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(57) Rezumat:

Inventia se refera la un procedeu de recuperare a unor
bioproduse prin distilare moleculara rezultate prin
transesterificarea unor uleiuri vegetale, procedeul fiind
utilizat pentru obtinerea biodieselului folosit in industria
biocombustibililor si a altor bioproduse cum sunt supli-
mentele alimentare, produsele cosmetice, produse
pentru intretinerea sanatatii si altele asemenea. Proce-
deul conforminventiei consta in purificarea biodieselului
la temperaturi scazute si presiuni mici de 0,1 Pa, prin
distilare moleculara a 1000 g produs de transesterifi-
care in trei etape, cu obtinerea unor fractii concentrate
in esteri PUFA prin separarea unor fractii bogate in
esteri<C16 si respectiv<C20 in doua scheme cu 3 si 6

trepte de separare, in schema cu treitrepte de separare
obtindndu-se concentrarea in esteri PUFA cuprinsa
intre 52...63%, concentrarea in esteri ai acizilor<C16
realizandu-se de la 6,73% la 28,71%, iar concentratul
esterilor de>C20 nu mai contine esteri<C16, concen-
trarea esterilor>C20 realizéndu-se de la 3,59% la
10,33%, iar in final se obtin 209 g produs imbogétit in
< C16,338 g produs Tmbogatit Tn w - PUFA si 300,3 g
produs imbogatit in > C20.

Revendicari: 1
Figuri: 2
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Titlul inventiei: Procedeu de recuperare a unor bioproduse prin distilare molecularéa

Inventia se refera la Procedeu de recuperare a unor bioproduse prin
distilare moleculard rezultate prin transesterificarea uunor uleiurii vegetale cu
alcooli inferiori (metanol) in prezenta unui lichid ionic distilabill (DIMCRB), cu
aplicabilitate la fabricarea biodieselului utilizat in industria biocombustibililor si a
altor bioproduse, utilizate ca suplimente alimentare, produse cosmetice, produse
de intretinere a sanatatii, etc.

Principiul distilarii moleculare: Moleculele vaporizate de pe suprafata evaporatorului
sunt intr-o stare continuid de miscare dezordonata, ciocnindu-se intre ele. intre doua
ciocniri, molecula se deplaseaza liniar si uniform si dupa fiecare ciocnire viteza
moleculei variaza in modul si in directie. Drumul parcurs de molecula Tntre doua ciochniri
succesive se numeste drum liber mijlociu si se noteaza cu A.

k,T

N2md* p

unde kg reprezintd constanta Boltzmann (1,38-10-22 J-K-1), T reprezintd temperatura

A=

sistemului (K), d este diametrul moleculei (m), iar p presiunea sistemului (Pa).

in conditii de vid inaintat (p=0,1 Pa), drumul liber mijlociu al unei molecule este mai
mare decat la presiuni mai mari deoarece variaza invers proportional cu presiunea.
Deasemenea, cu cat diametrul moleculei este mai mic, drumul liber mijlociu este mai
mare, de aceea, moleculele mai usoare au drumul liber mijlociu mai mare decat
moleculele grele. Moleculele cu A mai mare sau egal decét distanta dintre evaporator si
condensator condenseaza, colectandu-se ca produs usor. Moleculele care nu au ajuns
pe condensator se colecteaza ca produs greu.

Sunt cunoscute din stadiul anterior al tehnicii distilarii moleculare cum ar fi: din
documentul: Rodriguez NE, Martinelo M.A., Molecular distillation applied to the
purification of biodiesel from ethanol and soybean oil, Fuel 296 (2021) 120597,
https://doi.org/10.1016/j.fuel.2021.120597 care se refera la utilizarea distilarii
moleculare la purificarea biodieselului obfinut din etanol si ulei de soia in doua

1

C B4

e



RO 137349 A2

trepte. Se subliniaza avantajul aplicérii industriale a distilarii moleculare ca fiind
un proces cu impact scazut asupra mediului si care permite obtinerea de produse
de inalta calitate.

Solutiile tehnice din procedeele prezentate mai sus prezinta urmatoarele
dezavantaje:
- se prezinta doar solutii pentru purificarea biodieselului obtinut in cataliza bazica

cu NaOH, ce prezinta potential de poluare

- schemele prezentate au doar 2 trepte de separare pentru eliminarea
glicerinei(GL), monogliceridelor (MG), digliceridelor(DG) si trigliceridelor (TG)

- presiunea de lucru este mare (30 Pa) ceea ce creaza dificutati de separare a unor
substante cu punctul de fierbere apropiat $i temperaturi de operare mai mari (150
°C)

- nu se prezintd scheme pentru concentrarea anumitor bioprodusi prin distilare
moleculara.

Problema tehnica pe care o rezolva aceasta inventie consta in propunerea
unor scheme de separare pentru purificarea biodieselului si obtinere unor
concentrate de esteri metilici ai acizilor grasi polinesaturati (PolyUnsaturated
Fatty Acids — PUFA). Pentru transesterificarea uleiului de camelina acestia sunt
acid linoleic (C18-2) si acid linolenic (C18-3). Se prezinta conditiile tehnice de
purificare a biodieselului pentru a satisface conditiile standardelor ASTM D6751-
08 (0,02% glicerina-GL, 0,24% gliceride total - GT) si respectiv DIN EN 14214
(0,02%GL, 0,80% MG, 0,2%DG, 0,2% TG, respectiv 0,25%GT). Densitatea trebuie
sa fie cuprinsa intre 0,86 g/cc si 0,90 g/cc. Purificarea se poate realiza in trei
trepte. Se prezinta conditiiie tehnice de realizare a unor concentrate de esteri
PUFA prin eliminarea esterilor <C16 si 2C20. Concentrarea esterilor PUFA se

poate face in 3 sau mai multe trepte (pana la 6 trepte).

Se utilizeaza un produs de transesterificare purificat anterior cu compozitia (96,12%
FAME, 0,44% MG, 1,66%DG, 0,22%TG si 1,56% GL). Se urmareste purificarea Mf/

\

biodieselului. Conditiile de operare sunt: p=0,1 Pa, turatie rotor 300 rpm si debitul d \

o,

alimentare 80 mL/h, temperatura condensatorului 18 °C. Pentru prima treapta
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separare temperatura evaporatorului este 80 °C, pentru a doua treapta 90 °C, si pentru

a treia treaptd 100 °C. Se colecteaza in fiecare treapta produsul usor (biodiesel

purificat) si produsul greu (impuritati).

Concentrarea esterilor PUFA se realizeaza prin distilare moleculara in 3-6 trepte a

biodieselului purificat cu rolul de a indeparta esterii <C16 si >C20. Conditiile de operare

sunt

- pentru separarea in 3 trepte conditile de operare sunt: p=0,1 Pa, turatie rotor
300 rpm si debitul de alimentare 80 mL/h, temperatura condensatorului 18 °C;
temperatura evaporatorului este 57 °C in treapta 1 si treapta 2 si 85 °C in treapta
3; Tn treapta 1 si 2 produsul usor este imbogatit in esteri <C16; in treapta 3
produsul usor este imbogatit in esteri PUFA si produsul greu in esteri >C20.
Concentrarea in esteri PUFA se realizeaza de la 52% la 63%. Concentrarea in
esteri ai acizilor <C16 se realizeaza de la 6,73%, la 28,71%, iar concentratul
esterilor de >C20 nu mai contine esteri <C16, iar concentrarea esterilor >C20 se
realizeaza de la 3,59% la 10,33%.
- Pentru separarea in sase trepte se pastreaza pentru primele trei trepte aceleasi

conditii de operare ca la separarea in trei trepte; temperatura evaporatorului este
88 °C in treptele 4 si 5 si 95 °C in treapta a sasea; se obtin concentrate
PUFA in blazul treptei 3 si in produsul usor din treapta 6; produsul usor din
treptele 2 si 3 este imbogatit in <C16, iar produsul greu din treptele 4, 5 si 6 se
imbogateste in >C20.

Procedeul conform inventiei, elimina dezavantajele mentionate prin aceea
ca permite

- lucrul la temperaturi $i presiuni scazute

- purificarea biodieselului pentru a indeplini conditiile standardelor ASTM
D6751-08 si respectiv DIN EN14214 prin distilare moleculara in trei trepte

- obtinerea unor fractii concentrate in esteri PUFA prin separarea unor fractii
bogate in esteri <C16 si respectiv 2C20 in doua scheme cu trei respectiv 6
trepte de separare.

Prin aplicarea inventiei se obtin urmatoarele avantaje:

s
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- purificarea prin distilare moleculara in trei trepte a biodieselului pentru a se
obtine un produs ce satisface cerintele standardelor ASTM D6751-08 si respectiv DIN
EN14214
- concentrarea unor bioproduse in esteri PUFA in trei pana la 6 trepte
- prin utilizarea distilarii moleculare se reduce impactul asupra mediului
- lucrand la presiunea de 0,1 Pa se opereaza la temperaturi scazute, evitand
degradarea produsilor termolabili.

Se dau in continuare 2 exemple de realizare a inventiei in legatura cu
figurile 1 si 2 care reprezinta:

Figura 1- schema de separare cu 3 trepte

Figura 2- schema de seaparare cu 6 trepte

Exemplul 1
Materia prima constand din 1000 g produs de transesterificare purificat anterior cu

compozitia 99,7% FAME (6,72 % <C16-0, 12,50% C18-0, 24,89% C18-1, 52% PUFA,
3,59% =>C20), se concentreaza prin distilare moleculara in trei trepte; conditile de
operare sunt: p=0,1 Pa, turatie rotor 300 rpm si debitul de alimentare 80 mL/h,
temperatura condensatorului 18 °C; temperatura evaporatorului este 57 °C in treapta 1
si treapta 2 si 85 °C in treapta 3; in treapta 1 si doi produsul usor este imbogatit in esteri
<C16; in treapta 3 produsul usor este imbogatit in esteri PUFA si produsul greu in esteri
>C20. Concentrarea in esteri PUFA se realizeaza de la 52% la 63%. Concentrarea in
esteri ai acizilor <C16 se realizeaza de la 6,73% la 28,71%, iar concentratul esterilor de
>C20 nu mai contine esteri <C16; concentrarea esterilor >C20 se realizeaza de la

3,59% la 10,33%. Se obtin 209g produs imbogatit in >C16, 338g produs imbogatit in w—PUFA
si 300,3g produs imbogatit in >C20.

Exemplul 2
Materia prima constand din 1000 g produs de transesterificare purificat anterior cu

compozitia (96,12% FAME, 0,44% MG, 1,66%DG, 0,22%TG si 1,56% GL) biodiesel se
purifica prin distilare moleculara in trei trepte in conditiile specificate. Se obtin in treapta
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-

1 58g produs usor (biodiesel) si 232g produs greu, in treapta 2 se separa 83g produs
usor si 142g produs greu si in treapta 3 se separa 132g produs usor si 6 g produs greu.
in total se colecteaza 273g biodiesel, 6g produs greu si 21g sunt pierderi de operare.
Randamentul de separare este de 91%. Calitatea biodieselului este conform
standardelor ASTM D6751-08 si respectiv DIN EN14214.
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Revendicari

Procedeu de recuperare a unor bioproduse prin distilare moleculard este
caracterizat prin aceea ca:

lucrul la temperaturi $i presiuni scazute
purificarea biodieselului pentru a indeplini conditiile standardelor ASTM
D6751-08 si respectiv DIN EN14214 prin distilare moleculara in trei trepte
obtinerea unor fractii concentrate in esteri PUFA prin separarea unor fractii
bogate in esteri <C16 si respectiv 2C20 in doua scheme cu trei respectiv 6
trepte de separare.
Avantajele acestui procedeu sunt:

- Purificarea prin distilare moleculara in trei trepte a biodieselului pentru a se

obtine un produs ce satisface cerintele standardelor ASTM D6751-08 si
respectiv DIN EN14214

- Concentrarea unor bioproduse in esteri PUFA in trei pana la 6 trepte
obtinand Tn cazul utilizarii a trei trepte concentrarea in esteri PUFA de la 52%
la 63%. Concentrarea in esteri ai acizilor <C16 se realizeaza de la 6,73% la
28,71%, iar concentratul esterilor de >C20 nu mai contine esteri <C16;
concentrarea esterilor >C20 se realizeaza de la 3,59% la 10,33%.

- Prin utilizarea distilarii moleculare se reduce impactul asupra mediului

- Lucrand la presiunea de 0,1 Pa se opereaza la temperaturi scazute, evitand

degradarea produsilor termolabili.
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Figura 1- schema de separare cu 3 trepte
Produs usor 1

FAME u
[ Treapta 1 MD | Produs usor 2

—" Treapta 2 MD
Produs greu 1 _ —
A—l Treapta 3 MD

Produs greu 2 .

Concentrat de esteri metilici o-PUFA

l
lProdus greu 3

Figura 2- schema de seaparare cu 6 trepte
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Produs ugor 2

Produs el i
o Treapta 2MD | tmdus usor 3

‘———» {Tmap(a 3MD
Produs greu2 ﬂ['*'*

Concentrat de esteri metilici o-PUFA

‘oncentrat de esteri metilici w-PUFA

1 - o N
——-{I‘nnp(a 6 MD
| Produs ugor 5 . E—
Prodas usor 4 B
r—‘—’ Treapta 5 MD

-——-—-{Tneapta 4 MD l
Produs greu 1 J

FAME [
——" Treapta 1 MD

Produs greu 6

1 Produs greu 5

Produs greu 4




	Bibliographic Data / Abstract
	Description
	Claims
	Drawings



