Kapitola 8: Extrakce. Suseni

EXTRAKCE

Extrakce je separa¢ni metoda zalozena na predpokladu, ze jedna nebo vice kapalnych nebo
pevnych latek, které chceme separovat, se rozpousti v kapaling, ktera se s ptivodni smési
nemisi, nebo se misi jen omezené.

Pouziva se v chemickém, petrochemickém, farmaceutickém a potravinaiském pramyslu.

Studenti si jisté dokazi predstavit Fadu prikladu z jednotlivych priimyslovych odvetvi.

V posledni dob¢ se Casto pouziva tzv. superkriticka extrakce, kdy se misto kapalné¢ho
extrak¢éniho ¢inidla pouziva plyn v nadkritickém stavu.

Proces, pti kterém se extrahuje pevna latka kapalinou se
oznacuje jako vyluhovani. Typickym ptikladem pouziti je
extrakce 1é€ivych latek z rostlin ve farmaceutickém
pramyslu.

- extrahovand latka

- rozpoustédlo ve kterém je extrahovana latka rozpusténa ( v pfipadé extrakce z tuhé
faze je to inertni soucast tuhé faze)

- extrakeni ¢inidlo

- extrakt, rafinat

Oznacime:
A — extrahovana slozka ( ta, kterou chceme separovat z ptivodni smési)
C — ptivodni rozpoustédlo ( v pripadé¢ extrakce z pevné faze inert )
F —surovina ( obsahuje AaC)
S — extrak¢ni ¢inidlo
B — pfidavané rozpoustédlo, tvoti slozku S ( v pfipadé€, Ze pouzivame regenerované
rozpoustédlo je vV S obsazena i slozka A )
E — extrakt ( pfevazné pridavané rozpoustédlo B a extrahovana slozka A
R — rafinat, prevazné ptivodni rozpoustédlo C ( resp. inert pevné faze )



Extrakce kapalina — kapalina s dokonale nemisitelnymi rozpoustédly:
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predpoklady
- vsadkovy proces, dv€ varianty
o jednostupiiovy
o vicestupniovy s opakovanym piivodem cerstvého rozpoustédla
- obe¢ faze jsou po skonceni procesu vzajemn¢ v rovnovaze
- obé¢ faze jsou po skonceni procesu dokonale separovany
- zékladni komponenty obou fazi - rozpoustédlo a extrakéni Cinidlo
nemohou piechazet do druh¢ faze

Surovina F a extrak¢ni ¢inidlo se smichaji v extraktoru. Po predepsané dobé kontaktu se
oddéli extrakt E od rafinatu R.

Z extraktu se separovana slozka A ziska napt. odpatenim rozpoustédla, rozdestilovanim
smesi, ...

Fazova rovnovaha slouzici k popisu procesu extrakce udava vzajemnou rozpustnost vsech tii
slozek A, B, C. Piedpokladdme vzajemnou nerozpustnost slozek B a C, rovnovaha urcuje
rozdéleni extrahované slozky A mezi pivodni rozpoustédlo C a pfidavané rozpoustédlo
(extrakeni ¢inidlo) B.

Rovnovéazna data se daji nalézt v odborné literatute, nebo se daji naméfit experimentalné.

Zpisob vyjadieni fazové rovnovahy:
-y =molarni (U - hmotnostni ) zlomek extrahované slozky v extraktu ( obsahuje
extrakéni Cinidlo a extrahovanou slozku )
- X =molarni (W - hmotnostni ) zlomek extrahované slozky v rafinatu ( obsahuje
puvodni rozpoustédlo resp. inertni ( nerozpustnou ) tuhou fazi

Castgji se pouziva hmotnostni vyjadient, takze budeme pouzivat u resp. w, nebo U a W pii
pouziti vyjadieni pomoci relativnich hmotnostnich zlomk (studenti zapatraji ve své pameti —
co je relativni zlomek)

Nameéfena rovnovazna se prezentuji v tabulkové formé, nebo prepocitana na funkéni zavislost

u*=f(w*), *znacirovnovazna data



Bilance jednostupiiové extrakce:
Budeme uvazovat nejjednodussi priklad, jednostupiiova extrakce, nemisitelnd rozpoustédla.

- latkova bilance, molarni zlomky X, y

- predpoklad extrak¢ni ¢inidlo neobsahuje extrahovanou slozku A ( ys1=0)
- bilancovany systém -

extrahované slozky A
NEXF=Ng1 Y1+ NR1 Xg
extrak¢éniho ¢inidla B
Ns1=Ng1=nNe1 (1-Yy1)
rozpoustédla C
np(l-xp):an(l—xl):nc
Zadano:
mnozstvi a slozeni néstiiku ng Xg
mnozstvi extra¢niho ¢inidla ng;
zbyvaji Ctyfl nezndmé, mame tfi rovnice.
Dodate¢ny vztah — rovnovéha y=F(x), ve formé& rovnovazného vyuZijeme pii grafickém
feSeni.
Upravami ( vyjadieni pomoci relativnich zlomk ) dostaneme

Yi= X1 + ( nclnBl ) Xe

Rovnice ptimky, smérnice - ( Nc/Ng1 ), pro Y;=0 prochazi bodem Xg
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Na piedchézejicich obrazcich je znazornéno grafické feSeni, na prvnim obr. feSeni
jednostupiiové extrakce.

Na dalsich obréazcich je znazornén pripad opakované extrakce, to znamena k piivodni nasad¢
se postupné pridavavaji dalsi davky cerstvého extrak¢niho Cinidla.

Extrakce z tuhé faze / vyluhovani:

- neplati predpoklad dokonalé nemisitelnosti
- tuhd faze porézni, nelze dokonale oddé¢lit tuhou a kapalnou fazi.

Do bilanci se zavadi parametr € = kg extrakéniho ¢inidla/kg inertu tuhé faze.

Farmacie, 1é¢ivé rostliny, Zivoci$né tkané
Potravinarstvi
Historie - barvarstvi

Extrahovana latka — soucést stavby rostlinné/zivocisné tkané
Transport na povrch — extrakce do rozpoustédla
Intenzifikace —

- mechnické naruseni — mleti, fezani

- vlhc¢eni / bobtnéni ( naruSeni bunécnych stén )

Zpiisoby provedeni:
- macerace
- digesce (zatepla)
- perkolace

Macerace: ptedvlhc¢eny material se v extraktoru ptevrstvi rozpoustédlem, extrakénim
¢inidlem a ponecha se stanovenou dobu vyluhovat.

Macerace muize byt jednostupniova nebo vicestupiiova, v tomto ptipadé se extrakcni
¢inidlo periodicky obménuje.

Digesce proces probiha za tepla.

Perkolace: predvlhéeny material se nejdiiv maceruje a po ur€ité dob¢ se zaéne extrakéni
¢inidlo odpoustét a zaroven se piipousti rozpoustédlo Cerstvé.

Tato metoda se mlize provozovat jako vsadkovy nebo kontinudlni proces (karuselovy
extraktor).



Superkritické extrakce:

Velmi zjednodusené: tato metoda vyuziva vlastnosti plynt v tzv. nadkritické oblasti ( SFC ),
tj. Ze plyn se za téchto podminek (tlak, teplota) chova jako kapalina, mize se tedy vyuzit jako
extrak¢ni ¢inidlo.

Z extraktu se po uvolnéni tlaku ziské pfimo extrahovana latka.

http://www.waters.com/waters/nav.htm?cid=10146521&xcid=x3105&locale=en CZ

Vyuziti:
- Farmacie — nejen jako izolace, ale technologie vyuzivajici SCF’s i pro ziskavani latek se
specifickou distribuci velikosti ¢astic.

- Potravinafstvi:

- ruzné technologie od.... ( kava bez kofeinu, suseny zloutek bez cholesterolu, ... ),

- extrakty z kofeni

- chmelovy extrakt — ( velky byznys )
( globalizovany svétovy trh — nepievazime velké objemy chmele, kofeni, ... ale malé objemy
extraktii )

Zatizeni:
- kapalina — kapalina
o vsadkové: michana nadoba, nejdiiv se obé nemisitelné kapalné faze smichaji,

pak se nechaji rozdélit

o kontinualni
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http://www.waters.com/waters/nav.htm?cid=10146521&xcid=x3105&locale=en_CZ

- tuhd latka kapalina
o vsadkove
o kontinudlni

Priklad: Zarizeni fy Samtech Extraktiontechnik GmbH
www.samtech.at/en/index.php
Kompletni zatizeni, vsadkova
extrakce ,

regenerace rozpoustédla.



http://www.samtech.at/en/index.php

K regeneraci rozpoustédla je pouzita filmova odparka se stiranym filmem



SUSENI

- obecné dé&j, pfi kterém se odstranuje kapalina obsazena v mateialu
- odstranovand kapalina = vlhkost, material ktery susime = vlhky material

moznosti:
- mechanicky: filtrace, odstied’ovani, lisovani
- fyzikaln¢ — chemicky: extrakce, absorpce
- tepelny: odpafovani, kondenzace

k odpateni kapaliny z pevného materialu je nutné dodat energii, podle toho
— kontaktni

— mikrovinné — energie

— radiaéni — infraCervené zafeni

— konvekéni

V technologiich vyroby Cistych chemikalii resp. 1éCivych latek se nejCastéji vyuzivaji
kontaktni nebo konven¢ni zplisoby ohievu.

Kontaktni — potfebna tepelna energie se dodava vedenim, napt. suSeny material se umisti na
vyhtivané plochy

Konvekéni — suSeny materidl je v pfimém kontaktu se suSenym materiadlem, cirkulujici ohraty
vzduch, teplovzdusné susarny.

Podle rezimu suseni rozliSujeme vsadkové susarny a kontinualni suSarny.

Suseny material je bud’ v klidu nebo promichavany.

znaleni: A - odpafovana kapalina, vlhkost
B - suchy plyn
C - sucha tuha latkatuh4 latka
Vlastnosti vlhkého vzduchu, vlhky teplomér
Teorie suSeni rozpracovand na systemy odparovana kapalina = voda, susici plyn = vzduch
Opakovani z fyzikalni chemie:
Pojmy:teplota adiabatického nasyceni,

Teplota vihkého teploméru

Vlhkot vzduchu: Ua=ma/ mg
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Vlastnosti suSeného materialu:
vlhkost materialu
Wa=m A/ Mc¢

Rizna kritéria déleni vlhkosti:
- nevazand: jen energii na odpafeni,
- vézana:kapilarni efekt, adsorpce, chemicky. Navic energie na poruseni vazby
- volna: Ize za danych podminek odstranit
- rovnovazna: pii danych podminkach v materialu ziistava, je zavisla na vlastnostech
suSiciho vzduchu a suSen¢ho materialu

Popis prubehu suseni
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Obr. 12-1 ¢ Kvalitativni pribdh zé&vislosti obsahu vlhkosti v materidlu X a
teploty t na dobd sufeni T



~ Provedme nyni kvalitativni popis procesu sufeni. Pro jednoduchost si p¥ed-
stavme, %e budeme su$it jen jednu porézni &astici vznéSejici se v proudu sudici-
ho vzduchu, ktery bude mit nemé&nné parametry (teplota, vlhkost) a bude proudit
kolem 8astice konstantni rychlosti, tfeba sm&rem vzhiru a rychlosti rovnou pravé
sedimentadni rychlosti &&stice. Budeme d&le predpokléadat, Ze Sastice obsahuje
jak nevézanou, tak vizanou vodu a materidl d&stice je cely pokryt tenkou vrstvou
vody. Pod4tedni vlhkost 8&stice m& hodnotu X, a teplota Sastice na podatku naSe-
ho déje je tp. Z naSeho hlediska je d&j su¥eni periodick§ (alespon tak to budeme
v laboratoii provad&t), takZe si predstavime, %e v okam¥iku T = 0 hodime takovou
8astici s v§Se popsanymi parametry (XP’ tp) do proudu vzduchu s parametry (t:>tp
a Yy YAi). Zatne probihat proces suSeni.Pokud bychom m&li moZnost zjistovat
vlhkost &E&stice a jeji teplotu v z&vislosti na 8ase, pak bychom kvalitativn&
dosp&li k prﬁbéhﬁﬁ, které jsou zobrazeny na obr. 12-1.
Cely d&j suSeni lze rozdd&lit na t#i obdobi.

15 Poéétqﬁni obdobi

Jakmile vznikne gradient teploty, 34stice se zadne ohi¥ivat z ptivodni teplo-
ty tp na teplotu vy%si, zaAroven se z povrchu &astice zadne odpaiovat vlhkost.
Hybné sily d&ju’ sdileni tepla a hmoty budou nenulové a zadne klesat hodnota
koncentrace vlhkosti v 8astici z hodnoty Xp na hodnotu niZ%8i po Gseku kiivky
suSeni (X = X(T)) od bodu A k bodu B. Odpa¥ovénim vody z povrchu se bude zpoma—
lovat proces nah¥ivéni Shstice, nebot na odpafeni se spot¥ebovavs teplo dodavané
ze suSiciho vzduchu. Toto podatedni obdobi je pomérné kratké.

2. I. obdobi sufeni (obdobi konstantni rychlosti suleni)

Opustili jsme d&astici v podminké&ch odpovidajicim bodu B na obou 3Sastech
obr. 12-1. V tomto bod& dosi&hla &astice teploty adiabatického nasyceni (pro
systémy voda - vzduch ‘je tato teplota rovna teplotd mokrého teploméru - viz
1iteratura1). V tomto stavu se teplota &4stice nebude mé&nit a vEechno teplo
dodévané suficim vzduchem se bude spotfebovhAvat na odpafovini nevizané vody z
8astice. Hybné sily v rovnicich (11), (12) a (13) budou neménné a tudiz i rych-
lost suSeni Ny bude konstantni (dX/4T = konst. ; X = X(T) je pFimka). Tenze par
vlhkosti nad povrchem materi&dlu bude v tomto obdobi stejné velkéd jake tenze par
nad &istou vodou o stejné teplotd t,. Presouvlme se postupnéd z bodu B do bodu C
k¥ivky sufeni. Hodnota vlhkosti v tomto bod® je rovna kritické vlhkosti o

3. II. obdobi sufeni (obdobi klesajici rychlosti sufeni)

V okamZiku dosaZeni bodu C vyschne prvni &&st povrchu sufené dastice a
rychlost su¥eni se zadne sniZovat. (hstice sama se zadne ohPivat a jeji teplota
se zvy8i nad teplotu mokrého teplomdru. Tim kles& hybni sila d&je sdileni tepla
a zpomaluje se i sdileni hmoty (sni%uji se hodnoty Pp @ YAi). V bodé& E dos&hne
teplota Gastice teploty suSiciho vzduchu tg a vlhkost d4stice je rovna rovnovaiz-
né vlhkosti X*. D&j sdileni tepla a hmoty se zastavuje Ny = 0, 8astici nelze v
daném prostfedi vysudit vice.

Tyto z&konitosti, které jsme popsali pro jednotlivou SAstici plati i pro
soubory &astic tj. sypké materilly.

V I. obdobi suSeni z&visi rychlost sueni na teplotég, vlhkosti a hmotnost—
nim pritoku vzduchu, ale nezivisi na druhu, v§Sce vrstvy a okamZité vlhkosti

materialu.



K#ivku suBeni tj. zavislost X = X (T) je prakticky vZdy pro dany materiél a

podminky suSeni nutno stanovit experiment&lné.

7 takto ziskané z&vislosti je

mo¥no ur&it zavislost rychlosti suSeni na obsahu vlhkosti v materi&lu (k#ivka

rychlosti suSeni Ny
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Obr. 12-2 :%&vislost rychlosti suSeni na obsahu
v1lhkosti materialu (k¥ivka rychlosti

suSeni)

Druhy susaren:

Periodicka konvekéni susarna:

Suseny material — vsadkove
Susici vzduch - kontinualné

Schematické znazornéni nékterych typii susaren:

04

Ny(X)). Ukézka typického prib&hu této kiivky je na obr.

Zde miZeme opé&t rozlisit
t#1 obdobi su¥eni tj.
podatedni, I. a II. ob-
dobi suSeni. V I. obdobi
tzv. obdobi konstantni
rychlosti suSeni nab§vé
rychlost suSeni Ny nej-
vy&84 hodnoty pro dané
podminky suSeni nezévis—
le na vlastnostech mate-

ridlu.

o

né tevlo vzduchu.
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Rozprasovaci susarna
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Rota¢ni bubnova su$arna:

Ol 15,712 Teludng busmovd 3081aa & ol ukisky eowhy bubow

Lopatkova susarna:

Obx. 15.15: Lopstionvd sufima.

Dalsi ukazky suSaren:
Typy susaren pouzivané pii vyrobé API:

- zafizeni omezujici manipulaci obsluhy s produktem, susici fitr, suSici odstfedivka
SULTRADE, WALDNER — nadoba susarny jako kontejner
- vakuové suSarny:
o skiinove,
EUROVENT (Kazda police zvlast)
ITALVACUUM
PINK, kombinace teplovzdu$na vakuova,

o michané
ROSENMUND
ITALVACUUM, planetéarni systém



- teplovzdusné
PINK, uzavieny okruh, snizeni VOC

Ptiklady susarny fy PINK:

a) vakuova susarna, kontaktni, vyhtivané police. Vakuova suSarna s izolatorem (rukavovym

boxem) pro pracovani vysoce u€innych lé€ivych latek.

Design features of the VSD

The door suspenslon
Is equipped with a
double joint hinge to
ensure that the door
seal makes proper
contact without
deformation of the
O-ring.

The doer is equipped
with a clrcumferential,

Floor drain flange

Open Drying Oven with Charging Cart

Perforated plate, adjustable
for uniform distribution of
clrculating air. Perforated

plates are removable.

Diagram for combination
vacuum and circulating air
operation

Tempesoture

Atmesphara

Vozuum

W Temperature curve at product
W Pressure curve in vacuum chamber

Time

Kombinace vakuové a
teplovzdusné susarny: material se
vyfeje cirkulujicim teplym
vzduchem a pak se prostor
susarny vyvakuuje. Tent cyklus se
opak



Teplovzdusna susarna

I
®

LEF-6F-Fh
FAag

Exhaust air

Incoming air
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Heaster/
heat ex-

changer

Incoming alr fan

, ’) for fresh air operation

Adjustable alr diffuser panel,
i air flow







