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Tradicionalis oldészeres és/vagy szuperkritikus
CO2 extrakcio

Az ill6olajok torténete

> Okor: Kina, India, Egyiptom, Perzsia
»Kozépkor: alkimistak
»19. szazad: ipari gyartas

»1920-as évek: Bittera Gyula (ill6olajos
névények elterjesztése)

»1970-1980: Magyarorszag illéolaj
»-hagyhatalom”




Vizg6z-desztillacid

nd Distillery, from Hieronymous Brunschwig’s “Liber
arte Distillandi de Simplicibus” 1516

Kbzeépkori abrazolasok

“Let the powers of nature shine
within you”

Paracelse (1493-1541)

Brunswich - 1512 - Distillation under the sun

Vizg6z-desztillacié — a 19.
szazadban

FIGURE 11: A 19th-century French lavender tll(by courtesy of Raspail of Sailln)




lll6olaj elvalasztasi modszerek

» Viz-, viz és §z-, és gzdesztillacio
» Hidrodiffaizié / perkolacio
» Sajtolas
» Oldészeres extrakcio:
- Konkrét eballitasa
- Abszolut eballitasa
- Enfleurage

Az illbolaj komponensek forrpontja
légkéri nyomason

»Monoterpén szénhidrogének:  160-180°C
» Monoterpén alkoholok: 200-230°C
» Szeszkviterpén szénhidrogének: 260-290°C

Elméleti alapok
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Szamitott vizgz-szikséglet

»Monoterpén szénhidrogének 0,6 kg/kg
» Oxigéntartalmu monoterpének 8 kg/kg
» Szeszkviterpének 18 kg/kg

A gyakorlatban t6bbdy kell:
—Nem egyensdulyi allapot
—Az ill6olaj zsirokban van oldva
—Az ill6olaj a sejteken belll van

Viz-, viz és §z-, és gzdesztillacio

Vizg6z-desztillacio




Néhany olaj leparlasi ideje n# ust)

e Levendula 40 — 60 min

« Muskotalyzsalya 40 — 60 min

* Borsmenta 90 — 120 min

» Kapor névény (nyers) 120 — 180 min
» Kapor termés 250 — 350 min
» Angelika gyokér 300 — 600 min

Kamilla virag 300 — 600 min




lll6olaj elvalasztasi

» Vizgéz-desztillacié
» Hidrodiffazié / perkolacio

modszerek




Hidrodiffuzio
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Elvalasztasi modszerek

» Viz, viz és ¢z-, és @zdesztillacio
» Hidrodiffazio / perkolacio
» Sajtolas (hidegen sajtolas, centrifugalas)
» Oldbszeres extrakcio:
« Folyadék / folyadék extrakcio
 Szilard / folyadék extrakcio:
- Konkrét eballitasa (apolaris oldészeres extrakcid)
- Abszolut eballitasa (konkrét etanolos kivonata)
- Enfleurage (szirmok allati zsirhoz tértéhozzaadasa,
majd extrakcid) |
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GMP technoldgiakban korlatlanul
hasznalhaté oldészerek

Géazok Folyadékok
propan etil-alkohoP
butan etil-acetat
szén-dioxid acetoh
dinitrogén-oxid viz2

1Az aceton nem hasznalhat6 olivatorkélybdl késziilt olaj finomitasara.
2 Az etanol és a viz (amely savassaga vagy ligossaga bedllitdsara szolgalé
anyagot is tartalmazhat) extrakciés oldészerként korlatozas nélkul hasznélhaté.

Extrakcios olddszerek éleimiszerek és éleimiszatékak eballitasara

Termékekben megengedett

Név Felhasznalas )
maradék
1 mg/kg zsirokban, olajokbar]
kakadvajban;
Zsirok és olajok éBllitasa frakcionalasa, | 10 mg/kg az éleimiszerekber
hexan kakadvaj edallitasa; amelyek a zsirmentes fehérjg
Fehérjék, lisztek, dardk zsirmentesitése; | lisztet tartalmazzak;
Zsirmentes gabonacsirakbélitasa 30 mg/kg a zsirmentes sz6jal
termékekben;
5 mg/kg a zsirmentes csirab:
Koffeinmentesités, izgaté és keser - .
metil-acetat | anyagok eltavolitasa kavébol és teabol; | 20 Ma/ka kavé . tea;

Cukor kinyerése melaszb6l

1 mg/kg cukor

etil-metil-ketor?

Zsirok és olajok frakcionalasa;
Koffeinmentesités, izgatd és keser
anyagok eltavolitdsa kavébol és teabol

5 mg/kg zsir ill. olaj;
20 mg/kg kavé ill. tea

Koffeinmentesités, izgatd és keser

2 mg/kg porkolt kaveé;

dikiormetdn | ook eltavolitasa kavébol és teabol | 5 mglkg tea
metil-alkohol Minden célra 10 mg/kg
izopropil-alkohol| Minden célra 10 mg/kg
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Extrakcios oldoszerek természetes

izesitk és aromak kinyerésére

A megengedett maradék az
Név élelmiszerben, amelyben a kivonatgt
felhasznaljak
dietil-éter 2 mg/kg
hexan 1 mg/kg
ciklohexan 1 mg/kg
metil-acetat 1 mg/kg
butan-1-ol 1 mg/kg
butan-2-ol 1 mg/kg
etil-metil-ketort 1 mg/kg
diklér-metan 0,02 mg/kg
propéan-1-ol 1 mg/kg
1,1,1,2-tetrafluor-etan 0,02 mg/kg
Extrakcios oldodszere
fizikai-kémiai jellemi
Név n-hexan | izohexan aliglh-ol 'Zacly&f]glll' etil-acetat| aceton
CAS-szam 110543 107835 | 64176 67630 141786 | 67641
Képlet [ CeHus CHO |CHO |CHO, |CHO
Moltomeg 86,18 86,18 46,07 60,11 88,11 58,08
Slirtiség, kg/m 671 653 785 818 902 791
Olvadaspont;C -95 -154 -130 -89 -84 -94
Forraspont;C 68,7 62 78,4 82,4 7 56
LobbanaspontC | -23 7 12 12 3-0 -17 - (-16)
Ongyulladas:C 260 264 425 400 460 538
glc’,:’/t)’&”és' hatdn |15 77 |12-7 |33-190/25-120|23-114]22-13
Parolgash, ki/kg | 334,5 324,1 854,1 667,0 430,8 512,3
Fajhs, kd/kgK 2,23 2,23 2,55 2,50 2,13 2,14
Oldhat6sag vizbén| nem nem old. old. korl. old.
, , -, ;.
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Folyamatos Iémozgatasu ellenaramu
battéria Uzemeltetése

. extraktum
oldészer

oldészer extraktum

Folyamatos |émozgatasu ellenaramu
battéria Uzemeltetése

extraktum

extraktum

oldészer
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A Soxhlet-extrakcié folyamatvazlat
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nyersanyag

De Smet tipusu szalag
/ extraktor

-,
)

(& [Re ]

[/
e

FRINES
NG

o=

CEIDENE
F N P

&
&

e

alt

moséfolyadél

oldészer extrahalt anyag

Lurgi extraktor

nyersanyag i

%)1 RGNS anUC A
L T B R T T %

extrakeiés

maradélc
Z
aldészer

extralchum




Lurgi extraktor

nyersfnyag CrOWn extraktor, mOd e II

olddszer

l

extrakcids
maradél

extralcum
Da—

is

4+

o1 67 o

o E-J

17



Crown extraktor, modell Il

Crown extraktor, modell Il

Crown extraktor, modell 1]
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Crown extraktor, modell IV
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Karusszel- (Rotocel-) extraktor

Karusszel- (Rotocel-) extraktor
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(Structure of Paddle Dryer)
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Olddszeres extrakcios ilizem vazlata

BEl  BE M

Oldoszeres extrakcios tizem

Szilard-folyadék extrakcidé szamitasa

Empirikus egyenletek
A szakaszos olaj extrakcideirasara a Fan altal javasolt
Osszefuggés hasznélhato [Fan eEt) al., 1948]:

IogQQ = 0,0911—1,0715%t
0

ahol Q avazanyagban léwlaj mennyisége (kg/kg),
Q, a kezdeti olajmennyiség a vazanyagban (kg{kg),
Dy latszolagos diffzios egyltthato fs),
L  alapkak vastagsaga (m),
t extrakcios id (s).
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A részecskeméret hatasé kovetked dsszefliggéssel lehet figyelembe venni
Coats és Wingard, 1950]:
| 9 T

ahol  tq az 1% maradék olajtartalom eléréséig sztiksége@rith),
L a lapka vastagsaga vagy a dara abjeér
(1 inch=25 mm egységekben),

K empirikus konstans (1,4 — 3600),
n empirikus konstans (2 — 8).
A hémérséklet hatasaa (2) egyenlethez hasonlé formaban irhato le:
too1 = K'*T™
ahol  t5q az 1% maradék olajtartalom eléréséig sziikségegrith),
T az extrakcio imérsékleteC),
K’ empirikus konstans,
m empirikus konstans (1,9 — 2,4).

A kllénb62 gydgynovény hatéanyagok szakaszos extreibja jol kdzelithet a
kovetked dsszefiiggéssel [Minchev és Minkov, 1984]:

¢, =a—bexp(-Ht)

ahol ¢ az oldott anyag koncentraci6ja az extraktumbamgiy/
a, b, H empirikus konstansok,
1 ida (s)

Kozelité szamitasok a Fick-1l egyenlet alapjan

1. Szakaszos extrakciénal az extrahal®@§ és a sejtlé tomegéneR)(aranya a rivelet

soran nem valtozikf¢lyadékarany : f = B/A = alland¢). Folyamatos extrakcional a

tomegaramok aranya alland6.
2. Az extrahalolé és a sejtériisége az extrakcié alatt gyakorlatilagm valtozik.
3. Akioldéd6 komponenst a szilard vazanyag apsngén adszorbedlja

4. A sejtlé (raffindtum) Osszetételz extrakcié kezdetén(t = 0) a szilard anyagban

mindenutt azonos:x0 (kg értékes anyag / kg seijtlé)

5. Az extrahdlandé anyag azonos alaki, és réseabalyos részecskéiball, és az
extrakci6 kozbem részecskék alakja és mérete nem valtozik

6. Az extrahaland6é anydgmez, henger vagy gomb alakdpl. gyégynovény levél, szar
illetve apritott,érolt anyag). Feltételezzik, hogy a planparallel leraevastagsagahoz
képest a tér masik két irdnyaban végtelen kiteggdé henger alaki részecske a

atmépjéhez viszonyitva végtelen hosszisagu.

7. A szilard részecske minden iranyban azonos toitsidgu igotrop), azaz az effektiv
diffaziés tényes értéke iranytdl fuggetlen.

8. Szakaszos extrakciéndl a folyadékot keverjik veiggulaltatjuk a rendszerben, igy az|

extrahalolé tokéletesen kevertnek tekintheazaz azextrahal6lében mindeniitt
ugyanaz a koncentracidy (kg értékes anyag/kg extrahalolé).

Szakaszos extrakci6 szamitasa

o’ C-1]|_ &
a

o 55254

Ahol D latszolagos diffGzids tényéqme/s),
X koncentraci6 a vazanyagban (kg/kg),
r helykoordinata (m),
t idé (s),
C szimmetria tényezértéke: planparallel leme£ (= 1), henger
(C=2),gomb C =3).
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A kioldas végtelen mennyiség oldoszerreltorténik (B>>A illetve E>>R) [Newman
1931; Dlnwald and Wagner 1934]

t=0 Xro0) =% és x(R0=y,=0

r=0 (dx) =0 & r=R x(Rt)=y=0
r=0

dr
() _ S exp(-¢ZFi)
2
%o =4
Ahol Fi = Defft/ R? =t/t§ dimenziémentes Fick-szam,

L _p2
ts =R?/ Dt a diffazi6 idsallanddja,
{j az alabbi egyenletek j-edik pozitiv gyoke

2j-1
planparallel lemez: fj = 2 m
henger: JO({i) =0
Ahol J nulladrend elssfaju Bessel-fliggvény

[Bronstejn és Szemengyajev, 1974l & néhany értéke tablazatbol
2,405; 5,520; 8,654) !

gomb: & = jr

%:Kex'{'%ﬂ

Ahol aK és T, konstansok az egydmités soran kifejezhiit

. 8 4R?
lemez: K=— ‘=

s o 7Dy

henger: K= i - R

2,408 ° 2405D,,
. 6 R?

gémb: K=—= =

% T 7D,

Extrakci6 véges mennyiség oldészerrel

AX, + By, = Ax+ By

Ahol X, €sY, a sejtlé illetve az extrahal6lé kezdeti koncentrégioj
X a sejtlé atlag koncentrécidja a szilard anyagban.

x0+ fy0
1+f

Yoo = %0 =
Peremfeltételek a Fick-11 egyenlethez:

t=0 X(r0) =% és x(R0O)=y,=0

Ahol P a sejtlé slriisége (kg/m3).
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A szilard részecske feliletének () és térfogatanaky, n¥) aranya:

Rh_c
Vp R
Ahol R a lemez félvastagsaga, a henger illetve a gomb sugara (m),
p index a részecskére (particle) utal.

A diffazié szempontjabol hasznos feliilet, N szdmu azonos méretii részecskét
feltételezve

F =eNF, = 8% NV,
Ahol £ a sejtlé térfogat hanyada a szilard részecskében (m3/ms3)
_ A
A

Behelyettesitve ezt a kifejezést a fenti egyenletbe

F_AC

PR

“coulalala)
Chy Ll fi=r L] _g

A parcidlis differencialegyenlet megoldggekszelrud, 197

X(t) =% _ Yoo = ¥(1) _ ex;( & I:F|)
————=—=—L=Pt 2f 1+ f

%X Yoo Yo 0 P )sz

Ahol  Fi= Deﬁt/Rz =t/ty dimenziomentes Fick-szam,

[
tp = RZ/ Dgt a diffuzio idsallandéja,
Zj az alabbi egyenletek j-edik pozitiv gyoke
planparallel lemez:
Jl("tl)

t9¢) =~ 1¢,

54

a(E) 2

Ahol JoésJ; nullad-ill. elssrendi elssfaju Bessel-fliggvény
[Bronstejn és Szemengyajev, 1974

— ]
goémb: g = 3+7ffz
]

Yo = A1)

Az abran —————— véltozéasa lathatthéalaki részecske esetén kiloriboz

00 0
folyadékaranyok mellet a Fick-szam fliggvényében.

Gomb-alaki részecskék
szakaszos extrakcidja
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Folytonos, ellenarami extrakcié szamitasa
Komponensmérleg az extraktor dl szakaszara

0x Cri
-m.dy=-D, — dF dF = dt
mdy=-D,p,%| A
Ahol m extraktum témegarama (kg/s),
my raffinatum tdmegarama (kg/s),
f= m%
Mg
R [d(} [d(} % oo -1
= X =0t)——=
CDyldtfir Lo )i_r %o ()f_@(t)

of)-ar(r -4 2f A5

Ahol  Fi= Deﬁt’/R2 =f/t] dimenziomentes Fick-szam,
H az alabbi egyenletek j-edik pozitiv gyoke

planparallel lemez: tgu; = f,uj

Jlk'uj}: fu

henger: Ahol J, ésJ, nullad- ill. elssrendi elssfaju
ger: Jo | 2 Bessel-fliggvény
3u;
smb- - J
goémb: tg,uj =
3- f,uj
_ T
= - Gomb-alakl részecskék ellenédram
Xo 5 it | extrakcidja
£ it T
il I W

{571 EB

g8z
Ei
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