Technologia chemiczna - surowce

Cwiczenie 30

Estry metylowe wyzszych kwaséw thuszczowych

Celem ¢wiczenia jest synteza estrow metylowych wyzszych kwasow tluszczowych w wyniku

reakcji transestryfikacji oleju rzepakowego metanolem.

Materialy i odczynniki:

» olej roslinny — rzepakowy rafinowany (najczgsciej stosowany), stonecznikowy, sojowy lub
kukurydziany,

metanol,

wodorotlenek potasu staty,

kwas siarkowy 10%

0,1 N NaOH,

solanka,
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bt¢kit bromotymolowy.

Wykonanie ¢wiczenia:

W celu osiggnigcia wysokiego stopnia konwersji estrow zwykle stosuje si¢ nadmiar
bezwodnego metanolu, a takze wymaga si¢, aby substrat olejowy byl prawie catkowicie
odkwaszony (LK oleju nie powinna przekracza¢ 0,4 mg KOH/g). W tym celu probke oleju (ok.
1 g — odwazonego na wadze analitycznej) rozpusci¢ w 10 ml ksylenu i miareczkowac 0,1 N
roztworem NaOH wobec bigkitu bromotymolowego. Wykonaé Slepa probe. Obliczy¢ liczbe
kwasowg oleju wg wzoru:
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V1 — objetos¢ alkoholowego r-ru KOH o ¢(KOH)=0,1 mol/I

V2 — objetos¢ alkoholowego r-ru KOH o ¢(KOH)=0,1 mol/l, zuzytego do
zmiareczkowania $lepej proby,

¢ — stezenie molowe KOH,

56,1 — masa czasteczkowa KOH,

m — masa probki pobranej do oznaczania, g



Jesli olej charakteryzuje si¢ LK powyzej zalecanej normy przed przystagpieniem do
transestryfikacji nalezy go zneutralizowa¢ roztworem weglanu sodu.

Nastepnie odwazy¢ 100 g oleju do kolby okragtodennej o poj. 250 ml. Podgrza¢ do temperatury
40°C i nastepnie doda¢ 15 ml roztworu wodorotlenku potasu w metanolu (1-2 mol/dm?® —
stezenie podaje prowadzacy; roztwor wodorotlenku potasu w metanolu przygotowac w osobne;j
kolbce) przy intensywnym mieszaniu. Po wkropleniu calej ilosci roztworu podniesé
temperature do 60°C, w ktorej utrzymywac mieszaning reakcyjng przez ok. 1 godz. Nastgpnie
przela¢ roztwor do rozdzielacza i pozostawi¢ do rozdziatu na dwie frakcje: gorng — warstwa
estrow metylowych kwasow ttuszczowych i dolng — warstwa glicerynowa.

Po calkowitym rozdzieleniu przela¢ gérng frakcje estrow metylowych ponownie do kolby
okraglodennej i doda¢ 5 ml przygotowanego wczesniej roztworu KOH w metanolu,
intensywnie mieszajagc. Po 10 min. wprowadzi¢ 5 ml czystego metanolu. Drugi etap
transestryfikacji prowadzi¢ w temperaturze 65-70°C przez ok. 0,5 godz. Mieszaning reakcyjng
ponownie przela¢ do rozdzielacza i rozdzieli¢, jak po pierwszym etapie transestryfikacji.
Warstwe organiczng zadaé¢ 2 ml 10% kwasu siarkowego i 100 ml wody (jezeli wydzieli si¢ zbyt
duza ilo$¢ wolnych kwasow thuszczowych mieszaning nalezy dodatkowo przesaczyc) i
rozdzieli¢. Nastgpnie po oddzieleniu warstwy kwasowej od estrow przemy¢é dwukrotnie
solankg (po 100 ml). Z uzyskanego biopaliwa usuna¢ metanol i resztki wody na wyparce
prozniowej w temp. do 90°C. Na ,,gestym” sgczku (niebieski) odsaczy¢ wytrgcony osad soli.
Wyznaczy¢ liczbe estrowa wyjsciowego oleju, jak i gotowego produktu. Wyznaczy¢
wspolczynnik zalamania §wiatta otrzymanej mieszaniny estrow.

Obliczy¢ wydajnos¢ procesu transestryfikacji zasadowe;.

Zsyntezowane estry metylowe zostang wykorzystane jako materiat badawczy do ¢wiczenia nr
32.

Oznaczanie liczby estrowej

Do kolby stozkowej ze szlifem o pojemnosci 100 ml nawazy¢ na wadze analitycznej
0,2-0,3 g analizowanej substancji z doktadnoscig do 0,0002 g. Do kolby doda¢ 25 ml 0,1M
wodnego roztworu KOH 1 15 ml etanolu. Kolbe zaopatrzy¢ w chlodnicg powietrzng, umiescic¢
w faZzni wodnej 1 utrzymywac probke w stanie wrzenia w ciggu 1 godziny. Po ochtodzeniu,
miareczkowa¢ nadmiar zasady 0,1 M roztworem kwasu solnego wobec fenoloftaleiny.
Roéwnolegle wykonac $lepa probe, miareczkujac 25 ml 0,1M wodnego roztworu KOH i1 15 ml
etanolu.

Liczbe estrowg (LES) obliczy¢ wedtug wzoru (Uwaga):
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V — objetos¢ 0,1 M r-ru HCI, zuzytego na miareczkowanie analizowanej probki,
Vs — objetosé 0,1 M r-ru HCI, zuzytego na miareczkowanie §lepej proby,

0,1 — stezenie r-ru HCI

56,1 — masa molowa KOH,

m — masa probki,

LK — liczba kwasowa.

Uwaga:

1.

Liczba estrowa jest to ilos¢ miligramow KOH niezbedna do zmydlenia grup estrowych
w [ g analizowanej substancji. Obecnos¢ wolnych grup kwasowych w produkcie
wymaga uwzglednienia, przy obliczeniu liczby estrowej, wartosci liczby kwasoweyj.

Sprawozdanie powinno zawierac:

Krotki wstep literaturowy.

Schemat reakcji wraz z rysunkiem zestawu (zestawow) wykorzystywanego przy

Opis wykonania ¢wiczenia z uwagami i spostrzezeniami.

Sporzadzi¢ bilans materialowy wytworzenia 1 tony estrow metylowych wyzszych
kwasow tluszczowych, zakladajac stosunek masy surowcow jak w instrukeji,
Wykona¢ wykres Sankeya procesu.

Podsumowanie i wnioski.

Zagadnienia:

1.
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Rosliny oleiste jako surowiec chemiczny.

Oleje roslinne — zastosowanie, utwardzanie olejow.
Odnawialne zrodta paliw.

Przemystowe metody otrzymywania biopaliw.
Biomasa i biogaz.



