug tabeli 1) oraz wcisngé

przycisk pompowania (11). Kiedy na przeptywomierzu osiggnieta zostanie warto$¢ 20 litréw nalezy
zatrzymac pompowanie przyciskiem (11).

2. Podgrzac¢ olej do zadanej temperatury 30 °C, za pomocg grzatki elektrycznej zainstalowanej w

zbiorniku gtéwnym. Temperature ustawi¢ na regulatorze (4), a nastepnie zataczy¢ grzanie przetacz-
nikiem (5).

3. Podczas podgrzewania oleju nalezy przygotowa¢ mieszanke katalityczng sktadajacq sie z metanolu
i KOH.

llo$¢ metanolu i KOH oblicza si¢ wedtug nastepujacych zaleznosci empirycznych:
metanol = 0,146 x ilos¢ oleju rzepakowego w |
KOH =0,0167 x ilo$¢ oleju rzepakowego w kg

Uwaga: KOH jest substancjg zraca. Kontakt ze skoéra i drogami oddechowymi powoduje silne
podraznienie, dlatego przygotowujac katalizator nalezy uzyé rekawic ochronnych i maski prze-
ciwpytowej.

Rys. 4. Odwazenie wyznaczonej ilosci katalizatora

Urzadzenie posiada osobny zbiornik na metanol (Rys. 5a), z ktérego za pomocg pompy (Rys. 5b) i
przeptywomierza przettacza sie zadang ilos¢ alkoholu do zbiornika do mieszaniny katalitycznej,

a

Rys. 5. Zbiornik na metanol oraz pompa zattaczajaca alkohol do zbiornika na mieszanine katalityczna




Obliczong ilos¢ metanolu dozujemy do zbiornika na mieszanke katalityczng poprzez wtasciwe ustawie-
nie zaworow (Tabela 1) oraz zataczenie pompy przyciskiem (6). Po osiggnieciu wiasciwej wartosci na
przeptywomierzu nalezy zatrzymaé pompe przyciskiem (6).

Nastepnie do gdrnego leja wsypaé nalezy odwazong wczesniej ilos¢ KOH.

Po nastawieniu czasu mieszania 10 minut na timerze (8) nalezy uruchomic silnik mieszadta przyciskiem
(7). Po przestawieniu dzwigni (rys. 6) katalizator wsypany zostanie do metanolu i wymieszany mecha-
nicznie.

Rys. 6. Dozowanie KOH do zbiornika na mieszanine katalityczng

4. Po przygotowaniu mieszaniny katalitycznej i podgrzaniu oleju rzepakowego mozna przej$¢ do pro-
cesu transestryfikacji. W tym celu nalezy ustawi¢ zawory w odpowiedniej konfiguracji (tabela 1), na-
stawiC czas mieszania za pomocg timera (9) na 30 minut, a nastepnie uruchomi¢ silnik mieszadta
znajdujacego sie w zbiorniku gtownym za pomoca przycisku (10).

5. Po uptywie 30 minut silnik zostanie automatycznie wytgczony, a mieszanina musi pozosta¢ w
zbiorniku na okres minimum 16 godzin. Po tym okresie wytrgcona woda glicerynowa z rozpusz-
czonym w niej nadmiarowym metanolem oraz innymi zwigzkami chemicznymi znajdzie sie w dolne;
czesci zbiornika. Nalezy jg spusci¢ do osobnego zbiornika dwuetapowo ustawiajac zawory w od-
powiedniej konfiguracji (Tabela 1). Podczas etapu 1 zakonczenie spuszczania gliceryny rozpozna-
walne bedzie po zmianie barwy cieczy (odciek glicerynowy jest ciemnoszary, a ester jasnozotty).
Wowczas nalezy zamkna¢ zawor 1 i przej$¢ do etapu 2 ustawiajac odpowiednio zawory (Tabela 1).
Nastepnie postepowac wedtug ponizszej kolejnosci:

e Otworzy¢ zawor 3 i zawor 2 przy zamknietym zaworze 4 az do momentu gdy z zaworu 3 za-
cznie wyptywac paliwo

e ZamknaC zawor 2, otworzy¢ zawor 3 i zawor 4 az do momentu kiedy z zaworu 3 przestanie
wyptywag ciecz.

6. Ostatnim etapem jest filtracja estru metylowego. Konieczne jest ustawienie zaworéw w odpowied-
niej konfiguracii (tabela 1) oraz zataczenie wypompowywania gotowego paliwa przyciskiem (11).
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