IV Међународни научни скуп Савремени материјали 2011 –  Бања Лука, 1. и 2. јул 2011.

IV International Scientific Conference Contemporary Materials 2011 – Banja Luka, 1 and 2 July 2011 

ИСПИТИВАЊЕ МОГУЋНОСТИ ПРИМЕНЕ МАТЕМАТИЧКОГ МОДЕЛА NAIKA ЗА ОДРЕЂИВАЊЕ ПРИНОСА УКУПНОГ ЕКСТРАКТА ИЗОПА ПРИ СУПЕРКРИТИЧНОЈ ЕКСТРАКЦИЈИ
TESTING THE POSSIBILITY OF USING NAIK'S MODEL TO CALCULATE TOTAL EXTRACT YIELD OF HYSSOP BY SUPERCRITICAL EXTRACTION

Владан Мићић, Дарко Мањенчић, Војислав Алексић, Бранко Пејовић
Универзитет у Источном Сарајеву, Технолошки факултет Зворник, 
Каракај бб, 75400 Зворник, е-mail: vlado21micic@ptt.rs
Сажетак: У овом раду извршена је суперкритична екстракција изопа (Hyssopus officinalis L.) применом угљендиоксида као екстрагенса. Испитан је утицај  притиска (80, 100 и 150 bar) на принос укупног екстракта при  температури 313K, протоку 0,00323 kg/min  и средњем пречнику честица 0,49 mm. За моделовање екстракционог система изоп - суперкритични CО2 примењен је модел Naika, при чему је одређиван принос укупног екстракта. На основу вредности коефицијента корелације |r| (0,976 – 0,992) закључено је да је добијена врло јака корелација између реципрочних вредности приноса укупног екстракта и времена екстракције (величина 1/y i 1/t), па се може закључити да се Naik-ov модел може успешно применити за одређивање приноса укупног екстракта. 

Кључне речи: изоп, суперкритична екстракција, моделовање, угљендиоксид,   

                         притисак
Abstract: In this paper the supercritical extraction of hyssop (Hyssopus officinalis L.) using carbon dioxide as solvent was done. The influence of pressure (80, 100 and 150 bar) to total extract yield at temperature of 313K, CO2 mass flow rate of 0.00323 kg/min and mean particle diameter of 0.49 mm was studied. Modeling of extraction system: hyssop - supercritical CO2 was done by using Naik model and the total extract yield was calculated. The values of correlation coefficient, |r| were from 0.976 to 0.992. High values of correlation coefficients showed good agreement between the reciprocal value of the total extract yield (1/y) and extraction time (1/t). We concluded that Naik's model can be successfully applied for modeling extraction studied system hyssop – supercritical CO2.
Keywords: hyssop, supercritical extraction, modeling, carbon dioxide, pressure
УВОД

Из општих принципа екстракције гасовима под притиском, познато је да вредност притиска при коме се врши екстракција, значајно утиче на принос екстракције и састав екстраката [1]. Повећањем притиска значајно се повећава диелектрична константа и густина растварача, а самим тим и способност растворљивости екстрагенса. Из ових разлога екстракција гасовима у суперкритичном стању, пружа широке могућности при екстракцији изопа [2, 3].
Од  великог броја  различитих гасова под притиском који се примењују као растварачи, за екстракцију природних супстанци (мирисне, зачинске и фармалошки активне супстанце) изразиту предност има угљендиоксид. Моћ растварања суперкритичног угљендиоксида зависи пре свега од притиска и температуре, односно запреминске масе, која за угљендиоксид на критичној тачки износи               470,0 kg/m3 [2, 4].
Применом угљендиоксида је могуће добити екстракте са жељеним саставом компонената садржаних у полазном материјалу [1, 5]. За добијање екстракта применом суперкритичног угљендиоксида, могући су различити поступци:

· изотермни поступак (екстракција се изводи на константној температури, а издвајање екстракта снижавањем притиска);
· изобарни поступак (екстракција се изводи при константном притиску, а издвајање екстракта повишењем температуре);

· изобарно – изотермни поступак (екстракција и издвајање производа се врши на константном притиску и температури, а производ се издваја адсорбцијом на погодном сорбенсу, на пример, декофеинизација кафе и чаја).

1. Материјал и методе рада

За овај експеримент коришћен је изоп (Hyssopus officinalis L.) гајен на огледним парцелама Завода за хмељ, сирак и лековито биље у Бачком Петровцу током 2010. године.  За екстракцију је коришћен лабораторијски уређај High Pressre Extraction Plant (HPEP, Nova Swiss, Švajcarska). Поступак екстракције је изведен тако што је биљни материјал самлевен и уситњен до одређеног степена уситњености [5, 6, 7]. Припрема дроге за екстракцију извршена је уситњавањем применом комерцијалног млина (Multi Moulinex, 260W), водећи рачуна да се дрога при млевењу не прегреје.

За одређивање гранулометријског састава дроге коришћен је сет сита произвођача Erweka Apparatebau GmbH (Немачка) [6]. Као  екстрагенс коришћен је комерцијални угљендиоксид чистоће 99%, произвођача Техногас (Нови Сад). 

2. Експериментални део
Испитивање утицаја притиска растварача на принос укупног екстракта изопа, вршено је при притиску 80, 100 и 150 bar, температури Т = 313 К,  протоку 0,00323 kg/min, коришћењем дроге средњег пречника d = 0,49mm [8, 9, 10]. Дрога (60 g) уношена је у екстрактор и кроз њу је пропуштан гасовити угљен диоксид при задатим параметрима екстракције (притисак, температура, проток растварача). По истеку задатог времена трајања екстракције мерена је маса добијених екстраката и израчунаван принос екстракције (g/100g дроге). Свака тачка кинетичке криве је добијена са посебним узорком. 

3. РЕЗУЛТАТИ И ДИСКУСИЈА


Суперкритичном екстракцијом изопа при испитиваним притисцима (80, 100 и 150 bar) добијени су резултати приказани на слици 1. 
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Слика 1.  Дијаграми  зависности приноса екстракта изопа (y, г/100 г дроге) од времена
               (услови екстракције: Т = 313К; w = 3,23∙10-3 kg/min; d = 0,49 mm)

 Са слике се види да величина притиска екстракције значајно утиче на принос екстракта и да се при притиску p = 150 bar добија највећи принос што је у сагласности са теоријском чињеницом да моћ растварања суперкритичног угљендиоксида пре свега зависи од притиска. Приликом екстракције на притиску 150 bar за време екстракције 4сата при горе дефинисаним вредностима температуре, протока и степена уситњености остварен је принос екстракта од 1,56g/100g дроге, док је при притисцима од 80 и 100 bar тај принос био далеко мањи (0,34 односно 1,03 g/100g дроге).
У оквиру датог истраживања извршено је моделовање екстракционог система изоп – суперкритични CO2   при чему је примењен емпиријски модел Naika и сарадника. Naik и сарадници су екстраховали неколико биљних врста (каранфилић, ђумбир, морач, мирођију) течним угљендиоксидом и добијене резултате моделовали [5]. Представили су принос екстракције, y, као функцију времена, t, једначином која је слична Langmuir-ovoj адсорпционој изотерми:
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где је:

y – принос екстракције (екстракта) за време t,
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Трансформацијом једначине (1) добија се:
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Уводећи смену  t′ = 1/t, једначина (2) се преводи у:
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Надаље, једначина (3) добија облик праве
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где је:

B = 
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Модел Naika и сарадника је примењен за праћење приноса укупног екстракта изопа током 4 h екстракције суперкритичним угљендиоксидом при различитим притисцима. Резултати су приказани на слици 2.
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Слика 2. Зависност реципрочне вредности приноса од реципрочне вредности времена екстракције за испитиване притиске 
Добијене вредности константе B (нагиб праве) и 1/y∞ (одсечак на ординати) у једначини (4), за различите притиске, су дате у табели 1.  

Табела 1. Једначине за израчунавање приноса укупног екстракта жалфије  током  екстракције 
                 коришћењем модела Naika  и сарадника
	 Притисак (bar)
	Једначина
	 |r|

	80
	1/y =5,220 t' + 2,174
	0,992

	100
	1/y =2,445 t' - 0,051
	 0,976

	150
	1/y =1,271t' + 0,311
	 0,991

	


4. ЗАКЉУЧАК
На основу испитивања кинетике екстракције  мерењем приноса укупног екстракта у зависности од притиска током времена екстракције од четири сата при задатим вредностима температуре, протока и датог степена уситњености биљног материјала закључено је да се највећи принос од 1,56g/100g дроге добија при највећем притиску екстракције од 150bar. Најмањи принос екстракције (0,34g/100g дроге) остварен је при најмањем испитиваном притиску од 80 bar. Дати резултати су били у сагласности са теоријском чињеницом да са порастом притиска расте моћ растварања једињења у суперкритичном угљендиоксиду.

На основу високе вредности коефицијента корелације │r│(0,976 – 0,992) закључено је да се при свим коришћеним притисцима екстрагенса добијала врло јака корелација између реципрочне вредности укупног приноса (1/y) и реципрочне вредности времена екстракције (1/t). 

Закључено је да се модел Naika и сарадника иако примењен на екстракцију природног материјала течним угљендиоксидом може успешно применити и при екстркцији изопа суперкритичним угљендиоксидом.  
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