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1 Bevezetés

Napjainkban a kor elvarasa az, hogy egyre jobb minGségli termékeket allitsanak el6 a
gyartok. A szuperkritikus szén-dioxid alkalmazasa novényi kivonatok extrakcidéjahoz egy
lehet6ség lehet ehhez. Az ilyen tipusu extrakcidval elSallitott anyagokrdl altalanossagban
elmondhatd, hogy jobb tulajdonsagokkal rendelkeznek, mint a hagyomanyos olddszeres
extrakcido termékei. Ez koszonhet§ tobbek kozott az alacsony mlveleti hémérsékletnek,

illetve a termék teljes oldészermentességének.

A szuperkritikus fluidum extrakcids (SFE) eljaras ipari alkalmazdsanak elterjedéséhez
nagyban hozzajarulhat az, hogy a mliveletet egyre pontosabban képesek vagyunk leirni
modelljeinkkel. A hagyomanyos olddszeres extrakcidhoz képest egy SFE eljaras mdveleti
paraméterei joval 6sszetettebbek, és jobban befolydsoljdk az extrakt mennyiségi és min&ségi
tulajdonsagait. Ez az oka annak, hogy pontos, univerzalisan hasznalhatdé modellre van

sziikség az eljaras tervezéséhez.

A Kémiai és Kornyezeti Folyamatmérnoki Tanszék félizemi SFE berendezésén az évek
folyamdn mar szamos novény extrakcidjat hajtottak végre. Ezeknek az extrakcids
kisérleteknek a modellezésére a Sovovd modellt taldltdk a legalkalmasabbnak. Mas
empirikus és félempirikus modellekkel ellentétben a Sovova és munkatarsai altal kidolgozott

modellben az illesztett paraméterek valds fizikai paraméterekbdl szamithatok.

A Sovova modell egyik nagyon fontos paramétere a fluid fazisra jellemzé
anyagdatadas, amit leginkdbb a Sherwood 0Osszefliggésb6l szamolnak ki. Az Osszefliggés a
Sherwood-, a Reynolds- és a Schmidt-szamok kozott teremt kapcsolatot. Azonban nincs
altaldnosan elfogadott 0Osszefliggés a harom dimenziomentes szam kozott. Tovabba
megallapitottam, hogy az irodalmi példakban a szerz6k az empirikusan illesztett konstans
értékekhez novényi extrakcids kisérletek adatait haszndltdk fel, tehat pdrusos matrix

jelenlétében adtak becslést a fellleten zajlé eseményrdl.

En a munkdm soran célul tlztem ki, hogy egy pérusmentes anyagrol torténd
szuperkritikus névényi olaj extrakciét fogok végrehajtani, hogy egy jobb becslést adhassak a
Sherwood 0Osszefliggésre. Amely Uj 6sszefliggésben mar biztosan nem fognak keveredni a
bels6 és kiils6 anyagatadds hatdsai, igy feltehet6en egy jobb min6ségli modellezést tesz

majd lehet6vé.



2 Jelolésjegyzék
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az egyenes meredeksége

az extraktor keresztmetszete (m?)

szilard anyag térfogatra vonatkoztatott fajlagos felulet (m?/m?)
toltettérfogatra vonatkoztatott fajlagos felulet (m?/m?3)

az egyenes tengelymetszete

szita lyukméret (mm)

a jellemzd szemcseméret (mm), amelyhez L=36,8 % szitamaradék tartozik
az oldhaté komponensek diffuziés tényezGje az oldészerben (m?/s)
a szemcseméret (mm)

fellleti-térfogati atmérs (mm)

nehézségi gyorsulas (m/s%)

az extraktor magassag koordinata (m)

manomeéter kitérés a Hofsdss-féle légpiknométer esetén (m)
extraktor magassag (m)

toltetmagassag az extraktorban (m)

fajlagos extrakcids sebesség ( kg/(ms) )

dimenzidmentes extrakcios sebesség (-)

az anyagatadasi tényezd a fluid fazisban (m/s)

anyagatadasi tényez§ a szilard fazisban (m/s)

a szitamaradvany-0sszeg (%) ami a szitalasi eredményekbdl szamithatd
a oldott anyag molekula tomege (g/mol)

a szén-dioxid molekula tomege (g/mol)

a szén-dioxid tomegarama (kg/s)

a Hofsass-féle légpiknométerbe bemért anyag tomege (kg)
a bemért extrakcids toltet tomeg (kg)

az egyenletességi tényez6 (-), az RRB szemcseméret-eloszlas paramétere
Avogadro-szam (6-10% db)

nyomas (bar)

légkori nyomas (Pa)

a fellleten 1évé konnyen oldhaté anyaghanyad (kg/kg)
Sovova modell dimenziémentes modellparamétere (-)
univerzalis gazallando, értéke: 8,314 ( J/(mol K) )

Reynolds szam (-)

Sovova modell dimenziémentes modellparamétere (-)
Schmidt szam (-)

Sherwood szam (-)

idd (s)



Vo-Vi
Vas

mg

Xo

Xf

hémérséklet (°C)

az Ures oszlopra vonatkozé aramlasi sebesség (m/s)

a bemért anyag térfogata a Hofsdss-féle Iégpiknométer esetén (m?)
Hofsdss-féle légpiknométer A és B jel kbzotti mérs térfogata (m?)
moldris térfogat (m>/mol)

a gdmbnek feltételezett molekuldk molaris térfogata (m3/mol)

az oldhaté anyag koncentrécidja a szilard vazanyagban (kg/kg)

a kezdeti koncentracio a novényi vazanyagban (kg/kg)

az oldhaté anyag koncentracidja a szilard szemcsék feltletén (kg/kg)
az oldhaté anyag koncentrécidja a szuperkritikus fluidumban (kg/kg)
az adott nyomashoz és hémérséklethez tartozo telitési koncentracié (kg/kg)
dimenzidmentes extrakcids hozam (-)

extrakcios hozam (%)

dimenzidmentes hosszkoordinata (-)

kompresszibilitas (-)

dimenzidmentes hossz koordinata feltételhez(-)

Gordg betiik

r

o
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n

Pt
Pr
Ps
O3
(o]

T

az un. gammafiiggvény, lasd (4-5) egyenlet
haloms(riség (kg/m?>)

a toltet fajlagos hézagtérfogata (m*/m°)
viszkozitas (Pa-s)

a szuperkritikus fluidum sériisége (kg/m>)
a redukalt szén-dioxid stir(iség (kg/m°)

a szilard vazanyag sirisége (kg/m?>)

a szén-dioxid molekula atmérgje (m)

az oldott anyag molekula atméréje (m)
minimalis extrakcids id6 (s)
dimenzidmentes id6 (-)

dimenzidmentes id6 feltételhez(-)



3 Irodalmi 6sszefoglalas

3.1 Szuperkritikus extrakcio

3.1.1 Szuperkritikus allapot
Szuperkritikus  allapotrél  akkor
beszéliink, ha a hémérséklet és a nyomas 10000 Szilard

egyarant atlépte a kritikus értékét. A

;
1
kritikus hémérséklet definicio szerint azt & 1000 + Szuperkritikus
W 1
jelenti, hogy ennél a hdémérsékletnél Z Folyadék |
g ;
. 1
magasabban tartva a rendszert a nyomas ~ 100 - - -
i Kritikus pont
novelésével nem érhet6 el a folyadék _
; R [tal4 10 6z Gaz
allapot. Altaldban ezzel a fogalommal a ! :
o / Hirmas pont |
gbz/gaz kozotti kulonbség definialasanal :
1
200 250 300 350 400

taldlkozunk. Gaz az a kritikus
hémérséklet [°K]
hémérsékleténél magasabb hdémeérsékletd
1. dbra: A szén-dioxid fazisdiagramja
anyag, amely a nyomds emelésével nem
kondenzalhatd. Ezen h6mérséklet felett a fazisatalakulasok a kovetkez6képpen zajlanak le a

nyomads emelésével nullatdl indulva: gaz-szuperkritikus-szilard, ahogy az 1 dbrdn lathaté.

A kritikus nyomas definicidja ehhez hasonléan az a nyomds, ami felett a rendszer
pusztdn a hémérséklet valtoztatasaval nem forralhatd el. Ezen nyomas folott a hGmérséklet
abszolut nullatdl valé emelésével a kovetkezd atalakulasok torténnek: szilard-folyadék-

szuperkritikus.

A szuperkritikus dallapotd anyagnak szamos jo tulajdonsagat ismerjik, amelyek
kifejezetten hasznosak lehetnek egy extrakciés mdveletnél. Mivel a folyadék-szuperkritikus
és gaz-szuperkritikus fazisvdltozasok ugy torténnek, hogy kozben az allapotvaltozdk
folytonos fliggvénnyel irhatdak le, ebbdl azonnal kévetkezik, hogy a szuperkritikus allapotu
anyag tulajdonsagai a gazok és a folyadékok tulajdonsagai kozott fognak elhelyezkedni. Ez jol
latszik a 1. tabldzat adataibdl, illetve a 2. dbra tartalmazza a szén-dioxidra vonatkozd azonos
slrliséggel rendelkez6 p-T allapot parokat. Ezeknek az azonos s(irlségl vonalaknak a

szaggatott vonallal rajzolt szuperkritikus fazishatarokon nincs torésuk.



1. tablazat: A szuperkritikus anyagok jellemzé fizikai-kémiai tulajdonsagai [1]

Fazisallapot Gaz Szuperkritikus Folyadék

StirGség [kg/m?] 1 200-900 ~1000
Viszkozitds [cm?/s] 10° 10" 103
Diffuziés dllandé  [Pa*s] 10" 10°-10" 10°

3.1.2 Szén-dioxid tulajdonsagai

Napjainkban sokat hallani a szén-dioxidrél a médiaban, mint az elsé szamu
ellenségrél, a Foldi élet szempontjabdl. Amig a kutatok azon vitatkoznak, hogy a globalis
felmelegedésben valdjaban mekkora szerep jut annak a szén-dioxidnak, melyet az emberiség
juttatott a légkorbe az ipari forradalom 6ta eltelt tébb mint kétszaz évben, érdemes mas
szempontbdl is vizsgdlni ezt a vegylletet. Ha a vildg vezet6i megallapodnak a szén-dioxid
raktarozasardl (Carbon Capture and Storage [2]) gyakorlatilag korlatlan mennyiségben fog
rendelkezésiinkre allni. Igy érdemes elgondolkodni olyan technoldgiak kifejlesztésén,
amelyek ezt a szinte ingyenesen hozzaférhet6 anyagot hasznositjdk. Ahhoz, hogy Uj

technolégiak kifejlesztésén, illetve a meglévéek korszerlsitésén gondolkodhassunk,

mindenképpen tisztaban kell lennlink a

31,05 °C
o siiriiség [kg/m’] | szén-dioxid fizikai és kémiai
1200 1100 IOO(I] 900 . / .
| 800 tulajdonsagaival.
3504 :
| Mar a szuperkritikus
3004+ !
: 700 technoldgiai megvaldsitasok kezdetén
/) /
2301 ! . egy szinvonalas szabadalmat adott be
fluid 600

folyadek

)
S
S
t

Kurt Zosel, amely méretét tekintve igen

500

00 terjedelmes volt, a szuperkritikus
/ anyagok lehetséges alkalmazasairdl.

200

Z o ___ 73.8 bar EZzeket a lehetséges felhasznalasi
100 ’

nyomas [bar]
szilard

wn
f=1

100+

50+ p 2 .y
. moédokat els6 sorban a szuperkritikus
gaz

—_— allapotban tapasztalhaté kémiai és
-60  -40  -20 0 20 40 60 80 100

hémérseklet [°C] fizikai tulajdonsagok ismeretére

alapozva tudta kidolgozni. Ma mar
2. abra: A szén-dioxid stirlisége a p-T _ ) _ ) _
dllapotdiagramon [1] tudjuk, hogy az altala javasolt tébb mint



30 alkalmazasi méd koziil a legtobb a gyakorlatban is megvaldsult ipari méretekben [3].

A szén-dioxid Foldiink oxidativ atmoszféradjahoz viszonyitva inert gaznak tekinthetd,
mivel mély energia szint(i, maximalisan oxidalt allapotban van. Ennek megfelel6en kémiai
reakciokban csak erGsen korlatozott szamban vesz részt. A legfontosabb reakcidja a vizben
vald kémiai oldédasa, amely egy egyensulyi folyamat. A szén-dioxid legfontosabb kémiai és

fizikai konstansait a 2. tdbldzat tartalmazza.

2. tabldzat: A szén-dioxid legfontosabb konstansai [4]

Paraméter

Molaris tomeg 44,010 g/mol
Kritikus h6mérséklet 30,98 °C
Kritikus nyomas 73,77 bar
Kritikus srlség 467,6 kg/m’
Harmaspont hémérséklete -56,55 °C
Harmaspont nyomasa 5,18 bar

Az 1. dbra mutatja a szén-dioxid fazisdllapot diagramjat. Itt lathatd, hogy miért
érdemes szuperkritikus olddszerként alkalmazni. A kritikus hémérséklet midveleti
szempontbdl fontosabb, mint a kritikus nyomas, mivel ez korlatozé tényezé6 lehet, ha hére
érzékeny anyaggal dolgozunk. Ez az egyik oka annak, hogy az SFE miveleteknél

el6szeretettel alkalmazzak a szén-dioxidot. Tovabbi fontos j6 tulajdonsagai:

e nem toxikus,
e nem tlzveszélyes,
e gazokéndl nagyobb viszkozitasu,

o folyadékoknal kisebb sirlségd.

Az Eurdpai Unidban az Eurdpa Tanacs 88/344/EEC szamu rendelete tartalmazza az
élelmiszerek és élelmiszer adalékok extrakciéjanal haszndlhatd olddszereket, és szabdlyozza
azok hasznalatat. Hazdnkban az Eurdpai Unié gyakorlatat kévetve a Magyar Elelmiszerkényv
1-2-88/344 elGirasa tartalmazza az élelmiszerek elBallitasa soran felhasznalhato
olddszereket. Az elGirds szerint az olddszerek hdrom csoportba sorolhaték. Az elsé csoportba
tartoznak a jo gydrtasi gyakorlat (GMP) el6irdsainak betartasaval korlatlanul alkalmazhaté

oldészerek, melyeket a 3. tdbldzatban soroltam fel.
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3. tablazat: GMP- technolodgidban korlatlanul haszndlhato olddszerek [5]

Szuperkritikus olddszerek Folyékony oldészerek
Propén etanol®

Butan etil-acetat
Szén-dioxid aceton
Dinitrogén-oxid viz®

% az etanol és a viz extrakcids olddszerként korldtozas nélkiil alkalmazhaté és tartalmazhat pH beallitasra
szolgald anyagokat

Ennek megfelel6en, ha olyan technoldgidkat alkalmazunk az iparban, melyek
valamilyen hagyomdnyos olddszert szén-dioxidra cserélnek le, akkor az esetleges tdbblet
beruhdzasi és mdlkodtetési koltségeket az elmaradd kornyezetvédelmi birsagok
ellensulyozzak. Tovdbba akar olddszermaradvanytdl mentes és igy értékesebb termékek

allithatoak el6.

3.1.3 Szilard-folyadék extrakcio
A szilard-folyadék vagy mas néven a diffuziés extrakcié, a folyadék-folyadék
extrakciohoz hasonldan, a diffuzids vegyipari miveletek k6zé sorolhatd. A mivelet sordn a
szildrd vazanyagban levé anyagokat nyerjiik ki a vazanyagon kiviili oldészerrel. Altalaban és
esetlinkben is a szilard vazanyag névényi eredet(i. Az ebbdl kinyert anyagokat, melyek most
a haszndlt olddszerben vannak, tovdbbi mliveleteket (beparlas, kristalyositas, folyadék-

folyadék extrakcio) alkalmazva tisztitjuk.

A diffuzids extrakcid esetében egy fazis van jelen, melynek egy része a vdzanyagon
kivil, a masik a vdzanyagon beliil talalhaté és az egyensuly beallasa a két rész koncentracio-
kiegyenlitGdéséig tart. Matematikailag egzakt mddon a diffuzié folyamatat a Fick egyenletek

irjak le [6].

Fick I. térvénye: dn; =—-D, A%
dt dx

ahol:
D;: a diffazids egyutthatd (m?/s),
n: mélszam (mol),
t:idé6 (s),
A: felilet (m?),
¢: koncentracié (mol/m?3),

x: helykoordindta (m).
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A Fick altal kidolgozott torvény szilard-folyadék extrakciéra lett felirva, azonban

gyakorlati szempontbdl ez megegyezik a szuperkritikus fluidum-szilard extrakciéval.

3.1.4 Szuperkritikus fluid extrakcio

A szilard-fluid extrakcio és a szilard-folyadék extrakcio kozott az egyik legfontosabb
kilénbség, hogy mig az el6z6nél beavatkozasi lehetéségiink adott olddszer mellett csak a
hémérséklet vdltoztatdsdban van, addig a szuperkritikus fluid extrakciéonal (SFE)
valtoztathatd az olddszer tulajdonsdga a hémérséklettel, a nyomassal, esetleg segéd
olddszer hozzdadasaval. Ennek megfelel6en a szuperkritikus extrakcié szamos elénnyel

rendelkezik:

o A felhaszndlt olddszerek tébbsége olcso, és a szuperkritikus allapot jellemzdi
miatt nyomascsokkentéssel konnyedén elvalaszthatéak a kioldott anyagtél.

e A nyomas és a hémérséklet valtoztatasaval az extrahdldszer oldoképessége
széles tartomanyban, folyamatosan valtoztathatd, igy nem csak szelektiv
kioldas, de szelektiv szeparacid is megvaldsithato.

e A vilasztott olddszer kritikus hémérsékletétsl fliggben altaldban kozel
szobahémérsékleten végezhetlink extrakciét, igy kevésbé illékony és
h6érzékeny anyagok is kivonhatdak.

e A hagyomanyos extrakcids eljarasoktél eltér6en a termék mentes az
egészségre karos szerves olddszerektdl, igy értékesebb.

o Az extrakcid és a szétvdlasztas soran az inert atmoszféra védelmet nyujt az

oxidacios karosodas ellen.

Bar a szuperkritikus technoldgia izemeltetési koltsége alacsony, az alkalmazott nagy
nyomas miatt magas a beruhdzasi koltsége. Tovabbi hatranya a szuperkritikus
olddszereknek, hogy olddképességiik tobbnyire elmarad a szerves oldészerek

oldéképességétdl.

A szuperkritikus extrakciénak szamos alkalmazasa ismert. SFE mdlveleteket
alkalmaznak az élelmiszeriparban kilonb6z6 élvezeti cikkek el&allitasara, karos-, iz- és
illatanyagok kivonasara. A gyodgyszeriparban szuperkritikus olddszereket hasznalnak
természetes  hatdanyagok  kinyerésére  gydgynovényekbdl, olddszerként  vagy

antiszolvensként gydgyszerhatdanyagok, illetve bioldgiailag lebonthaté polimerek
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mikronizaldsdra, hatdanyagok polimer vazba torténd kapszuldzasara, valamint polimer-,
illetve fehérjekeverékek frakcionaldsara és sterilizaldsara. A kozmetikaipar szdmara
ugyancsak szuperkritikus extrakciéval allitjdk el6 a zsiros, olajos anyagokat, természetes
szinezékeket, valamint illatanyagokat. Az eddig felsorolt ipari alkalmazasokon kivil a
kdrnyezetvédelem is eredményesen alkalmazza ezt az eljardst, szennyezett talaj, szennyviz
tisztitasara. A vegyiparban tobbek kozott faradt olaj, aktiv szén, katalizator regeneraldsara,
valamint kulénboz8 elvalasztasi miveletekre is sikeresen alkalmazzak a szuperkritikus

extrakciot [7-11].

3.1.5 Szuperkritikus szén-dioxid extrakcio

Az ipari megvaldsitasai a szuperkritikus szén-dioxid drogextrakcidnak tébbnyire
szakaszos megoldasuak. Ennek egyértelm( oka a késziilék bels6 nyomasa. Nehezen lehet
megoldani a szilard anyag folyamatos beadagolasat a nagy nyomasu térbe, bar vannak
probalkozasok a mdlvelet félfolyamatossa tételére. llyen mikods Gzemekkel rendelkezd
technoldgia a kdvé koffeinmentesitését szolgalja. A mdszaki problémat Ugy oldottdk meg,
hogy az extraktor f6lé és ala egy-egy kisebb kolonna darabot épitettek be. Ezeket a kisebb
kolonna darabokat pedig kettGs szeleprendszerrel lattak el, igy lehet6ség van azokat az

extraktorhoz kapcsolni, illetve attél elszepardlni, a fokozatos t6ltésnél és tritésnél [12].

Egy hagyomanyos szakaszos extraktort dbrazol a 3. dbra. Ennek a miikddtetése ugy
zajlik, hogy el6szor feltoltik az extraktort az el6készitett szilard droggal, majd lezarjak azt. A
szén-dioxidot egy folyadékszivattyd juttatja az extraktor belsejébe, oly mddon, hogy a
szivattyu el6tt h(tik, utana pedig f(itik az anyagaramot. Erre azért van szikség, hogy a
szuperkritikus fazisatalakulds semmiképpen se tudjon a szivattyiban megtorténni, mert az
kavitaciot okozna. Az extraktorban végighalad a fluidum, és a szildrd anyagbdl kioldja az
oldhatd vegyileteket. Az extraktorbdl szuperkritikus oldat tavozik, amely anyagaram egy
nyomascsdkkents szelepen veszit a nyomasabdl. igy lecsdkken a fluidum oldoképessége és
anyag valik ki bel6le az elsé szeparatorban, amely hidrociklonként mikodik, tehat szeparalja
a kivalé anyagot a fluidum oldattol. A tovabbra is szuperkritikus allapotban lévé oldat a
masodik szeparator el6tti szelepen veszit annyi nyomast, hogy a szén-dioxid gz formaba
alakuljon at. Ez a gz utana attdl fliggben, hogy meg van-e oldva a recirkulaltatasa, kerilhet a
kdrnyezetbe, vagy egy kondenzator segitségével vissza a folyadék tartalyba. Az ipari méretd

Uzemeknél minden esetben recirkulaltatjak a szén-dioxidot.
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A dupla szeparator alkalmazasa természetesen nem kotelez6, lehetséges olyan
mlivelet is ahol csak egy szeparator van beépitve a rendszerbe. A szeparatorokbdl torténd
extrakt elvétel torténhet folyamatos vagy szakaszos megoldassal. Az eljaras fontos el6nye
még, hogy a mlivelet barmikor megallithatd az dbran fel nem tlintetett szelepek zarasaval,
majd kivansag szerint folytathaté. Miutan a szildard anyag kimerilt, a rendszert

nyomasmentesiteni kell, hogy a drog kicserélhetévé valjon a friss alapanyaggal.

Masik lehetséges megoldas lehet az eljaras folyamatossa tételére, ha tobb extraktort
alkalmazunk a m(ivelethez. Bevett gyakorlat a harom extraktoros kialakitas, ugyanis ilyenkor
nem csak a folyamatos extrakcié biztosithatd, hanem a nagyjabdl egyenletes

oldatkoncentracio is [13].

Az egy extraktoros hagyomanyos értelemben vett szuperkritikus extrakcid néhany
tipikus extrakcids hozamgorbéjét mutatja 4. dbra. Az, hogy a gérbének van-e egy linearisnak
mondhatd kezdeti szakasza, avagy csak egy telitési gorbérél beszéliink, attdl fligg, hogy az

extrahalt drog oldhatd anyagtartalma milyen részben taldlhaté a részecskék feliiletén, illetve
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azok belsejében, egy nehezebben hozzaférhet6 allapotban. A linearis szakasz megléte arrol

tanuskodik, hogy van a részecskék feliiletén konnyen oldhaté anyag.

A

hozam [%]

fajlagos CO; felhasznalas
4. dabra: Tipikus extrakciosgérbék [1]

Annak bizonyitdsdra, hogy az SFE eljards nem csak labor és félizemi koridlmények
kozott hasznalatos, a 4. tdbldzatban feltiintettem a jelent6s kapacitassal rendelkezé
Uzemfajtakat. A szdmokbdl lathatd, hogy az lizemek a szakaszos és folyamatos lzemd
m(ikodés hataran teljesitenek volumeniket tekintve. Néhany tizezer tonna éves kapacitds

folott mindenképpen a folyamatos m(ikodésu eljaras valik gazdasagossa.

4. tablazat: A szuperkritikus extrakcio legfontosabb nagyipari alkalmazdsai [10]

Alapanyag Extraktum Uzemi kapacitds (t/év)
leparlasi maradék olaj 100 000

kave koffein 50 000

rizs novényvédGszer 30 000

tea koffein 10 000

dohany nikotin / aroma 10 000

komld aroma / kesertianyagok 10 000

tojas koleszterin 1000

fliszerek aroma/lecitin 100-500
gyogynovények aktiv hatdéanyagok 100-500
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3.2 Kisérleti novények

3.2.1 Szdjabab
A szdja termesztése az Gsid6kbe nyulik vissza. Mar i.e. 5000-ben is termesztették az
6si Kinaban. A FAO meghatarozdsa alapjan inkdbb tekinthet6 olajos magvunak, mint
hiivelyesnek. Latin neve: Glycine max L. A faj besorolasat tekintve a Fabales rend, Fabaceae

csalad, Faboideae alcsalad, Glycine nemzetségébe tartozik.

Els6dleges felhasznaldsa allati eledelként torténik, mivel a névény fehérjetartalma
igen nagy. Osszevetve mas allati takarmanyokkal, egységnyi teriiletre vetitve a széjaval lehet
az egyik legtobb fehérjét megtermelni. Ezen fellil emberi fogyasztdsra is természetesen
alkalmas. Ez egyik felhaszndlasi mddja szdjatej gyartdsa, amelyet laktézérzékeny emberek is
fogyaszthatnak. Szdjatejbdl készitik egyébként a tofut, amely a tdvol keleten igen nagy
népszertiségnek orvend. Tovdbba készithet6 még a szdjabol fermentacids |épés utdn
szbjasz6sz, amelynek felhasznaldsa szintén a tavol keleti konyhaban igen elterjedt. Ezért nem
véletlen, hogy a vilag legnagyobb szdjabab importSre Kina. A vildg termelési adataiba az 5.

tdbldzat nydjt némi betekintést.

5. tabldzat: A vildg szojabab termelése 2008-ban [14]

Orszag Termelés [millid t/év]
USA 80,50
Brazilia 59,90
Argentina 46,20
Kina 15,50
India 9,00
Paraguay 6,80
Kanada 3,30
Bolivia 1,60
Eurdpai Unid 0,60
Vildgon dsszesen 230,90

Maga a novény anatémiai felépitését tekintve igen kilonb6z6 méretekkel
rendelkezhet. A magassaga 20 cm-tGl az egy méteresig valtozhat. A novény termését, szarat
és leveleit apré barna vagy szlirke sz6rok boritjak. Az dsszetett levelei négy kisebb levelet

tartalmaznak, amelyek egyenként 6-15 cm hosszura és 2-7 cm szélesre nének. A kifejlett
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szdja novény a leveleit ledobja. Apré alig észrevehetd dnbeporzds virdgai a levél szarak
tovébdl nének és fehér, rozsaszind, vagy lila szinliek lehetnek. A bab hiivelyek 3-5-6sével

nének csomdkban, és hiivelyenként 2-5 babszemet tartalmaznak, melyek mérete 5-11 mm

atmérdjl lehet, ahogy az az 5. dbrdn lathaté.

5. dbra: Széja névény és termése
Felhasznaldsat tekintve korulbelll 85%-at a vildgon termelt szdjababnak szdjaliszt és
szbéjaolaj el6allitdsra hasznaljak. Ehhez nagyrészt hagyomanyos oldészeres extrakcids
mveletet alkalmaznak. Az extrahdlt vazanyagbdl késziil a széjaliszt. A bab maga 38-45%-ban
tartalmaz fehérjéket és kb. 20%-ban olajat. A széjalisztbél els6sorban allati takarmany lesz.
Mig az olajat haztartasokban alkalmazzdk siit6 olaj formdaban, esetleg részleges

hidrogénezésnek vethetik ala [15].

3.2.2 Kukorica
A kukorica Amerikdbdl szarmazik. A majaknak és az olmékoknak kdészénhetben i.e.
1700 — i.e. 1250 szinte az egész kontinensen elterjedt. A vilag tobbi részén csak a 15-16.
szdzadban talalkozhattak vele, koszonhet6en az eurdpai gyarmatositoknak. Latin neve: Zea
mays L. A faj rendszertani besoroldsat tekintve a Poales rend, Poaceae csaldd, Panicoideae

alcsalad, Andropogoneae torzs, Zea nemzetségébe tartozik.

A novény felépitése a 6. dbrdn lathatd. A novény csbves szara valtozd méretl
szakaszokra tagolddik, 6ssz méretét tekintve 2-3 m-t érhet el. Ezen szakaszok talalkozdsanal
kezd6édnek a névény levelei, amelyek 50-100 cm hosszura és 5-10 cm szélesre néhetnek. A

néstény virdgzat, és igy maga a kukoricacsé, a kdzépmagasan taldlhatd levelek tovébdl
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nének. A him virdgzat a novény legtetején taldlhatd a szar végén. A kukorica termés szinét

tekintve igen valtozatos lehet: feketés, kékes, lila, zold, piros, fehér és sarga.

6. dbra: A kukorica névény és termése

A termés Osszetételét tekintve igen valtozatos lehet. A nagyobb cukortartalmu
fajtakat els6sorban emberi fogyasztasra szanjak. Azonban napjainkban, az egyre inkabb
terjedd biolzemanyagok koraban, fontos szerep jut a kukorica keményit6tartalmanak is.
Mivel fermentacids feldolgozdsdval alkohol allithaté elS, amellyel biztosithatd a benzin
kotelezd bioetanol tartalma. A 6. tdbldzatban nem véletlen, hogy az USA az els6 helyen
szerepel az éves termelési statisztikdban. Ugyanis igen jelentés mennyiség(i bioetanolt

allitanak el6 kukorica bazison az orszagban.

6. tdbldzat: A vildg kukorica termelése 2008-ban [14]

Orszag Termelés [millié t/év]
USA 333,02
Kina 163,12
Brazilia 51,23
Mexiko 20,2
Indonézia 17,63
India 17,3
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Franciaorszag 15,3

Argentina 13,12
Dél Afrikai Koztarsasag 12,05
Ukrajna 10,49
Vildgon dsszesen 817,11

A kukoricaszemek felépitése a 7. dbrdn |lathaté. Maganak a szemnek az egyetlen él6
része a kukoricacsira, amely gazdag fehérjékben és olajokban. Olajtartalma elérheti a 40
%(m/m)-ot is. Ezért abban az esetben, ha olajt akarunk nyerni bel6le, elGszor préselni szokas

egy vagy tobb Iépésben, majd azt kdvetheti az olddszeres extrakcid [16].

\ Keményitd

=2/ Maghaz

Keményito és glutén

Kukoricacsira

7. abra: A kukoricaszem felépitése
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3.3 Modellezés

3.3.1 Sovova modell
A szuperkritikus extrakcid matematikai leirasara mar sokan dolgoztak ki kilonb6z6
modelleket és moddszereket. Ezek kozott talalhatdak olyanok, amelyek csak pusztan
matematikai képletekkel prébaljak leirni a mlveletet, illetve olyanok, mint a Sovova altal
kidolgozott modell, amely fizikai értelmet is ad az illesztett paramétereknek. A modellezés
matematikajarol, illetve gyakorlati kivitelezésérél Dr. Nagy Bence PhD értekezésében lehet
igen részletesen olvasni. Munkdam soran részben az altala kidolgozott modellezési

gyakorlatot kdvetve jartam el [17].

A Sovovd modell szerint a szuperkritikus extrakcid matematikai leirdsa sordn
feltételezniink kell, hogy a toltet homogén és izotrdp, valamint a vdzaanyagban egyenletesen
oszlik el az oldhaté anyag. Az oszlop teljes hosszdban a szemcseméret-eloszlas, a
hémérséklet és a nyomas allandd, a nyomasesés elhanyagolhaté. A belépd olddszer oldott
anyag mentes. A Sovova modell szerint apritaskor a kiilsé feliileten levd sejtek felszakadnak,
igy a hatéanyag egy része (g hdnyada) a részecskék kilsé fellletén (szabadon) van és
egyszer( olddssal extrahalhatd. A hatéanyag masik része (1-qg) a szemcsék belsejében marad,

ahonnan csak diffuzidval jut a szemcse felliletére.

Az extrakcid az aldbbi részfolyamatokbél all:

Az olddszer diffuzidja a szilard szemcse korul kialakult filmen keresztiil;

Az olddszer behatoldsa a szemcse pdrusaiba;

A komponensek oldddasa;

Az oldat diffuzidja a szemcse fellletéhez;

Anyagatadas a kiilsé felliletrdl a fluid fazis belsejébe.
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A részfolyamatok kozil barmelyik lehet a sebesség-meghatarozé 1épés, ami az egész

extrakcio sebességét meghatarozza.

A toltet egy dV térfogatu elemében d&tadott anyagmennyiség a kovetkez6

mérlegegyenletekkel irhaté le [18-22]:

~ p. (L= )dV Z—)t‘ 3% y)dv

pfg-dV%+pfust(;ﬂh:J(X, y)dv (2)

ahol:

fajlagos extrakcids sebesség (kg/(m?s)),

X az oldhaté anyag koncentracidja a szilard vazanyagban (kg/kg),
az oldhaté anyag koncentracidja a szuperkritikus fluidumban (kg/kg),
OF a szuperkritikus fluidum s(riisége (kg/m?),
Ds szilard vazanyag sriisége (kg/m?>),
h hossz koordinata (m),
idé (s),
Us az Ures oszlopra vonatkozé olddszer dramlasi sebessége (m/s),
€ a toltet fajlagos hézagtérfogata (m>/m?3).

A (2) egyenlet elsé tagja jelzi, hogy a fluid fazisban a koncentrdcid idében is valtozik.
Az extrakcid szakaszos mdlvelet, ezért lesz a fluid fazis egyre higabb. A megoldasnal ezt a
tagot rendszerint elhanyagoljak, mivel lényegesen kisebb a masodik (konvekcids) tagnal (az

olddszer dltal elvitt anyagmennyiségnél).
A modell szerint az oldészer aramlasa a tolteten keresztiil dugattydszerd.

Az egyenletrendszer a J(x, y) fajlagos extrakciés sebesség behelyettesitésével
integrdlhatd és x, y koncentracidk az extraktor hossza fliggvényében szamithatdak. A kezdeti
feltételek szerint a szildrd vdzanyag kezdeti koncentracidja a toltet mentén azonos (xo),

tovabba a belépé olddszer oldott anyag mentes:

x(h,t =0) = x, (3)
y(h=0,t)=0 (4)
ahol:
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Xo az oldhaté komponensek kezdeti koncentracidéja a novényi vazanyagban
(kg/kg).

Az extrakcids hozamgorbe az anyagmérlegbdl szamolhato:

1 ¢
Ye®=% - [ x(h,tydh (5)
t o
Y. ) =" [y(H. dt (6)
IT]S 0
ahol:

Ye(t) az extrakcios hozam (kg extrakt/ kg vazanyag),
H; a toltet magassaga az extraktorban (m),

Mt az olddszer tdmegdrama (kg/s),

m; a szilardanyag tomege (kg).
Linedris modell

A szuperkritikus extrakcié linedris modellje szerint a szemcsék felliletén |évs, oldhaté
anyag az oldészer szamadra konnyen hozzaférhetd, tovabbd a vazanyag belsé szerkezetének
nincs szerepe az anyagataddsban (a toltet lehetne teljesen pdérusmentes). Ez jellemz6 az

extrakcids gorbe els6 szakaszdra, ahogy az a 8. dbrdn lathaté.

A

254 [I. Szakasz

2
(=

hozam [%]

=

[. Szakasz

U P
fajlagos CO; felhasznalas

8. dbra: Egy tipikus extrakcids gérbe szakaszai

Ebben az esetben a sebesség-meghatdrozé |épés, az anyagatadas, a kilsé feliletrdl a

fluid fazis belsejébe. Az extrakcié kezdetén, a fellleten |év6 anyag oldddik:
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J(x,y) =K;a p;(y" —y)hax>(1-g)x (7)

ahol:
k¢ az anyagatadasi tényezd a fluid fazisban (m/s),
a; a toltet fajlagos feliilete (m?/m?),
y" az adott nyomashoz és hémérséklethez tartozé telitési koncentracio (kg/kg),
q a fellileten 1évé konnyen oldhaté anyaghanyad (kg/kg).

Az extrakcid masodik szakasza akkor kezdédik, amikor a fellleten lév6é kdnnyen
oldhaté anyaghanyad mar elfogyott, igy a vazanyag belsejébdl kell eljutnia az oldhato
komponenseknek a fluid fazis belsejébe. Ebben az esetben feltételezhets, hogy a belsé

diffuzid a sebesség-meghatarozo [épés:

J(x,y) =k.a,p,(x—X;) haxg(1-g)xo (8)
ahol:

ks anyagatadasi tényez6 a szilard fazisban (m/s),

X az oldhaté anyag koncentracidja a szilard szemcsék fellletén (kg/kg).

Mivel a fellleten |1év6 oldhaté anyaghdnyad mar az I. szakasz ideje alatt elfogyott, az
el6z6 egyenlet az x<<x feltételezéssel tovabb egyszerisithetd.

J(x,y) =k.a,p.x haxs(1-g)xo 9)

Az exponencialis fliggvény formajaban megadott korrekcios faktor egységnyi, ha x=xq

és folyamatosan csokken az extrakcio el6rehaladasaval.

Altalanosan hasznalhaté, analitikus megoldast adott Sovova. Az analitikus

megoldashoz a masodik szakaszra a kovetkezé kozelitést javasolta [20]:

I(x,y) = k.a,p.x(1——L) haxs(1-g)x (10)
y

Az extrakcié el6rehaladasaval y egyre csokken és igy a korrekcids tényezd egyhez

kozelit. A megoldashoz alakitsuk at a mérleg egyenleteket dimenzidmentes formara.

Amennyiben a (1) egyenlet mindkét oldalat elosztjuk a fluid fazisra jellemzé

maximalis extrakcids sebességgel (11), a (12) 6sszefliggéshez jutunk.
‘]max(X! y):kfatpfy* (11)
A (1) egyenlet bal oldaldt szorozzuk és osztjuk m,m_ x, szorzattal,
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B ps(—e&)m m.x, %_ J(x,y)

P = (12)
kfatpfy mfmsxo at ‘]max(xly)
Majd bevezetve a kovetkez6 dimenzidmentes paramétereket:
X =% dimenziémentes koncentracio, (13)
XO
t My . ix
F=—=t dimenziémentes idG. (14)
T m, X,
Ahol:
mg X, T S . . , .
7 =———a minimalis extrakcios id§ (akkor kapnank, ha végig telitett oldat tavozna az
mey
extraktorbol) (s). (15)
J*(X,Y)= M dimenzidmentes extrakcios sebesség, (16)
‘]max (X' y)
mikia o . .
=——————dimenzidmentes modellparaméter. (17)
mf (1_€)ps

A (2) egyenletbdl elhanyagoljuk az elemi fluid térfogatban az anyagmennyiség

valtozasat. ElGszor végezziik el a kovetkez6 atalakitast:

u A.m my o (L—&)H A m; p(1-&)H
pf s’ E sgz fps( 8) t Eg: fpS( 8) tg:J(X,y) (18)
msAE oh msAE oh m oh

S

Mindkét oldalt osztva a szilard fazisra szamitott J__ (X,y) értékkel (19), tovabba a

max
szamlalét és a nevez6t is megszorozzuk a telitési koncentracidval ( y*) a (20)

dimenzidmentes formahoz jutunk:
‘]max (X’ y) = ksatpSXO (19)

1-g)H m. y’
IOS( 8) t f*y QZJ*(X,Y) (20)
ksatpsxomsy ah

ahol a kovetkez6 dimenzidmentes csoportokat kapjuk:

Y = l dimenzidmentes koncentracid, (21)
y
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Z= n dimenzidmentes hosszkoordinata, (22)
t

_ msksat X0

=— — dimenziémentes modellparaméter. (23)
m,(l-¢&)y

A dimenzidmentes egyenletrendszer tehat a kdvetkezd formaban irhato:

1 oX N
65_‘] (X,Y) (24)
10Y .
ST (25)

A hozzatartozo kezdeti feltételek dimenzidmentes formaban:
X(©$=0,2)=X, (26)
Y(9,Z=0)=0 (27)

A megoldasnal figyelembe kell venni, hogy az olddszer az oszlop aljatél felfelé halad.
Az alsé szakaszon mar nincs oldhaté anyag a kiilsé fellileten és a belsé diffuzié a sebesség-
meghatdrozo, mig a felsé rész még majdnem a kezdeti allapotban van. Feltételezve egy éles
hatart a két allapot kozott, ez a hatar felfelé vandorol az oszlop hossza mentén. A

hozzatartozo dimenzidmentes hosszkoordinata:

ol

Az oszlop teljes hosszaban 9, idd elteltével fogy el a kilsé feluletrél az oldhaté

8, =&+ nf-glt-exp(s)) (29)

A (4) egyenlet szerinti integrdldst elvégezve a koncentracidébdl az extrakcios gorbe az

aldbbi egyenletekkel szamolhato:

Y, q

— =9{1-exp(-Q)| ha $<— 30
" [1-exp(-Q)] ha % (30)
Ye

- 3—%exp[Q(zk 1] ha %s 9<, (31)
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Y =1_%|n{1+[exp(S)—1]exp{8[6—19ﬂ(1—q)} ha > 9, (32)

_E

XO
A Sovova modell tovabb egyszerUsithet6, ha a g=0 (nincs oldhaté anyag a feliileten)

vagy a g=1 (az oldhatd anyag teljes mennyisége a fellileten van) hatarfeltételeket vizsgaljuk.

Abban az esetben, ha g=1, Ugy tekinthet6 a rendszer mintha egy pdérusmentes
szemcsés anyag fellletér6l extrahalndank. Munkdmban ezt a hatdresetet vizsgaltam

részletesen.

1
Zk = 9-= 33
[ Q} 33)
9, =[1+i} (34)
Q

Az extrakcids hozam az id6 fliggvényében a (35-37) egyenletekkel szamithatd.

<

i = 9-[L—exp(-Q)], linearis I < % (35)

<

£ = S—i-exp Q-[&—i—lJ , linearis-exponencidlis 1 <4 <1+l (36)
Xo Q Q Q Q

<

—E =1, Konstans 1921+i (37)
X, Q

3.3.2 Modellparaméterek

rr s

Szuperkritikus szén-dioxid siiriiségének szamitdsa

Kis acentrikus faktorral rendelkezé fluidumok (Ar, CH4, CoHs, Kr, Ny, Ne, O,, Xe),
akarcsak a CO, térfogati jellemzéi jol leirhatdak a Bender allapotegyenletet alkalmazva. Ez az
egyenlet 20 paramétert (a;-a,p) tartalmaz, amelyek a fluidum tulajdonsagaibdl hatarozhatok

meg numerikus eljardssal [23].

A szuperkritikus allapotu szén-dioxid s(r(iségét az alabbi Bender allapotegyenlet

numerikus megoldasaval hatarozhatjuk meg.

2
2 ~Pt

'0 azzo
+(Ae +A7pf2)Tf'e

M, Ap. Apt Ap’ Apt Ap®
+ + + + +

Z = =
° RTp, R R R R R

(38)
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ahol:

a a
A =a + 2+T—i -I-_A;, T_i
a
Az_a6+?7+_|_—82
alO
A:;:ag"'_
T
A =a, +-2
ASZE
T
a a a
A =7 G B

7 -|-3 T4 TS
0.0, a Bender allapotegyenlet konstansai szén-dioxid esetén,
Z. kompresszibilitas (-),
A1-A; a Bender dllapotegyenletben (3-1) szereplé hémeérséklettdl figgs tagok,
p nyomads (bar),
M, a szén-dioxid molekulatomege (g/mol),
R 8,314 (J/(mol K) ),

T hémeérséklet (°C),
Ps a szuperkritikus fluidum sdr(isége (kg/m3).
Konstansok:

a, =9,2695-10° ; a,=-5,6387 ; a,=-3,7608-10? ; a, =-2,9838-10° ; a, =1,4837-10" ;
a, =41742-10°; a, =15959-10°; a,=11767 ; a,=11034-10°; a, =-8,3435.10° ;
a, =49083-10" ; a,=-92096-10" ; a,=37029-10% ; a,=-17365-10° ;
a,, =11409-10°; a, =-18758-10°; a, =-2,0563-10"*; a, =-1,2645; a, =5,3148-10%;
a,, = 4,676-10%;

Szuperkritikus szén-dioxid viszkozitdsdnak szamitdsa

A szuperkritikus szén-dioxid viszkozitdsanak szamitdsa elengedhetetlen a folyamatok
anyagatadasi és hidrodinamikai viselkedésének leirdsahoz. Az irodalomban sok, altalanosan

érvényes és specifikusan szén-dioxidra alkalmazhatd, empirikus egyenletet vetettek 6ssze a
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mért kisérleti eredményekkel, gz, folyadék és szuperkritikus tartomanyban egyarant [24]. A

viszkozitas (77) szamitasara Vesovic és munkatarsai az alabbi egyenletet javasoltak [25]:

-1
7= {(18,56+0,014~T)~([i] ~7,41-10*+33-107 TJ]

P (39)

Ahol:
n viszkozitds (uPa-s),
T hémérséklet (K),
o3 szén-dioxid stirssége (kg/m®).

Yy

Eaton és Akgerman szamos anyag, el6z6leg kisérletileg megmért, diffazids tényezbjét
(D) hatarozta meg az aldbbi empirikus egyenletet felhasznalva, végtelen higitast

feltételezve [26]

Ebben az esetben a diffuziés tényez6 az oldott anyag (o,) és a szén-dioxid (o, )

molekula atmérgjétél, molekula tomegétdl (M;, M,), a molaris térfogattdl (V,,), valamint a

gombnek feltételezett molekulak molaris térfogatatdl (V) flgg.

1 (24
= o VT (M, +M,) (Vg Y [V
D =a T _l 1 2 g m _
. “ (O-zj { M;M, }(0122 Vmg Ae

ahol:

(40)

3

(o2
Vg =N, =2, 127]

Op = ﬁ(l"' ﬁ}
2 o,
2 M —0,03587
s -oae{ 2 comi 2o M
Jl Jl M 2
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Dy, a diffuzids tényezd (mz/s),

o, az oldott anyag molekula atmérdgje (m),
o a szén-dioxid molekula atmérgje (m),

Ny az Avogadro-szam,
M, az oldott anyag molekulatémege (kg/mol),
M, a szén-dioxid molekulatomege (kg/mol).

Konstansok:

m mol
a, =4,486599-10 % —wlg " 2, =1,7538.
s K

Oldhatosdg szamitdasa szuperkritikus szén-dioxidban

Sajnos az irodalomban taldlhaté oldhatdsagot becslé empirikus képletek els6sorban
kétkomponens(i rendszerekre hasznalhatéak. Tehat a szén-dioxid és az oldott anyag
rendszerére. Mivel az altalam vizsgalt extrakcidban egy komplex 6sszetétell olajat vontam
ki, ezért egy olyan képletre volt sziikségem, amelyet alkalmazni lehet ilyen elegyek
oldhatdsag becslésére. A del Valle és Aguilera altal ajanlott képletben Chrastil formulajat
fejlesztették tovabb. Az altaluk haszndlt képlet hasznalhatd kilonb6z6 triglicerideket
tartalmazd olajok oldhatdsdagdnak becslésére. Szerencsére az altalam vizsgalt névényekbdl

nyert olaj els6sorban triglicerideket tartalmaz.

Chrastil a kovetkezd egyenletet javasolta [28]:

*

a3 a
AR Pi eXp(%"‘ azsj

Ps (41)

ahol:
0y a szolvatalt komplexben a CO, molekuldk szama,

« sz

0y konstans, mely az oldott anyag parolgasi és az oldddasi entalpiajatol fligg,
ays konstans, mely az oldott anyag molekulatomegétél fligg,

*

y az oldhatdsag (kg/kg),
P a szén-dioxid sriisége (kg/m?>).
A Chrastil egyenletet logaritmikus formaban megadva:

*

a
Iny—=a25 +%+az3lnpf

P (42)

Az Osszefliggés konstansait kisérleti oldhatdsag adatokbdl lehet becsiilni.
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A del Valle és Aguilera altal modositott egyenlet, egy plusz tagot tartalmaz [29]:

M

a a
InJ— = a,, +—_If7 +a,lnp, +—_|_2§

Py (43)
ahol:

O6-09 konstansok,
Ps a szén-dioxid stir(isége (kg/m?).

Novényi olajok oldhatdésaganak szamitasara szuperkritikus szén-dioxidban a

kovetkez6 konstansokat javasoltak:

Iy - 40,361——18;08 +10,724-1n 2 L 2186840

2

Ha a fenti képletekkel kapott oldhatésag adatok nem megfelel6ek, tehat irrealis
modellezési eredmények jonnek ki, akkor lehet6ség van az oldhatdsag becslésére az
extrakcios gorbe . szakaszanak meredeksége alapjan. Mivel feltételezés szerint ilyenkor még

telitett oldat tavozik az extraktorbdl.

3.3.3 Sherwood 6sszefiiggések

Az extrakci6 soran a fluid fazisra jellemz6 anyagdatadasi tényezd (ky) meghatarozhaté a
diffuziés tényez6 (D;,) ismeretében a Sherwood 0Osszefliggést alkalmazva, amely egy
Osszefliggést jelent a Sh, a Re és a Sc dimenzidmentes szamok kozott. Az irodalomban
kiilonb6z6 Sherwood 6sszefliggések illeszkedését vizsgaltak kisérleti eredményekre, melyek

minddssze a konstansokban és kitevékben térnek el egymastél [30-35].

Sherwood 6sszefliggések:

Sh = 0,82 Re®® ¢33 (Catchpole, 1993.) [30]
Sh = 0,38 Re®® 503333 (Tan és munkatarsai, 1988.) [31]
Sh = 0,206 Re%® S (Puiggene és munkatarsai, 1997.) [32]
Sh = 0,2548 Re?® Sc 2% (King és munkatarsai, 1997.) [33]
Sh=2+11Re®® Sc%%3% (Wakao és Funazkri, 1978.) [34]
Sh =1,309 — 0,258 Re 0923 0463 (Mongkholkhajornsilp és munkatarsai, 2005.) [35]
Sh=1,661—0,517 Re %4 5c%3% (Mongkholkhajornsilp és munkatarsai, 2005.) [35]
Sh =0.541—-0.133Re%° Sc®%* (Mongkholkhajornsilp és munkatarsai, 2005.) [35]

30



Sh=3173Re *%® 5c % (Mongkholkhajornsilp és munkatarsai, 2005.) [35]

Sh =0,085Re 2% g0 (Mongkholkhajornsilp és munkatarsai, 2005.) [35]
Sh =0,135Re’*° S (Mongkholkhajornsilp és munkatarsai, 2005.) [35]
Ahol:
kf dsv
Sh = Sherwood-szam (-),
Dy,
d u
Re = P17 Reynolds-szam (-),
n
sc=—"1 Schmidt-szam (-),
P+ Dy
Us az Ures oszlopra vonatkozé aramlasi sebesség (m/s),
ks anyagatadasi tényezd a fluid fazisban (m/s),

ds, a kiinduldsi anyag feliileti-térfogati szemcsemérete (m),
Pr a szuperkritikus fluidum sirdisége (kg/m?>),
D1, az oldhaté komponensek diffuzids tényezéje az oldészerben (m?/s),

n viszkozitas (Pa s).

Az itt felsorolt Sherwood 0sszefliggéseket konkrét novények extrakcids mérési
pontjaira illesztették, dgy hogy a részecske belsé anyagatadasi tényez6jét valasztottak kilon
a fluid fazisu anyagatadastdl. Tehat ezek a képletek jol alkalmazhatdak azoknal a konkrét

novényeknél, amelyekre illesztették 6ket, viszont univerzalisan nem alkalmazhatéak.

En a munkam soran azt a feladatot t(iztem ki célul, hogy egy jobb koézelitést adjak a
kiils6 anyagatadasi tényezd szamitdsahoz egy Uj Sherwood Osszefliggés segitségével. Az
altalam meghatarozott Sherwood Osszefliggés mar pérusmentes anyag extrakcios

kisérleteire lett illesztve, igy a belsé és kiilsé anyagatadasi tényezbk szétvdlasztodtak.

Ehhez arra volt szlikség, hogy olyan kisérleti korilményeket teremtsek, ahol minden
valtozd értékét allandd értéken tartottam, kivéve a szén-dioxid tdmegaramat. igy a fluidum
sebessége (Reynolds-szam) valtozott csak, illetve a k; értéke (Sherwood-szam). Ezutdn az
egyenlet linearizaldsdval meghatarozhatéakkd valtak a Sherwood 06sszefliggés konstans

paraméterei a kiilonb6z6 mért pontokra tortént egyenes illesztésével.
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4 Anyagok és mddszerek

4.1 Felhasznalt anyagok

4.1.1 Novények
Széjabab

A szdjabab alapanyag Szerbidbdl szarmazik egy ujvidéki 6stermel6tél.
Kukoricacsira

A kukoricacsira alapanyagot még 2004-ben szerezték be a tanszéken a Corn Drop Kft.
szabadegyhazi feldolgozé (izemébdl. A laboratériumban kordbban folytak kisérletek ezzel az
alapanyaggal, igy a mar korabban kinyert csiraolajjal dolgozhattam. A kisérleteimhez
haszndlt olajat 450 bar-on és 40°C-on extrahaltdak a félizemi szuperkritikus extraktor

segitségével.

4.1.2 Homok
A kisérleteimhez haszndlt kvarchomok a Séskdton Uzemel6 homokbanyabdl
szarmazik. Az altaluk kiildott homok mar egy eldszitdldson ment keresztil, igy 1 mm-nél

nagyobb szemcséket nem tartalmazott.

4.1.3 Oldodszerek
A kisérleteimhez a legnagyobb mennyiségben felhasznalt olddszer a szén-dioxid volt.
Ezt a Linde Gaz Magyarorszag Zrt-t6l szereztik be. A cég palackokban szallitotta a sziikséges
szén-dioxidot, amelyekben folyadék allapotban volt megtaldlhatd a vegyilet. A palackos

szén-dioxid tisztasaga minimum 99,5 %(m/m) volt.

A kisérleteimhez hasznalt egyéb olddszereket a Molar Chemicals Kft-t8l szereztiik be.

Ezek az olddszerek élelmiszergyartasban alkalmazhato tisztasaggal rendelkeztek.
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4.2 Felhasznalt modszerek

4.2.1 Apritas
A széjabab mintakat a laboratériumban taldlhato késes daralé segitségével apritottuk
fel. A késziilék tipusa Cutting Mill Pulverisette 15 (Fritsch GmbH, Németorszag) volt. A
széjabab mintdkat magas olajtartalmuk miatt tobb Iépésben lehetett csak a kivant méretivé
apritani. A készilékben allo és forgd kések taldlhatoak. A kések kozotti tavolsaggal, illetve
egy beépitett szitakazetta segitségével lehet a kivant méretlivé apritani a mintdkat. A
masodik daralasi Iépés szitamérete, tehat az apritott széja maximalis szemcsemérete 1 mm

volt.

A kukoricacsira mintakat, a nagy olajtartalmuk miatt mar nem lehetett a laborban
talalhaté készllékkel feltarni, ezért a BUNGE Zrt. (Budapest) egyik laboratériumdaban
Ut6késes daraldn 6rolték meg. Az (it6késes 6rl6berendezés szakaszos és folyamatos, durva
és finom Orlésre egyarant alkalmas. A késziilékekben a méretcsokkenés Utés és nyirds
hatdsara megy végbe. Az 6rlendé anyag egy tolcséren keresztil |ép be az 6rl6 kamra
kdzepébe. Az 6rlés a henger alaku 6rl6 kamra palastjan torténik az azonos tengelyre szerelt,
tangencidlis elhelyezésl Ut6kések, és a kamra falan elhelyezett red6k kozott. Amikor az
6rlendé anyag szemcséi mar kisebbek, mint az 6rl6 kamra aljdban elhelyezett rosta

lyukatméréje, az anyag a gy(ljtéedénybe hullik.

4.2.2 Szarazanyag-tartalom meghatarozasa
A novények szarazanyag-tartalmanak a meghatarozasat a MSZ 6830/3-77 szabvany
rogziti. Az apritott névényi anyagbdl 15-20 g-ot mértem (vegedénybe. Az lvegedényt a
mintaval szaritészekrénybe helyeztem 105 °C hémérsékleten, és bent tartottam
sulyallandésagig, de minimum egy napig. Az szdritds utdni tomeg és a kiindulasi tomeg
kilonbsége adja a minta nedvességtartalmat. A méréseket egy Ecocell (MMM Medcenter

Einrichtung GmbH, Németorszag) tipusu szaritdszekrénnyel végeztem.

4.2.3 Kezdeti olajtartalom mérése Soxhlet-extrakcioval
A modellezéshez sziikség van a ndvények kezdeti olajtartalmanak a meghatdrozasara.
Bevett gyakorlat ehhez hagyomanyos Soxhlet-extrakciét végezni a toltet kimeriléséig. Az
extrakcidos olddszer daltaldaban valamilyen paraffin (n-pentan, n-hexan), mivel ezeknek a

vegylleteknek az olddképessége, hasonlit leginkdbb a szuperkritikus szén-dioxid
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olddképességéhez. A tanszéken szdmos ndvény extrakcidjaval igazoltak, hogy a pentanos
(hexanos) Soxhlet-extrakcid és a hosszu ideig folytatott szuperkritikus extrakcié kozel azonos

hozamot eredményez.

A novényi mintdkat még 96% os etanollal is extrahdljuk Soxhlet-extraktorban. igy
meghatdrozhatdéva valik, hogy a mintdkbdl mennyi anyag oldhaté ki egy polaris olddszerrel.
Azonban ez az adat csak informacidtartalma miatt érdekes, mivel a modellezéshez sziikséges

tovabbi szamitasokban nem szerepel.

A Soxhlet-extrakcios kisérleteket n-pentannal, hexannal és etanollal készitettem. A
m(ivelet legaldbb két teljes napig tartott. A méréseket parhuzamosan tobb késziiléken
végeztem, hogy becsiilhetévé valjon az eredmény szérasa. Tovabba kisérleteket végeztem a
homokdgy maradék olajtartalmanak meghatarozasdhoz is, ezzel ellen6rizve az

anyagmérleget.

A mivelethez gdmblombikra, mintatartd hivelyre, Soxhlet-feltétre, reflux hiitére és
termosztalhaté olajfirdGre van szikség. A tiszta olddszer a gomblombikba, mig a mérni
kivant minta a hlvelybe keril. A f(ités elinditdsa utan a folyamatosan lekondenzaldédo
olddszer a mintdra csopdg és extrahdlja azt. A Soxhlet-feltét szakaszosan eltavolitja az

olddszert a mintardl igy lehetGség van a minta teljes extrakcidjara.

Az oldatot ezutdn rotadeszt segitségével beparoltam, és az olddszert teljesen

eltavolitottam az olajos mintardl.

4.2.4 Szemcseméret-eloszlas mérése
A modellezés szempontjabdl egy igen fontos paraméter a szemcseméret és annak
eloszldsa. Ismerete esetén lehet6ség van a novényi mintakra jellemz6 szemcseméret-
eloszlassal rendelkez6 homok hordozét dsszedllitani, illetve szamitani fontos modellezési
paramétereket. Mivel jelent6s olajtartalommal rendelkez6 novények extrakcidjaval
foglalkoztam, ezért szikséges volt a kezdeti és SFE m(ivelet utani szemcseméret-eloszlas
mérésre is. Ez informdacidval szolgdlt a tényleges szemcseméretrdl (extrakcid utani), illetve a

kezdeti 6sszetapadt szemcsékrél.

En a szitalasi kisérleteimhez egy Retsch AS 200 (Verder GmbH, Ausztria) tipusu
berendezést hasznaltam. A késziiléken 7 db kiilonb6z6 lyukméretd szitat lehet elhelyezni. A

méréseket 20 percig tartd allandé amplituddju razatassal végeztem.
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Az eredmények kiértékeléséhez, tehdt a szemcseméret-eloszlds leirasara a Rosin-

Rammler-Bennett (RRB) eloszlds jél alkalmazhaté [36-39].

A modell szerint a szitamaradvany (adott d lyukméret( szitan fennmaradé hanyad) a

kovetkez6 fliggvénnyel irhatd le.

L =100exp| — [diJ

0

(45)
ahol:
L a szitamaradvany-0sszeg (%), amely a szitaldsi eredményekbdl szamithato,
d szita lyukméret (mm),
do a jellemz6 szemcseméret (mm), amelyhez [=36,8 % szitamaradék tartozik,
n az egyenletességi tényezo (-).

Az egyenletet kétszer logaritmalva a kovetkez6 egyenlethez jutunk.

In(— In(LD =n-Ind-n-Ind,
100 (46)

Ha a mért (L, d) pontokbdl szamitott (Inln%;lndjpontokat abrazoljuk, és az

abrazolt pontokra egyenest illesztiink, az illesztett egyenes meredekségébdl és
tengelymetszetébdl a szemcseméret-eloszlas paraméterei konnyedén meghatarozhatdak.
Ennél a mddszernél jobb eredmény kaphatd, ha a Statistica 9 program nem linedris illeszt6

algoritmusat alkalmazzuk az eredeti egyenletre.
Feliileti-térfogati atméré meghatdrozdsa

Az egyenletességi tényez6 (n) és a jellemz6 szemcseméret (do) ismeretében a
gyakorlati szamitdsokhoz hasznos un. ,felileti-térfogati” atlagos atmérd (ds,) a kovetkezd

Osszefliggéssel szamithato:

B 1
sV Fl_
o]
ahol:
r az un. gammafiiggvény.

F(G):Te" ]

0
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Amelynek természetes alapu logaritmusat ( Inl ) az Excel szamitja.

Ebbdl a szilard anyag térfogatara vonatkoztatott fajlagos felllet (a,) a részecskéket

gombnek feltételezve a kdvetkez6 egyenlettel szamithatd,

6
ap =d—

sv (48)

Tovabba a toltettérfogatra vonatkoztatott fajlagos feliilet ezzel az 6sszefiiggéssel
szamithato.
a, =di(1—5)

sv (49)

77

4.2.5 Siriiség mérése

Halomsliriiség mérése

A kilonboz6 porszerli anyagok halomslirtiségének a meghatdrozdsahoz kalibralt
térfogatu Gveg mérShengereket hasznaltam. Az edény kezdeti és mintaval toltott tomege,

illetve a minta térfogata ismeretében szamithatd a haloms(r(iség.
Részecskeslirliség mérése

A részecskes(rliség méréshez Hofsdss-féle légpiknométert alkalmaztam. A késziléket

m(ikddés kdzben jeleniti meg a 9. dbra.

9. dbra: Hofsdiss féle légpiknométer
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Kezdetben T csap légkorre nyitdsdval biztositottam, hogy a miszerben [évé levegé
nyomasa légkori (po) legyen. Ezutdn a mozgathaté nivoedény segitségével a méréfolyadék
szintjét az A jelre dllitottam és a T csap elzardsaval zadrtam a rendszert, amelynek nyomasa és
térfogata rendre py és Vo, majd a nivoedény emelésével a méréfolyadék szintjét B jelig
noveltem. Ebben az esetben a rendszerbe zart leveg6 térfogata az A és a B jel kozotti
térfogattal (V4s) csdokken, amely pontosan ismert muszerjellemz8, mig a kompresszié utani
nyomads (p) az alabbi képlettel szamithaté a légkorre nyitott manométer kitérésének (ho)

ismeretében [40]:
P = Po+Puho9 (50)
ahol:
Pm a méré folyadék siirtisége (kg/m?).
Allandé hémérsékletet feltételezve, a térfogat és a nyomas szorzata éllandé:
PoVo = (Po + Pnho3)(Vo — Vi) (51)
Ebbél Vo, az Ures készlilékbe zart levegd térfogata kifejezhet6:

(Po +pyh
VO — 0 IO Og)VAB
Pnod (52)

A készilékbe ismert (m;) tomegli anyagot mérve a fenti Osszefliggés az alabbira

modosul:

v = (PotPuh),,

1 AB

Pnhig (53)
A két térfogat (V1-Vo) kiilonbsége a bemért anyag térfogata.
Altalanossagban m; anyag bemérésekor a siirliség a kdvetkezd képlettel szamithato.

m; _ mi pmhog h

_VO_Vi_VAB Po I']'_ho

Ps
(54)

A mérési hiba csokkentése érdekében a mérést egy minta esetén tobbszor is
elvégeztem kilonb6z6 bemért anyagmennyiségek mellett. A fenti egyenletb6l a manométer

kitérés reciproka (1/h;) kifejezhet6 a bemért anyagtomeg (m;) linearis fliggvényében.
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i:—’[)Lgm. +i:ami +b

h; PsPoV g h, (55)

A mérési pontokra egyenest illesztve, az egyenes meredekségébdl a kifejezhet6 a

strlség:
p. = __Pnl
) apoV e (56)

Mintanként 3-3 pdrhuzamos kisérletet végeztem, és azt tapasztaltam, hogy a
parhuzamos mérésekkel nyert stirliség értékek az atlagos értékhez képest + 3 % eltéréssel
jellemezhetbek.

Fajlagos hézagtérfogat

A haloms(rliség és részecskes(irliség ismeretére a fajlagos hézagtérfogat

szdmitasdhoz van sziikség. Ez egy igen fontos paraméter, amely a kovetkez6képpen

szamithato:
e=1- 9
Ps (57)
Ahol:
€ a fajlagos hézagtérfogat (m>/m?),
a haloms(irtiség (kg/m?),
s a részecskék siirisége (kg/m°).

4.2.6 Szuperkritikus extrakcio

A laboratériumban talalhatd félizemi szuperkritikus extraktor a koévetkez6
paraméterekkel rendelkezik: pmax: 500 bar; Tmax: 200°C; Veytraktor: 5 I} dextraktor : 9,8 cm. A
készlilék rendelkezik egy sajat szén-dioxid tartallyal, amibe a folyékony szén-dioxidot
palackokbdl lehet attolteni a kozleked6é edények elvén. Egy-egy palackbdl kb 15-16 kg szén-
dioxid nyerhet6. A nyomast a berendezésben egy dugattyus szivattyu biztositja. A szivattyu
el6tt taldlhatd még egy hécseréls, amely hiitéviz segitségével hiiti a belép6 anyagaramot,
hogy ne alakulhasson az at szuperkritikus allapotiva. A mérés folyaman, egy digitdlis
mérémiiszeren az olddszer tomegarama (kg/h), hémérséklete (°C), srlsége (kg/m?3),

Ossztomege (kg) nyomon kovethetd.
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Az extraktortérbe indulds el6tt be kell tolteni az extrahalni kivant anyagot. A szén-
dioxid a tolteten alulrdl felfelé dramlik a muvelet sordn. Miutdn a rendszer le lett zarva
el6szor fel kell tolteni az extraktorteret folyékony szén-dioxiddal és megndvelni a belsé
nyomadst a kivant értékre. Ha a késziilék elérte a kivant nyomadst, akkor indulhat az extrakcid,
tehat ez a nulla idGpillanat. Fontos még, hogy az extraktort egy duplikalt tér segitségével
termosztalni kell a kivant hémérsékletre, illetve a belép6 anyagaramot el6 kell melegiteni. A
folyadék-szuperkritikus allapotvaltozas a szivattyd utan az extraktor el6tti elémelegit6ben

torténik meg.

Ahhoz hogy az extrakciés gorbén legyen elég mért pont, ezért szén-dioxid
palackonként 3-5-sz6r mintat kell venni a szeparatorbdl. Alatldban egy extrakciéhoz 3-4
szén-dioxid palackra van sziikség. A kisérleteimhez az egy szeparatoros késziilék elrendezést
alkalmaztam. Az extraktorbdl érkez6 anyagaram a szeparator el6tt taldlhatd
nyomdscsokkentd szelepen veszit annyi nyomast, hogy a fazisatalakulds végbe menyjen,
tehat a vegyilet folyadék halmazallapotuva valjon. llyenkor az oldott anyag kivalik a

szeparatorban. Ezutan a szeparator f(itésének koszonhetéen a szén-dioxid kiforr beldle.

Mintavételezéskor az extraktor be- és kilépd csonkjan zarni kell a szelepet. Az
anyagaramlast pedig egy kerlil6vezetéken keresztiil a késziilék szén-dioxid tartdlyaba kell
visszavezetni. Tehat mintavételkor sem all le a szivattyd. A szeparatort ezutan
nyomasmentesiteni kell. A szeparatorban cserélhetd betétcsé taldlhatod, igy miutdn kivettik
bel6le a mintat tartalmazo csovet, azt azonnal pétolni lehet egy masikkal, és ujrainditani az
extrakciot. Mintavételezés alatt az extrakcids id6 all. A kivett mintatartéba a nyomasvaltozas
miatt belefagy az extrakt, ezért el6szér szobah&mérsékletlire kell melegiteni, majd
fazisszétvalaszté edénybe tolteni a folyadék mintat, hogy az esetlegesen benne taldlhaté

vizet ne szdmitsuk bele a kinyert extrakt tomegébe.

A szén-dioxid palackok cseréje soran nem kell a késziiléket leallitani, k6szonhet6en a
berendezés sajat szén-dioxid tartalyanak. Tehat amig a kimerult palackot eltavolitjuk, és ujat
teszlink a helyére, addig ebbdl a tartalybdl torténik a betdplalas. A készilék leallitdsakor az

extraktorteret is nyomasmentesiteni kell.
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5 Kisérletek és kiértékelésiik
5.1 Extrakcios kisérletek

5.1.1 Kezdeti kisérletek kukoricacsira olajjal és homokkal

A homok bevondsa olajjal

Els6 feladatom az volt, hogy meg kellett vizsgdlnom a homok és a névényi olaj, jelen
esetben a szuperkritikus extrakcioval nyert kukoricacsira olaj, keveredési tulajdonsagait, és ki
kellett dolgoznom egy eljarast az egyenletes bevonasra. A cél tehat egy olyan olajjal bevont

homok el6allitasa volt, amely egyenletesen tartalmazza a teljes fellletén a hozzaadott olajat.

A els6 préobdlkozdsok alkalmaval egy szilk homok frakciét probaltam 6sszekeverni n-
pentanban oldott olajjal, majd rotadeszten lehajtani az olddszert. Azonban rajottiink, hogy
nincs sziikség a plusz olddszer felhasznaldsara a bevondshoz, ugyanis a megfelel6
mennyiségl olaj és homok rotadesztes kevertetésével elérheté a kivant hatds. Az eljaras
soran a megfelel6 mennyiség(i olajat és a kb 400 g homokot rotadesztben kevertettiik 70°C-

os vizflird6 biztositasa mellett 20 percen keresztil.

A bevonas pontossagat Soxhlet-extrakcidval ellenériztem n-pentdn olddszerrel. A
kisérletek alapjan megallapitottam, hogy az el6készitett homok pontos olajtartalma 10,2%

(m/m) lett harom parhuzamos mérés alapjan.
A homok szemcseméret eloszlasanak meghatdrozdsa

Az alapanyagul kapott kvarc homokot el6szor kisebb frakcidkra szitadltam. A
kisérleteimhez a 0,100 mm és 0,500 mm kozo6tti szemcsemérettel rendelkez6 homok

frakciokat hasznaltam fel.

A korabban definidlt eljardssal meghatdroztam a koztes frakciora jellemzé
szemcseméretet (dy) és formafaktort (n). A kell6 pontossag elérése érdekében 12
parhuzamos szitaldsi kisérletet hajtottam végre, melyek alapjdn a kovetkezd
értékeket kaptam: do=0,251 mm; n=2,60 (-). Ezek alapjan a fellleti-térfogati atméré

értéke: d,,=0,1634 mm.
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Siirliség mérések

Meghataroztam a felhasznalt homok halom- és részecskeslrlségét, illetve az
olaj slrlségét. Ez alapjan szamitottam a toltettérfogatra vonatkoztatott fajlagos

felllet.
Szuperkritikus szén-dioxid extrakcio (kukoricacsira olaj-homok)

A kukoricacsira olajjal impregnalt homok mintakat a félizemi extraktorban
dolgoztuk fel. Osszesen 8 extrakcids kisérletet hajtottunk végre. Minden esetben az
extrakcido nyomdsa 450 bar, mig h6mérséklete 40°C volt. A valtoztatott paraméter
pedig a szén-dioxid dramldsi sebessége volt. A kisérletek soran ~4 kg olajos homokot
toltottlink az extraktorba. A pontos tomegdram adatokat az 12. tdbldzat (52. oldal)

tartalmazza. Harom extrakcids kisérlet hozamgorbéit mutatja az 1. diagram.

1. diagram: Extrakcids gorbék
(kukoricacsira olaj-homok)

12
10 AP - X | N n |
£ ¢ O
< 88— 3
E —¢ - CO,aram
X 6 = ) @ 7kg/h
€ [ ]
o
T L u 10 kg/h
*m
0 Iy
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
I1d6 (h)

A diagrambdl egyértelmilen latszik a szén-dioxid tomegaram és az
extrakcidohoz szikséges id6 kozotti forditott aranyossdg. Lathaté még tovabba, hogy
a harom kivalasztott extrakcids gorbe telitése a 10%(m/m)-os hozamhoz tart, illetve
az extrakcio elsé linedaris szakasza 8-9%(m/m)-os hozamnal végzédik. Az hogy a
porusmentes homokrél torténé extrakcional is lathatd egy telitési szakasz, annak
koszonhet6, hogy ilyen esetben is létrejohetnek a fluidum szamdara nehezebben
hozzaférhet6 helyek, ahonnan még hosszabb id6 utan is nyerhetd ki olaj, mikézben
a kénnyen hozzaférhet6 helyekrdl a teljes olajmennyiség mar eltlint.
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5.1.2 Kisérletek szd6jababbal
A szdjabab alapanyagbdl kiinduld kisérleteket mar egy kompletten felépitett
kisérletsorozat mentén végeztiik el. A kukoricacsiraval ellentétben itt mar a széja olaj

eléallitdsa SFE mlvelettel tervszer(ien zajlott.
Széjabab apritdsa és szemcseméret-eloszlasanak meghatdrozdsa

Az egész szbjabab alapanyagot tobb Iépésben apritottuk fel. Erre azért volt sziikség,
mivel a nagy olajtartalom miatt az egy Iépésben torténd apritas csak nagyon lassan lett volna

lehetséges, illetve a mivelet reprodukalhatdsaga is kétséges volt.

Az apritott minta szemcseméret-eloszlasat a lehet6 legtdbb szitafrakcidra vald
bontdssal hataroztam meg. Ez azért volt fontos, mivel a szdjaolaj homokrdl torténd
extrakcidjanal megprobaltam minél jobban reprodukdlni a széja szemcseméret-eloszlasat.
Mivel a mintaban taldlhaté tényleges szemcsékr6l az SFE mivelet maradékabdl torténd
szitalassal lehet csak valdban beszélni, ezért a modell homok 6sszeallitdsakor az extrakcios
maradék szemcseméret-eloszlasat prébaltam lemasolni. A szitdlasi kisérletek eredményei,

illetve a modell homok készitésének receptje az 7. tdbldzatban taldlhaté.

7. tabldzat: Az apritott széja mint szemcseméret-eloszldsa, és a modell homok receptje

dszita (MmM) 1. kisérlet 2. kisérlet 3. kisérlet Atlag (recept)

1-0,800 45,03% 43,54% 47,44% 45,34%
0,630 13,97% 18,17% 13,95% 15,36%
0,500 9,78% 9,63% 9,94% 9,78%
0,400 4,99% 5,63% 5,07% 5,23%
0,315 4,62% 4,61% 4,64% 4,62%
0,200 4,76% 4,99% 4,26% 4,67%
0,100 7,60% 7,55% 7,02% 7,39%
0,050 3,76% 3,66% 3,67% 3,70%
<0,050 5,49% 2,22% 4,02% 3,91%

Szoja minta olajtartalmdnak meghatdrozdsa

A Soxhlet-kisérleteket elvégeztem etanollal és n-pentannal is, a sz6ja minta kezdeti
olajtartalmanak a meghatdrozasa érdekében. A kés6bbi szamitasokhoz az n-pentdnnal

kapott eredményeket hasznaltam a mar korabban vazolt gondolat miatt, miszerint a pentdn

42



oldhatésaga hasonlit a leginkdbb a szén-dioxidéra. Az eredményeket a 8. tdbldzat

tartalmazza.

8. tablazat: A széja minta olajtartalma

n-pentan g olaj/100 g széraz szdja
1. kisérlet 19,916
2. kisérlet 20,170
3. kisérlet 20,162
atlag 20,083
etanol g olaj/100 g széraz szdja
1. kisérlet 33,802
2. kisérlet 34,825
3. kisérlet 31,183
atlag 33,270

Soxhlet-extrakcioval az SFE milvelet utan is vizsgaltam a mintdak maradék
olajtartalmat. Az egyik SFE kisérlet maradékdval végzett harom parhuzamos mérést
tartalmazza az 9. tabldzat. Mivel a maradék olajtartalom szamithaté az extrakciés hozam és
a kezdeti olajtartalom ismeretében, ezért 6sszehasonlitottam a szamolt és mért adatokat.
Ugy adddott, hogy az eltérés hibahatdron beliil volt, igy nem volt sziikség minden egyes

extrahalt sz6ja minta maradék olajtartalmat ellendrizni.

9. tablazat: A széja maradék olajtartalma

n-pentan g olaj/100 g szaraz széja
1. kisérlet 5,006
2. kisérlet 4,984
3. kisérlet 5,046
atlag 5,012

rr s

Sz6ja minta slriiségének meghatdrozdsa

A 4.25. fejezetben leirt metédus alapjdan megmértem a széja minta halom- és
részecske slrlségét is. Ezeket a vizsgalatokat elvégeztem az extrakcid el6tt és utan is, hogy
ellen6rizzem, van-e valtozas. Egy példat mutatok be a kovetkez6 tablazatban a

részecskes(ir(iség mérésére:

43



10. tablazat: Egy példa a Hofsdss-féle légpiknométeren térténd szamitdsra

i(-) hi (m) m; (kg) 1/hi (1/m)  mi/h; (kg/m) mi’ (kg’)
1 0,370 0 2,702703 0 0
2 0,405 0,02466 2,469136 0,060889 0,000608
3 0,422 0,04543 2,369668 0,107654 0,002064
4 0,450 0,07585 2,222222 0,168556 0,005753
5 0,480 0,10909 2,083333 0,227271 0,011901
6 0,523 0,13829 1,912046 0,264417 0,019124
7 0,555 0,16815 1,801802 0,302973 0,028274

A késziilék konstansa Vm=14,9 cm® és a légnyomds po=761 Hgmm ismeretében a

kordbban kdzélt képletek segitségével szamithatd a részecske stirliség p,=1264,11 kg/m?>
Szuperkrtikus szén-dioxid extrakcio (széja)

Az el6készitett szdja mintdval szuperkritikus extrakcids kisérleteket hajtottunk végre
a félizemi berendezésen. A kordbbi SFE miveletekhez hasonléan az egyetlen valtoztatott
paraméter a szén-dioxid témegarama volt. Osszesen 7 db extrakcids kisérlet volt a szdjara
alapozva. A legfontosabb kisérleti paraméterek, amelyek megegyeztek a kovetkez6ek voltak:

nyomas 400 bar; hémérséklet 40°C; felhasznalt anyag mennyisége 1 kg.

A szén-dioxid anyagaramok a kovetkez6képpen alakultak: 14; 11,5; 9; 6,5; 4 kg/h és a
kozéps6 9 kg/h pontban volt harom parhuzamos mérés. A pontos olddszer aram adatokat az
11. tdbldzat (50. oldal) tartalmazza. A 2. diagramon harom extrakcids hozamgorbét

abrazoltam.

A 2. diagramon még ilyen nagy mérettartomany atfedése mellett is jol lathatd, hogy a
kezdeti kisérleti pontokra, ha idében visszafelé probalunk egyenest illeszteni, azok nem az
origdba tartanak. Ez a jelenség akkor kovetkezik be, ha az extraktortérben a toltet
magassaga joval alacsonyabb az extraktortér magassaganal. llyenkor az extrakcio kezdetekor
nem telitett oldat tavozik a berendezésbdl, ahogy arra szamitani lehetne. Ezzel

mindenképpen szamitani kell a modellezésnél.
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2. diagram: Hozamgorbék a szdja extrakcidja soran
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o
T ‘n 4 kg/h
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1d6 (h)

A diagram gorbéib6l megdéllapithatd, hogy a szdéja alapanyag olajtartalma valamivel
kevesebb mint 20%(m/m), illetve a kezdeti linearis szakasz kb 10-12%(m/m)-ig terjed a szén-

dioxid tomegaramatdl fliggetlendil.

5.1.3 Kisérletek szdjaolajjal és homokkal

A homok elékészitése és bevondsa olajjal

A homok alapanyagot (<1 mm szemcseméret) az 7. tdbldzatban taldlhaté frakcidkra
szitaltuk szét. Az igy keletkezett frakcidokat pedig szintén az ebben a tablazatban taldlhato
receptura alapjan allitottuk Ossze. Az eredmény egy a szdja mintdval koézel megegyez6
szemcseméret-eloszlasu modell homok, amely a térfogati fellilete igy a szdja mintaéval kozel

megegyezik.

A szdja extrakcios kisérletekben nyert szdjaolajat hasznaltuk fel a homok bevonasara.
A homokhoz adott olaj mennyiségét a szdja minta és a homok részecske slirlisége miatt
korrigalni kellett. Ugyanis az extrakcids alapanyagot tomegszazalékban adjuk meg, viszont a
joval strldbb homokhoz feliilet aranyosan tobb olajat kell hozzdadni, hogy ugyanazt a
tomegszdazalék értéket kapjuk, mint a széja minta esetén. Viszont a cél az volt, hogy a homok
hasonlé méretl feliiletét hasonlé mértékben boritsa be a széjaolaj. igy a modell homokra

viszonyitva a kész olajos homok olajtartalma kb. 9%(m/m) lett.
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A homok és szdjaolaj Osszekeverése a kezdeti kukoricacsira olajos kisérleteknél

bemutatott médon tortént.
A modell homok olajtartalmanak meghatdrozasa

Minden szuperkritikus extrakcid el6tt az olajjal preparalt homok mintdbdl Soxhlet-
extrakcioval meghataroztuk a pontos kezdeti olajtartalmat. Az igy kapott eredményeket a

modellezésnél haszndltam fel, ezzel is javitva a modellparaméterek pontossagat.
Szuperkritikus szén-dioxid extrakcio (széjaolaj-homok)

Az extrakcios kisérletek a szdja extrakcidonal leirt paraméterekkel torténtek. Tehat az
extrakcidos nyomas 400 bar, a hémérséklet pedig 40°C voltak. ez azért fontos, mivel igy
biztosak lehettlink benne, hogy az olaj ismét oldédni fog a fluidumban. Enyhébb
kortlmények kozott ez nem trivialis. Az extraktorba bemért anyag mennyiség kb 1,6 kg volt
mérésenként. A valtoztatott paraméter a szén-dioxid tOmegarama volt, amely a
kovetkez6képpen alakult: 14; 11,5; 9; 6,5; 4 kg/h ismételt mérés a kozépsé 9 kg/h

tomegaramu kisérletnél tortént harom parhuzamos méréssel.

A mérések alapjan kapott eredmények indokolttd tették, hogy ujabb extrakcids
kisérleteket hajtsunk végre. A cél az volt az Ujabb kisérleteknél, hogy magasabb legyen az
extraktorban a bemért anyag szintje, azaz kevesebb legyen a késziilékben a holttér. Ezeket a
kisérleteket kb 2,3 kg minta bemérésével végeztik 14; 9; 4 kg/h-as széndioxid-tomegaramok

mellett. Itt ismételt mérés a 14 és 4 kg/h pontokban voltak két-két parhuzamos kisérlettel.

Tehat 6sszességében 12 extrakcios kisérlet tortént a szdjaolajjal impregnalt modell

homok extrahaldsdara. Ezek kozil abrazoltam harmat a 3. diagramon.

A kordbban a szdjandl tapasztalt probléma, miszerint a kezdeti linearis szakasz
kisérleti pontjai nem az origéba tartanak, itt is fellépett. Az 6tlet az volt, hogy ha csokkentjik
a holtteret a késziilékben, akkor ez a hatas mérsékl6dni fog. Tobbek kozott ezért volt még
sziikség plusz kisérletek elvégzésére az eredetileg tervezett 7 db mérésen felll. Sajnos
jelentds mértékl vdltozast nem sikerilt megfigyelni a toltetagy valamelyest novelésével.
Mivel még igy is taldlhato volt jelent6s holttér az extraktorban, ezért tovabbi vizsgalddas

targyat fogja képezni a probléma kikliszb6lése érdekében a toltetdgy novelése.
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3. diagram: Extrakcids gorbék (szojaolaj-homok)
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1d6 (h)

Az adatok alapjan elmondhatd, hogy a kisérletekkel a homokhoz kevert kb. 9%(m/m)
olajat sikeriilt kinyerni. llletve az extrakcié kezdeti linedris szakasza a kukoricacsira olaj-

homok extrakciokhoz hasonldan elég magas kihozatal értékig tartanak.
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5.2 Modellezés

5.2.1 Novényi olaj szuperkritikus extrakcidjanak modellezése
A hagyomadnyos novényi mintak szuperkritikus extrakcidjanak a modellezésére egy jol
bevalt modszert dolgoztak ki korabbi modellezési feladatok alkalmaval. A Sovova éltal leirt
modell illesztését egy Excel Makrd program segitségével szoktuk végezni. A program

mikodését a 10. dbrdn mutatom be.

Kezdo értékek da 3 :
ezdo ertekek megadas START Kész

S, q értékekre

Igen

INPUT ADATOK SOLVER
Excel tabla
Y, - ta: mért adatpirok  |—] Maddosulé cella: S, q

Hiba cella
minimalis?

Q, 1 : szamitott Cél cella: Hiba cella
modellparaméterek Cél: minimalizalas
A Igen Nem
MAKRO szamitas indul
. . Hiba =0
Hiba cella = Hiba .
1=0
A n =Y, - tysorok szama
Nem

Igen

i=1+1

!

1-edik sor szamitasa
t=t,Y=Y,
Zy, 9. szamitasa

Sovova egyenlet véalasztasa
Ymodcll‘i : szamitasa

2 -
(Yi - Ymodell, i) = eltérés
Hiba = Hiba + eltérés

10. dbra: Modell illeszté program miik6dése hagyomdnyos névényi extrakcio sordn
A program segitségével extrakcids kisérletenként lehetett illeszteni a Sovovd modellt
a mért kisérleti pontokra. A szamitott modellparaméterekhez az irodalmi részben megadott

empirikus képletekbdl nyert paraméterbdl, illetve az el6z6 fejezetben ismertetett kisérletek
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eredményeibdl lehetett szamitani. A modellezés eredménye a g és S modellparaméterek
lettek. A g paraméter konkrét fizikai jelentéssel bir, tehat megadja az 6sszes olajnak a
részecskék fellleten |évé hanyadat. llletve az S paraméter egyetlen ismeretlen valtozdja a ks,

azaz az anyagatadasi tényezd a szilard fazisban.

A Q paraméter szamitdsahoz sziikség van a fluid fazis anyagdatadasi tényezGjére (k:),
amit ennél a modellezésnél Mongkholkhajornsilp azon Sherwood 06sszefliggése alapjan
szamitottam, amely egyenlet érvényességi tartomanya leginkdbb egybevag a sajat mérési

kordlményeimmel: Sh =0,135Re®® Sc

A modellezés eredményéiil kapott egy tipikus extrakciés gorbe kisérleti pontjait,
illetve a ra illesztett Sovova modell gorbéjét mutatja a 4. diagram. Az eredményeket 11.

tabldzat tartalmazza.

4. diagram: Egy extrakcids gorbe és az illesztett Sovova
modell

20
. /___‘___o.—‘-—H ———
16

14 /*

1 A
10

Hozam %(m/m)

o N B O

0 2000 4000 6000 8000 10000 12000 14000
1d6 (s)

Az illesztett modellnek az eltérése a kisérleti pontoktdl szemlatomast nem jelentés,
viszont ez nem jelenti azt, hogy az illesztett gorbe tokéletes lenne. Az illesztett gorbe
gyakorlatilag két majdnem linedris tagot tartalmaz egy erds toréssel. A természetben ilyen
erGs torések csak igen ritkdn fordulnak el8, ezért feltételezni lehet, hogy a modellel kapott
eredmény eltér a valdsdgtdl. Azonban ezzel a modellel adott korilmények kozott ez a

kihozhatd legjobb eredmény, igy el kell fogadni.
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Miutan a szamolt modellparamétereket valtoztatgattam, illetve a modell képleteit és
feltételeit megvizsgadltam megdllapitottam, hogy az ok, amiért ilyen alaku lett az illesztés
egyértelmdlen a Q értéknek koszonhetS. Ha a Q paraméter értéke jelentésen kisebb lenne,
akkor az eredményiil kapott modell gérbe sokkal inkabb rafekiidne a kisérleti pontokra. Ez az
én szempontombdl jénak tekinthets, mivel pontosan a Q paraméter tartalmazza a ks értéket,

amelynek a becslésére egy jobb képletet szeretnék megadni.

11. tdbldazat: A széja mintdk modellezésének eredményei

kisérlet m¢(kg/h) Sh(-)  ki(m/s) Q(-) T(s) S(-) a(-) ks (m/s)
1. 14,13  0,2340 1,519E-05 190,08  3803,2  0,2010 0,8121  7,40E-10
2 9,10  0,1878 1,220E-05 236,31  5889,8  0,3456  0,8084  8,21E-10
3 11,35 0,2098 1,362E-05 211,80 4726,8 0,2684  0,8046  7,95E-10
4 9,056  0,1873 1,216E-05 237,10  5925,8 0,3758  0,8012  8,88E-10
5. 6,55 0,1593 1,035E-05 278,61 81853  0,5244  0,8042 8,97E-10
6 9,09 0,1877 1,219E-05 236,07 5887,3 0,3685  0,8076 8,76E-10
7 4,07  0,1255 8,150E-06 353,24 131751 0,5578  0,8122  5,93E-10

5.2.2 Impregnalt homok szuperkritikus extrakcidjanak modellezése

Az olajjal impregnalt homok extrakcids kisérletek modellezése eltér a hagyomanyos
novényi extrakcidé modellezését6l, mivel ebben az esetben a kordbban ismertetett médon
egyszer(isodik a Sovova modell. A g értéke 1 lesz, tehat minden olaj a fellleten taldlhatd. Az
S modellparaméter az egyszer(isodés miatt elt(inik a képletekbdl, igy az egyetlen paraméter,
amit illeszteni lehet és kell, az a Q lesz. A Q paraméterbél pedig szamithatéva valik a fluid
fazis anyagatadasi tényezbje (ks), ami gyakorlatilag a modellezés eredményének tekintheté
ebben az esetben. A program miikodését ebben a mddosult formaban a 11. dbra mutatja

meg.
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Kezdo érték megadas .
START Kész
0 értékine —>

Igen

INPUT ADATOK SOLVER
Excel tabla

Yy, - ty: mért adatparok Madosulo cella: Q
q=1,1: szamitott Cél cella: Hiba cella

Hiba cella
minimalis?

modellparaméter Cél: minimalizalas

Igen Nem

MAKRO szamitas indul
Hiba =0
1=0

n =Y, - tysorok szama

Hiba cella = Hiba

Igen

i=1+1

!

1-edik sor szamitasa
t=t,Y=Y;
Zy, 9. szamitasa

Sovova egyenlet véalasztasa
Ymodcll‘i : szamitasa

2 -
(Yi - Ymodell, i) = eltérés
Hiba = Hiba + eltérés

11. dabra: Modell illeszté program miikédés porusmentes részecskék extrakcidja sordn

Kukoricacsira olaj-homok extrakcio modellezése

A kezdeti kisérletek alapjan elvégeztem a modellezést. Egy tipikus illesztett modell
gorbét és a kisérleti pontokat tartalmazza az 5. diagram. A modellezés eredményeit a 12.
tabldzat tartalmazza. Lathatd hogy az illeszt6 algoritmus a Q paraméter értékének egy kis
szamot adott meg, dsszevetve a szdja modellezésnél szamolt Q értékkel (11. tabldzat). Ennek

megfelel6en a fluid fazisu anyagatadasi tényez6 nagysagrendekkel kisebb értéket kapott.
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5. diagram: Sovova modell illesztése egy kukoricacsira
olaj - homok extrakciora
12

10 \ g ¢ ¢ >—
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N4
O/

0 5000 10000 15000 20000 25000
1d6 (s)

Hozam %(m/m)
(o)}

Ha Osszevetjiik az 5. diagram és a szdja extrakciéndl kapott 4. diagramon lathaté
modell alakjat megallapithatd, hogy jelen esetben egy jobb illeszkedés( torést6l mentes
modell gorbét kaptam. Ennek egyértelmd oka, hogy a Q paraméter értéke joval kisebb, igy a
program az illesztésnél haszndlhatja az els6 szakasz képletét a Sovova modellbél, amit nem

tehetett meg, a szdja extrakcido modellezésénél a tul magas Q érték miatt.

12. tabldazat: A kukoricacsira olaj és homok SFE mérés modellezési eredményei

Kisérlet ms (kg/h) T(s) Q(-) ks (m/s)
1. 6,98 8403,9 3,50 1,06E-07
2. 6,97 8406,9 2,93 8,88E-08
3. 6,86 8546,2 3,50 1,04E-07
4, 4,02 14612,3 3,05 5,32E-08
5. 9,92 5919,8 2,99 1,28E-07
6. 6,93 8457,8 3,14 9,44E-08
7. 13,09 4495,6 2,69 1,52E-07
8. 5,46 10670,7 3,60 8,55E-08
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Szojaolaj-homok extrakcio modellezése

A szdjaolaj-homok extrakcids kisérletek modellezését a fenti moédon végeztem. A 6.
diagram az elvégzett 12 kisérlet kdzil hdrom kisérlet extrakcids gérbéjét tartalmazza, illetve
tablazatos formaban a 13. tdbldzatban vannak az eredmények. Mivel az extrakcido a 3.
diagramon jol lathaté moddon egy késleltetéssel indul, ami az extraktorban taldlhaté
holttérnek koszonhetd, ezért korrekcidra volt sziikség. A korrekcié a gyakorlatban azt
jelentette, hogy egy optimalt id6vel eltoltam minden egyes mért kisérleti pontot az x tengely
mentén balra, Ugy hogy az elsé pontokra irhatd egyenes az origébdl induljon. igy olyan
pontokat kaptam, amelyek leirdsdra alkalmas a Sovova modell, és korrigdltam az

extraktorban taldlhatd holttér hatasat.

6. diagram: Szojaolaj - homok extrakcid modellezése

1 ) |
0,8 =
¢ 14kg/h
0,6
< B 9kg/h
=
0,4
modell (14)
modell (9)
0,2
modell (6,5)
0K
0 50 100 150 200 250 300 350 400
Id6 (min)

A 6. diagramon az y tengelyen nem a hozam értékeket abrazoltam, hanem a
dimenzidmentes kihozatalt, hogy szemléletesebben lehessen 6sszehasonlitani, a kiilonb6z6
kezdeti koncentracidéju kisérleteket. Az illesztett modellekrél ugyanaz mondhaté el, mint a
kukoricacsira olaj-homok extrakcié modellezésénél. Tehat a valddi pontokra jél illeszked6
torésmentes modellgérbéket kaptam. Ennek itt is az volt a feltétele, hogy az illesztett Q
érték relative kicsi legyen, igy a Sovova modell elsé egyenletéhez tartozo feltétel ne csak az

els6 par masodpercben teljesiljon.
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13. tablazat: Szojaolaj — homok extrakcios kisérletek modellezési eredményei

Kisérlet ms (kg/h) T(s) Q(-) ks (m/s)
1. 9,13 4884,9 0,822 1,70E-07
2. 8,99 4959,3 0,791 1,61E-07
3. 9,03 4964,8 0,758 1,55E-07
4, 11,59 3866,6 0,747 1,96E-07
5. 14,06 3215,7 0,961 3,05E-07
6. 6,54 6877,2 0,853 1,26E-07
7. 4,07 11055,9 1,211 1,11E-07
8. 9,14 6815,4 1,167 1,72E-07
9. 4,08 15532,2 1,684 1,10E-07

10. 14,09 4554,3 1,324 3,00E-07
11. 14,00 4485,5 1,363 3,08E-07
12. 4,11 15179,0 1,584 1,05E-07
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5.3 Uj Sherwood 6sszefiiggés

Mivel a homokkal végzett kisérletekben a modellezés eredményeként meg tudtam
hatarozni a fluid fazis anyagatadasi tényez6jét, ezért minden adat ismert ahhoz, hogy
kiszdmitsam a Reynolds-, a Schmidt- és a Sherwood-szamokat. Ha pedig mindharom szam

értéke ismert, akkor meg lehet hatdrozni egy Osszefliggést a szamok kdzott. En az aldbbi

alakban kerestem a Sherwood 6sszefliggést az irodalmi adatok alapjan: Sh =pbRe? Sc**

Ha ennek a kifejezésnek vessziik a logaritmusat a kovetkezé alakot kapjuk:

Sh
Iog(w = |Og(b) +a- IOg(Re)
(56)
Tehat ha ilyen formaban dbrazoljuk a dimenzidmentes szamokat és azokra egyenest
illesztiink, akkor az egyenes tengelymetszete a tizedik hatvdnyon adja a b konstans értékét,

mig a meredekség az a tényez6t.

5.3.1 Kukoricacsira olaj-homok kisérletek
A szamitashoz hasznalt soronként valtozé paramétereket a 14. tabldzat tartalmazza,
mig a végig konstans érték(i paraméterek a kovetkez6ek voltak: u = 1,13E-4 Pa*s; ps = 975,6

kg/m?>; D15 = 5,77E-9 m?/s; dy, = 1,63E-4 m; Sc = 19,994.

14. tdblazat: Sherwood Osszefiiggés illesztése a kukoricacsira olaj-homok kisérletekre

ke (m/s) u (m/s) Re Sh Iog(Sh/Sc°’33) log(Re)
1,06E-07 0,0002637 0,3736 0,00300 -2,95 -0,43
8,88E-08 0,0002633 0,3731 0,00252 -3,03 -0,43
1,04E-07 0,0002593 0,3673 0,00295 -2,96 -0,43
5,32E-08 0,0001520 0,2153 0,00151 -3,25 -0,67
1,28E-07 0,0003748 0,5311 0,00364 -2,87 -0,27
9,44E-08 0,0002619 0,3710 0,00267 -3,00 -0,43
1,52E-07 0,0004942 0,7003 0,00431 -2,80 -0,15
8,55E-08 0,0002063 0,2922 0,00242 -3,04 -0,53

Az illesztett egyenest a 7. diagram tartalmazza. Ezek alapjan az uj Sherwood

0,85 0,33
osszefiiggés a kovetkezd lett: Sh = 0,0023Re Sc
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7. diagram: Uj Sherwood &sszefiiggés konstansainak
szamitdsa (kukoricacsira olaj-homok)

-0,80 -0,70 -0,60 -0,50 -0,40 -0,30 -0,20 -0,10 0,00
I T T T T T T T _2’70
= 427x - 2,634
y 0’% /6346 e -2,80
R2=0,9197 /
™
] -2,90
o
3 < 3,00
N -9,
5 o« %
S / 3,10
-
3,20
L g
-3,30
Log (Re)

Az illesztett egyenes az R® érték alapjan jénak mondhatd. A Reynolds szam kitevéje az
irodalomban fellelheté Sherwood Osszefliggésekhez hasonld, viszont a linearis tag értéke
tobb nagysagrenddel kisebb lett, mint a referencidnak tekintheté irodalmi 6sszefliggések.

Ennek az oka egyértelmlen a pérusmentességbdl kovetkezik.

5.3.2 Szdjaolaj-homok kisérletek
A szamitashoz hasznalt soronként valtozé paramétereket a 15. tdbldzat tartalmazza,
mig a végig konstans értékd paraméterek a kovetkezbek voltak: u = 1,07E-4 Pa*s; p; = 957,2

kg/m?; D1, = 5,45E-9 m?%/s; d, = 2,86E-4 m; Sc = 20,06.

15. tdbldzat: Sherwood 6sszefiiggés illesztése a szojaolaj-homok kisérletekre

ks (m/s) u(m/s) Re Sh log(Sh/Sc”*) log(Re)
1,70E-07 0,000351 0,8995 0,00894 -2,48 -0,046
1,61E-07 0,000346 0,8865 0,00845 -2,51 -0,052
1,55E-07 0,000348 0,8901 0,00813 -2,52 -0,051
1,96E-07 0,000446 1,1419 0,01028 -2,42 0,058
3,05E-07 0,000541 1,3851 0,01604 -2,23 0,141
1,26E-07 0,000252 0,6444 0,00662 -2,61 -0,191
1,11E-07 0,000157 0,4008 0,00585 -2,67 -0,397
1,73E-07 0,000352 0,9013 0,00907 -2,48 -0,045
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1,11E-07 0,000157 0,4020 0,00581 -2,67 -0,396

3,00E-07 0,000542 1,3883 0,01578 -2,24 0,142
3,09E-07 0,000539 1,3796 0,01621 -2,22 0,140
1,05E-07 0,000158 0,4056 0,00554 -2,69 -0,392

Az adatok alapjan illesztett egyenest a 8. diagram tartalmazza.

8. diagram: Uj Sherwood 6sszefiiggés konstansainak
szamitasa (széjaolaj-homok)

-0,50 -0,40 -0,30 -0,20 -0,10 0,00 0,10 0,20
-1,60
-1,80
gn! -2,00
g
& y=0,7778x - 2,4075
< 2 Y -2,20
% * -2,40
-
/ ’ _2'60
-2,80
-3,00
Log (Re)

A szdjaolaj-homok kisérletekre megallapitott Uj Sherwood Osszefliggés a kovetkez6
0,78 0,33
let: Sh =0,0039 Re™"" Sc

Az illeszkedés az R? érték alapjan nem mondhatd tulsdgosan jonak, ebben az esetben.
Ez annak koszonhet6 tobbek kozott, hogy a két szélsG értékben is torténtek ismétléses
mérések. A kisérleti pontokra illesztett egyenes helyett egy enyhén emelked§ gorbe jobban

illeszkedne, dm a Sherwood 6sszefliggést ilyen alakban kell keresni!

A kapott értékek ennek ellenére nagyon hasonlitanak az el6z6 kisérletsorban kapott
eredményekhez. Ami viszont azt jelenti, hogy mar két kiilénb6z6 anyaggal végzett extrakcids

kisérletsorozat is kicsi linedris tagot adott a Sherwood 6sszefliggésben.
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5.3.3 Adatok egyszerre abrazolva
Mivel a két kisérletsorozatban kapott Sherwood 0Osszefliggés nagyon hasonlo, ezért
érdemes lehet egyszerre dbrazolni a mért pontokat és kdzosen illeszteni egy egyenest rajuk.

Ez [athatd a 9. diagramon.

9. diagram: Uj Sherwood 6sszefiiggés konstansainak
szamitasa (minden mért pont)

-0,70 -0,60 -0,50 -0,40 -0,30 -0,20 -0,10 0,00 0,10 0,20

I T T T T T T T 1

-2,10

y =1,1321x - 2,4305 K

R? = 0,8746 < 30

-2,50
/ -2,70
/ * -2,90
/‘/‘ -3,10

-3,30

Log (Sh/Sc”0,33)
®»

Log (Re)

Az egyszerre 4brdazolt Osszes pontra illesztett egyenesbél szamolt képlet a
1,13 0,33
kovetkez6képpen néz ki: Sh = 0,0037 Re Sc

Az igy kapott egyenes illeszkedése nem a legjobb, viszont ha csak az R? értéket
vessziik figyelembe, akkor tulsdgosan rossznak se mondhaté. Am fontos megfigyelni, hogy a
kozos képlettel kapott Reynolds-szam kitevé mennyivel eltér a két kiilon kilon kapott eléggé
hasonlé értékt6l. Ehhez még hozza jon az is, hogy az irodalmi adatok alapjan a Reynolds
kitev6t 0,85 korilire varjuk, szemben az itt eredményiil kapott 1,13-al. Ennek az okat
szemlélteti a 10. diagram ahol szintén kozosen dbrdzoltam a két kisérletsorozat pontjait, de

itt mar egymastol elkilonitve.
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10. diagram: Uj Sherwood 6sszefiiggés konstansainak
szamitasa (két egyenessel)

-0,70 -0,50 -0,30 -0,10 0,10 0,30
I T T T T 1 '2,00

-2,20
y =0,7782x - 2,4068 }
— 2,40
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*\’

-3,00
y =0,8427x - 2,6346
= -3,20

-3,40
Log (Re)

A diagramrdl latszik, hogy a két kisérletsor adatai szeparalédnak, és semmiképpen
sem lehet 6ket egy egyenesre illeszteni. Az eltérés oka tovabbi vizsgalat targyat fogja
képviselni, hogy kideriiljon van-e valamilyen hiba a szamolt és mért paraméterekben, esetleg
a modellillesztésben. Addig is az adatok alapjan lathaté, hogy nem lehet egy univerzalis
egyenessel leirni a két ponthalmazt, viszont az megallapithatd, hogy a két Reynolds-szam

kitevé nagyon hasonld, és az értéke is olyan, amilyet az irodalmi példak alapjan varnank.

A javaslatom az, hogy a kapott két Reynolds-szam kitevé atlagolasa utdn fixaljuk ezt a
paramétert és igy illessziink az adatpontokra két kilonb6z6 tengelymetszetli egyenest,

ahogy ez a 11. diagramon |athato. Ezek alapjan az eredményeim:

Sherwood 6sszefliggés kukoricacsira olajra:

Sh =0,0022 Re** S¢%*

Sherwood 6sszefliggés szdjaolajra:

Sh = 0,0041Re%® S
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11. diagram: Uj Sherwood 6sszefiiggés konstansainak
szamitasa (két egyenessel, egy meredekséggel)
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5.4 Osszefoglalas

A kétféle novényi olajjal és porusmentes homokkal végzett kisérletsorozataim
eredményeként feldllitottam két Uj Sherwood 6sszefliggést, ami a maga nemében paratlan

az irodalomban, ugyanis ehhez hasonld kisérleteket még nem publikaltak masok.

0,81 0,33
Az Uj 6sszefliggés kukoricacsira olajra: Sh = 0’0022 Re SC

Sh =0,0041Re”* Sc*%

Az Uj 6sszefliggés szbjaolajra:

A Sherwood 06sszefliggést a modellezésben a fluid fazisu anyagatadas becslésére
szoktak felhasznalni, ezért fontos megallapitdsnak tartom, hogy az egyenlet linearis
konstansa szamitdsaim szerint tobb nagysagrenddel kisebb, mint a legtdbb irodalomban
fellelhet6 Osszefliggésé. Ebb6l azonnal kovetkezik, hogy a fluid fazisi anyagdtadast

tulbecsulik.

A Reynolds-szam kitevGjére hasonld eredményt kaptam, mint Tan és munkatarsai,
akiknél ez az érték 0,83 lett, illetve Puiggene és munkatarsai, akik 0,8-as értéket allapitottak
meg [31-32]. Tehat nagy valdszinliség szerint az altalam mért 0,81-es érték jol hasznalhato

lesz.

Munkdm soran még elvégeztem egy hagyomanyos novényi anyag (széja)
szuperkritikus extrakcidjat, illetve modellezését is. A modellillesztéshez sziikséges fluid fazisu
anyagdtadast egy az irodalombdl vett Sherwood 6sszefiiggésbsl nyertem. Am
megadllapitottam, hogy az ebbdl a paraméterbdl szamitott Q modellparaméter értéke
korlatozza a Sovovd modell megfelel§ alkalmazhatdsagat és egy a valdsagot rosszul leird

modellt kaptam.

A 12. diagramon abrazoltam egy szdja extrakcids kisérlet adatpontjait, illetve a régi és
az Uj Sherwood 6sszefliggés segitségével elvégzett modellillesztés gorbéit. Lathatd, hogy az

Uj modell nem tartalmazza a természetidegen torést és jobban illeszkedik a pontokra.
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12. diagram: A régi és uj modell illeszkedése a n6vényi
extrakcios pontokra
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Munkam soran tapasztaltam egy holtid6t az extrakcidos gorbékben, ami az
extraktortér kihaszndlatlansagabdl ered. Ennek a holtidének a becslése bizonytalan, viszont a
modellezéshez sziikség van az adatok korrekcidjara ezzel az id6tartammal. A pontosabb
modellezés érdekében a jov6ben tervezem olyan kisérleteket elvégzését, amelyekkel ez a

nem kivant hatas kikliszobolhetdvé valik.

Ezen felll tervezem még egy Uj novény vizsgalatat pdrusmentes homokrél torténdé
extrakcioval, hogy megdllapitsam mennyire hasznalhaté a feldllitott Uj Sherwood
Osszefliggés. llletve hogy, eldontsem kovettem-e el valahol hibat valamelyik
kisérletsorozatban, aminek kovetkeztében a dimenzidmentes szamokkal abrazolt kisérleti

pontok nem egy egyenesre esnek.
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