Czes¢ doswiadczalna

2.1. Synteza biopaliwa

Kolejnos¢ wykonywanych czynnosci

1.
2.

10.

11.

12.

13.

Sprawdzi¢ czy kran w reaktorze jest zamkniety.

Do cylindra miarowego wla¢ 250 cm? oleju rzepakowego i za pomocg pompy
perystaltycznej przepompowadé go do reaktora.

Do tego samego cylindra wla¢ 50 cm? 1M metanolowego roztworu KOH i przepompowac¢
go do reaktora.

Prowadzi¢ reakcje transestryfikacji przez 30 minut.

Wytaczyé mieszadto, po rozseparowaniu warstw zla¢ dolng warstwe metanolowo-
glicerynowa do uprzednio zwazonej kolby 250 mL ze szlifem @ 29.

Kolbe z warstwa glicerynowg zamontowaé na wyparce prézniowej i odparowaé metanol
(temperatura tazni 50 °C, czas okofo 20 minut, nalezy kontrolowac proces , aby nie
dopuscié do przerzucenia ogrzewanej cieczy do odbieralnika!

Wtgczyé mieszadto i przepompowac kolejne 50 cm3 1M metanolowego roztworu KOH do
reaktora. Prowadzi¢ drugi etap transestryfikacji przez kolejne 20 minut.

Wytaczyé mieszadto, po rozseparowaniu warstw zebra¢ dolng warstwe metanolowo -
glicerynowa do kolbki faczac jg z poprzednig frakcjg. Zwazy¢ kolbke z zawartoscia,
zamontowad na wyparce prozniowej i odparowaé metanol (temperatura tazni wodnej
50°C, czas ok. 15 minut). Ponownie zwazy¢ kolbe z zawartoscia i obliczy¢ mase
otrzymanej pozostatosci.

Przemyé warstwe olejowa w reaktorze porcjg 100 cm3 roztworu H,SO4 (stezenie 2%). Po
rozseparowaniu warstw zla¢ dolng, wodng warstwe. Nastepnie przemywac estry
porcjami wody dwukrotnie destylowanej (po 100 cm3) do otrzymania pH neutralnego
(poréwnad z pH wody uzytej do ptukania): za kazdym razem intensywnie mieszac przez
kilka minut, po czym wytgczaé mieszadto i zlewaé dolng warstwe (wodng), sprawdzajgc
papierkiem wskaznikowym odczyn odcieku. Warstwy wodne potaczyé, zwazy¢ i podac ich
sumaryczng mase.

Przygotowac zestaw do sgczenia pod zmniejszonym cisnieniem. W lejku utozy¢ wyciets,
dopasowang bibute. Odwazy¢ 150 g srodka suszacego (bezwodny siarczan sodu) i dodaé
do zlewki w ktérej znajduja sie otrzymane estry metylowe kwasdéw ttuszczowych mieszac
za pomocg bagietki przez okoto 10 minut. Nastepnie odsgczy¢ srodek suszacy przemycé
osad acetonem (20 cm?) i przenie$é do zlewki i zwazyé.

Reaktor umy¢ wodg z dodatkiem detergentu (postugujac sie tg samg pompa
perystaltyczng co do dozowania substratow), nastepnie reaktor przemy¢ dwukrotnie
acetonem.

Przesacz otrzymany w punkcie 10 przelaé¢ do zwazonej kolby okragtodennej. Zwazy¢
ponownie, zamontowac na wyparce prozniowej i odparowad resztki metanolu i acetonu
(temperatura tazni wodnej 60°C, czas ok. 15 minut). Ponownie zwazy¢ kolbe

z zawartoscia i obliczy¢ mase otrzymanej mieszaniny.

Obliczy¢:

mase produktu

wydajnos¢ transestryfikacji zasadowej

objeto$¢ / mase produktéw ubocznych (przyjmujac d =1kg dm3)




14. Zmierzy¢ gestosc biopaliwa i oleju rzepakowego uzytego do transestryfikacji za pomoca
odpowiednio dobranych areometréow.
2.2. Oznaczanie lepkosci dynamicznej za pomocg lepkosciomierza Hoplera

Starannie umytg, suchg rure pomiarowg umocowac w aparacie i zamknga¢ zakretka od dotu, po czym
napetni¢ badang cieczg do poziomu ok. 25 mm ponizej gérnej krawedzi. Za pomocy szczypiec
wprowadzi¢ do wnetrza napetnionej rury kule dobrang tak, aby czas jej opadania wynosit wiecej niz
10 i mniej niz 180 sekund. Parametry charakterystyczne kul podane sg w Tabeli 9. Kule 1 i 2
wykonane sg ze szkta. W celu ich rozréznienia dotgczony jest miernik, przez ktéry kula 2 przechodzi, a

kula 1 nie przechodzi. Pozostate kule wykonane sg ze stali niklowej.

Tabela 9. Parametry charakterystyczne kul wiskozymetrycznych.

nr kuli $rednica kuli |masa kuli[g]| 8estos¢ kuli stata kuli K stata kuli K
w 20°C [g/cm?] [cP-cm3/g:s] [cP-cm3/g-s]
1 15,8 4,59950 |2,225 0,0098430 0,0097101
2 15,6 4,45620 2,227 0,074828 0,074398
3 15,5 16,05290 (8,146 0,13136 0,13111
4 15,0 14,40450 (8,146 1,2026 1,2003
5 13,5 9,91410 (7,699 10,529 10,522
6 10,0 4,01810 |7,674 40,01 40,01

($rednica krazka dotgczonego do zestawu 15,63 mm)




Wypoziomowac wiskozymetr, ustawi¢ temperature i wigczy¢ obieg cieczy termostatujacej. Po
ustaleniu sie temperatury (ok. 20 minut) obréci¢ aparat dookota osi ,,0” (zob. Rys. 9) do 180°i
zmierzy¢ stoperem czas opadania kuli od kreski A; do A,. W ten sam sposéb (dokonujgc obrotu o
180°) i w tej samej temperaturze powtérzy¢ pomiar kilkakrotnie, Z otrzymanych wynikéw obliczy¢
Sredni czas opadania kuli (w sekundach). Uwaga: nawet niewielkie zmiany temperatury powodujg
duze rdznice w czasach opadania kuli. Zla¢ biopaliwo do butelki i wytrzeé kule do sucha.

2.3. Pomiar gestosci biopaliwa i oleju rzepakowego za pomocg termoareometru.

Wla¢ 230 cm? biopaliwa/oleju do cylindra, wtozyé ostroznie termoareometr do cylindra z
ciecza (nie moze dotykac¢ dna, musi by¢ ustawiony pionowo i nie dotykac scianek cylindra).
Odczytac poziom do ktérego zanurzyta sie jego ndzka areometru (poziom na ktérym ciecz
przecina skale.




Aparat Setaflash do oznaczania temperatury zaptonu
w tyglu zamknietym: 1 — mosiezny tygiel umieszczony
w stalowym naczyniu, 2-termometr, 3-mieszadetko.



