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Projektowanie i budowa modelowej instalacji
badawczej do syntezy polilaktydu

Prosimy cytowac jako: CHEMIK 2013, 67, 3, 220-222

Polilaktyd (PLA) jest biodegradowalnym poliestrem alifatycznym.
W celu opracowania technologii otrzymywania biodegradowalnych
poliestréw (w tym PLA) zostato utworzone konsorcjum trzech insty-
tucji: Centrum Badan Molekularnych i Makromolekularnych w todzi,
Instytut Biopolimeréw i Widkien Chemicznych w todzi oraz Wy-
dziat Chemiczny Politechniki Warszawskiej. W ramach Wydziatu
Chemicznego PW w projekcie uczestniczy Katedra Chemii i Techno-
logii Polimeréw oraz Laboratorium Proceséw Technologicznych (LPT)
— odpowiedzialne za projekt i budowe modelowej instalacji badawczej
do syntezy PLA. LPT specjalizuje sie w kompleksowym opracowywa-
niu technologii, projektowaniu proceséw i instalacji technologicznych,
powiekszaniu skali proceséw i eksperymentalnej produkcji w Hali Pot-
technik, co jest réwniez wykorzystywane w dydaktyce.

Ciag surowcowy poli-L-laktydu prowadzi od weglowodanow
zawartych w surowcach naturalnych (np. maczka kukurydziana),
z ktorych w wyniku fermentaciji otrzymuije sig kwas mlekowy i dalej
poprzez polikondensacje i depolimeryzacje L-laktyd. Przedmiotem
badart w ramach projektu jest synteza poli-L-laktydu w wyniku reakgji
ROP (Ring Opening Polymerization):
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Typowym katalizatorem stosowanym w ROP jest oktanian cyny (Il).
Technologia jego wytwarzania zostata opracowana i wdrozona w LPT.
Proces polimeryzacji laktydu klasyfikuje sie jako tzw. polimeryzacje
w masie (Bulk Polimeryzation). Zostaty wykonane badania optymaliza-
cyjne syntezy PLA w skali laboratoryjnej: szklane amputy, reaktory 100
i 1000 ml oraz reaktory 4x50 ml z sondg IR umozliwiajaca $ledzenie
postepu reakgji in situ.

Jednym z zadan LPT byto zaprojektowanie i wybudowanie mo-
delowej instalacji badawczej do otrzymywania PLA. Sformutowano
zatozenia technologiczne dla powiekszania skali procesu. Zaprojek-
towano i wybudowano zespét reaktora polimeryzacji V=2 |, wy-
posazony w topielnik monomeru. Opracowano koncepcje zespotu
reaktora V=10 | dla prowadzeniu procesu, zaréwno periodycznego
jak i ciagtego, oraz koncepcje procesu 2-stopniowego (pre-polimer
— polimer) z zastosowaniem wytfaczarki reakcyjnej. Przyktadowe wa-
rianty prowadzenia procesu:

* Proces periodyczny |-stopniowy w reaktorze zbiornikowym
V=10 |, zatadunek laktydu bezposrednio do reaktora lub z zasto-
sowaniem topielnika i pompy, wyttaczanie pompa ekstruzyjna lub
sprezonym azotem

* Proces periodyczny 2-stopniowy w reaktorze V=10 | (pre-polimer)
i doreagowanie w wytfaczarce reakcyjnej

* Proces ciagly |-stopniowy w wytltaczarce reakcyjnej (skonfiguro-
wano uktad modutéw i elementow slimakdw)
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*  Proces ciagly |-stopniowy w przeptywowym reaktorze zbiorniko-
wym V=10 |, zasilanym stopionym monomerem oraz katalizato-
rem dozowanym pompa poprzez mieszacz statyczny, wyttaczanie
polimeru pompa ekstruzyjng

* Proces ciagly 2-stopniowy z zastosowaniem przeptywowego
reaktora zbiornikowego V=10 |, tak jak w procesie |-stopnio-
wym i przepompowywanie stopionego pre-polimeru do wytfa-
czarki reakcyjnej.

Wykonano kompleksowy projekt instalacji badawczej. Sformuto-
wano szczegétowe zatozenia konstrukcyjne dla aparatury oraz kom-
puterowego systemu kontroli proceséw. W rezultacie wybudowano
modelows instalacje badawcza, ktérej gtéwne zespoty to:

* Zespdt reaktora polimeryzacji V=10 | (Fourné Polymertechnik)

*  Zespot dwuslimakowej wytfaczarki reakcyjnej D=2x25 mm
L/D=48 (KM Berstorff)

* Zespdt reaktora testowego V=2 | (Austenit Sztajerwald)

* Rynna wodna, tasma do chfodzenia polimeru powietrzem, krajarka

* Instalacje mediéw energetycznych i pomocniczych

* System monitorowania i kontroli proceséw (SCADA).

Elastyczna konfiguracja instalacji umozliwia prowadzenie badan
procesu syntezy zaréwno PLA, jak i innych polimeréw, w réznych wa-
riantach technologicznych.

Dr inz. Jerzy WISIALSKI jest zastepca kierownika Laboratorium Pro-
ceséw Technologicznych na Wydziale Chemicznym Politechniki War-
szawskiej. Jest absolwentem tego Wydziatu, gdzie uzyskat tytut magistra
inzyniera w specjalnosci inzynieria chemiczna (1970) oraz stopien doktora
w dyscyplinie technologia chemiczna (2010).

Kariera zawodowa: Staz w Zakiadach Rafineryjno-Petrochemicznych
w Ptocku (1971). W latach 1971-1889 projektant technolog w biurze projek-
téw ,Organika” w Warszawie, autor wielu projektow instalacji chemicznych.
Od 1989 rzeczoznawca SITPChem NOT w zakresie projektowania zakfadow
chemicznych. W latach 1989-1993 wspoétpraca z migdzynarodowym konsor-
cjum w celu opracowania technologii i projektu instalacji do przemystowego
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otrzymywania aldehydu benzoesowego pochodzenia naturalnego (co byto
przedmiotem pézniejszej rozprawy doktorskiej). Nadzér nad budowa i uru-
chomieniem tej instalacji we Wioszech (we wspétpracy z szkocka firma in-
Zynierska) oraz badania przemystowe w ruchu technologicznym wytworni.
Od 1993 gtéwny technolog, a od 2003 zastepca kierownika Laboratorium
Proceséw Technologicznych (LPT) na WCh Politechniki Warszawskiej.
Udziat w wielu projektach badawczych i rozwojowych. Autor projektéw in-
stalacji badawczych i péttechnicznych.Udziaty w licznych patentach i know-
how. Wspottworca nauczania projektowania technologicznego na Wydziale
Chemicznym PW i publikacji w tej dziedzinie. Ztoty Krzyz Zastugi (2002).
Od 2010 udziat w projekcie badawczym POIG , Technologia otrzymywania
biodegradowalnych poliestréw z wykorzystaniem surowcéw odnawial-
nych” (BIOPOL). Gtéwne obszary zainteresowan: projektowanie proce-
sow i instalacji technologicznych, kompleksowe opracowywanie i wdra-
zanie nowych technologii, projekty rozwojowe i inwestycyjne, inzynieria
chemiczna i procesowa.
e-mail: jerzy.wisialski@ch.pw.edu.pl

Mgr inz. Joanna SIRAK dyplom uzyskata na Wydziale Inzynierii Che-
micznej i Procesowej Politechniki Warszawskiej, kierunek Inzynieria Che-
miczna (2010). Obecnie pracuje na Wydziale Chemicznym Politechniki
Warszawskiej w Laboratorium Proceséw Technologicznych na stanowisku
technologa. Udziat w projekcie badawczym POIG ,Technologia otrzymy-
wania biodegradowalnych poliestréw z wykorzystaniem surowcéw odna-
wialnych” (BIOPOL). Zainteresowania naukowe: projektowanie instalacji
pottechnicznych.

e-mail: jsirak@ch.pw.edu.pl

Prof. nadzw. dr hab. inz. Ludwik SYNORADZKI w roku 1971
ukonczyt studia na Wydziale Chemicznym Politechniki Warszawskiej.
Od roku 1985 jest kierownikiem Laboratorium Proceséw Technolo-
gicznych na tym samym Wydziale. Specjalnos¢ technologia chemiczna.
Kierownik i wykonawca wielu projektéow badawczych i rozwojowych.
Wspottwdrca nauczania projektowania technologicznego na Wydziale
Chemicznym PW. Autor i wspofautor licznych publikacji, patentéw,
know-how oraz wystapien na konferencjach naukowych. Ztoty Krzyz
Zastugi (2001). Od 2010 udziat w projekcie badawczym POIG , Techno-
logia otrzymywania biodegradowalnych poliestréw z wykorzystaniem
surowcow odnawialnych” (BIOPOL).

Zainteresowania naukowe: projektowanie i wdrazanie proceséw tech-
nologicznych, chemia i technologia pochodnych kwasu winowego.

e-mail: synsa@ch.pw.edu.pl

Dr inz. Pawet RUSKOWSKI — adiunkt w Laboratorium Proceséw
Technologicznych Wydzialu Chemicznego Politechniki Warszawskiej.
W 1998 ukonczyt studia na Wydziale Chemicznym PW, a w 2009 obro-
nit prace doktorska na tym Wydziale. Wspétautor 3 wdrozen technologii
w skali przemystowej, 3 artykutéw oraz wielu wystapien na konferen-
cjach naukowych. Od 2010 udziat w projekcie badawczym POIG ,Tech-
nologia otrzymywania biodegradowalnych poliestréw z wykorzystaniem
surowcow odnawialnych” (BIOPOL), Zainteresowania naukowe: chiral-
ne pochodne kwaséw dikarboksylowych, biodegradowalne poliestry
alifatyczne, optymalizacja parametréw procesu, powigkszanie skali.

e-mail: pawel.ruskowski@ch.pw.edu.pl
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Design and construction of the model research
installation for synthesis of polylactide

Jerzy WISIALSKI,

Please cite as: CHEMIK 2013, 67, 3, 220-222

Polylactide (PLA) is a biodegradable aliphatic polyester. In order
to develop the manufacturing technology of biodegradable polyesters
(including PLA), a consortium of three institutions was established:
Centre of Molecular and Macromolecular Studies in £édz, Institute of
Biopolymers and Chemical Fibres in £6dz and Faculty of Chemistry of
Warsaw University of Technology. As the part of the Faculty of Chemistry
of the Warsaw University of Technology (WUT), the Department
of Chemistry and Polymer Technology, as well as the Laboratory of
Technological Processes (LPT) participated in the project — they were
responsible for the project and construction of the model research
installation for synthesis of PLA. The LPT specialises in a complex
technology development, process and technological installation designing,
scaling up processes and experimental manufacturing in Half-Techniques
Halls, all of which are also utilised in teaching.
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Poly-L-lactide product flow derives from carbohydrates in raw
materials (e.g. corn starch) from which, following fermentation, lactic
acid is obtained and then L-lactide is derived by polycondensation and
depolymerization. The research subject-matter under the project is the
synthesis of Poly-L-lactide by ROP (Ring Opening Polymerisation) reaction:
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L-lactide (L-LD) poly(L-lactide) (L-PLA)

Tin (Il) octanoate is a typical catalyst used in ROP Its manufacturing
technology was developed and implemented in the LPT. The
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polymerisation process of lactide is classified as the so-called Bulk

Polymerisation. Optimisation studies of the PLA synthesis were carried

out in a laboratory scale: glass ampoule, 100 and 1000 ml reactors, as

well as 4x50 ml reactors with IR probe which enables tracking reaction
progress in situ.

One of the tasks of the LPT was to design and construct
the model research installation for the PLA manufacturing.
Technological assumptions were formulated for process scaling up.
V=2 1| polymerisation reactor unit, equipped with monomer melter,
was designed and constructed. The concept of V=10 | reactor unit
to carry out the process, both periodic and continuous, and the
concept of 2-stage process (polymer — polymer) with the use of
reactive extruder, were developed. Exemplary variants of carrying
out the process:

* Periodic |-stage process in the V=10 | tank reactor, direct loading
of lactide into the reactor or with the melter and a pump, extrusion
with an extrusion pomp or compressed nitrogen

* Periodic 2-stage process in the V= 10 | (pre-polymer) reactor and
finish reacting in a reactive extruder

* Continuous |-stage process in the reactive extruder (system of
modules and screw elements was configured)

* Continuous |-stage process in the V=10 | flow tank reactor,
powered by melted monomer and a catalyst dosed by
the pomp through static mixer, polymer excursion by the
extrusion pomp

* Continuous 2-stage process with the use of V=10 | flow tank
reactor, as in the |-stage process, and pumping over the melted
pre-polymer into the reactive extruder.

A complex research installation project was designed. Detailed
construction assumptions for the equipment and computer system
of process control were formulated. As a result, the model research
installation was constructed, its main units being:

* V=101 Polymerisation reactor unit (Fourné Polymertechnik)

* D=2x25mm L/D=48 Twin screw reactive extruder unit (KM
Berstroff)

*  V=2| Test reactor unit (Austenit Sztajerwald)

*  Water trough, belt for cooling polymers with air, cutter

* Energy utilities and auxiliary installations

* Supervisory control and data acquisition (SCADA)

The flexible configuration of the installation enables carrying out
tests of synthesis process, of both PLA and other polymers, in different
technological variants.
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