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Ispitivana je ekstrakcija samlevene sirovine
semena divijeg kestena u odnosu na suvi
ostatak, metodom perkolacije. Koriscen je
rastvarac metanol-voda u odnosu 60/40, 80/20
i 0/100. Variran je i odnos sirovina-rastvarac i
to 2:1; 4:1i 8:1. Sirovina je pre ekstrakcije
bubrila, ili je neposredno po potapanju
ekstrahovana. Posebno je razmatran uticaj
granulacije sirovine na hidrodinamiku kolone.
Kao optimalni rastvarac pokazao se odnos
metanola i vode 60/40, dok je najpovoljnija
granulacija sa aspekta hidrodinamike kolone
0,815 mm i to masenog sastava 70%..

1. Uvod

Divlji kesten je veoma interesantna sirovina za farmaceutsku
i hemijsku industriju, jer sadrZi niz komponenti koje se ko-
riste pri proizvodnji farmaceutskih i hemijskih proizvoda.
Cilj istraZivanja je optimizacija ekstrakcije semena divljeg
kestena metodom perkolacije u pogledu stepena mlevenja,
vremena bubrenja, odnosa rastvara¢a i sirovine kao i odnosa
metanola i vode u rastvaracu.

U ovom radu istraZen je uticaj vremena bubrenja, granulacije
sirovine i protoka na stepen ekstrakcije divljeg kestena.

Za razliku od maceraclje, perkolacioni metod [1] jc znatno
ekonomiéniji, ali je ograméen stepenom mlevenosti sirovine,
zbog moguélh prestrujavanja i zapusenja izazvanim otporima
sloja sirovine.

Perkolaciona teorija nastala je pre oko 40 godina i ona daje
osnovna morfoloska tumacenja procesa razmene mase u od-
govarajuéim poroznim materijalima. Nastala je iz Zelje da se
pronade univerzalna teorija difuzije unutar poroznih materi-
jala [2-4].

Prvi model strujanja kroz porozne sredine dao je Darcy [1]
preko svog modela “kapilame cevi’, a zatim su model
usavriili Blake [5], Kozeny [6] i Fair i Fatch [7].

2. Teorijski deo

Proces ekstrakcije perkolacijom moZemo podeliti u dva dela.
U prvom dolazi do ekstrakcije aktivnih i prate¢ih materija iz
sirovine u svim slojevima, pri éemu se u svakom narednom
sloju koncentracija rastvaraca povecava. Povecanje koncen-
tracije u rastvaradu te¢e nelinearno, posto se materije isprane
iz razorenih éelija brze ekstrahuju u prvom sloju, jer je u nje-
mu koncentracija rastvarata manja. Naime, gornji slojevi
sirovine stalno dolaze u kontakt sa rastvaratem manje kon-
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c:z!mcije, tako da je u tim slojevima gradijent koncentracije
veéi.

Drugi period po¢inje u momentu udaljavanja spranih materi-
ja i proces te€e samo na radun unutrasnje difuzije. Vremen-
ski, prvi i drugi period mogu biti odvojeni ako sirovinu po-
delimo na veéi broj podova. U stvarnosti, dok prvi slojevi
budu isprani, zadnji tek pocinju ispiranje. Dakle, u odrede-
nom vremenskom trenutku odvija se istovremeno i proces
molekularne i proces konvektivne difuzije, ali u razli¢itim
slojevima.

Za ckstrakciju pri kretanju rastvaraéa kroz SlOJ sirovine ko-
risti se kriterijalna jednacina koja povezuje simpleks koncen-
tracije sa odgovarajuéim kriterijumima sli¢nosti:

(c=¢,)(e,~¢,)= f(B,,F,,G) )
F,=D,-tfR*; G=h/R i B,=p-R/D,
gde je:
¢, ¢, ¢, — tekuéa, poéetna i ravnoteZzna koncentracija u
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Skika 1. Perkolacioni sistem; 1-stalak, 2—rezervoar rastvaraca,
3 —drZaé, 4—rastvaraéd, 5—kolona za perkolaciju, 6— sirovina za
ekstrakciju, 7 — filtar, 8 — menzura, 9 — ekstrakt
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&vrstoj fazi,

h — visina sloja sirovine,

D, — koeficijent konvektivne difuzije pri ispiranju,
B — koeficijent prenosa mase,

R — poluprecnik Eestice.

Za proces ekstrakcije perkolacijom preporucuje se sledeta

c=c,exp(—kVt [h) &)
gde je:
V - zapreminski protok rastvaraca,
k - konstanta koja zavisi od vrste rastvaraca,
t - vreme.
Hidrodinamicki uslovi imaju poseban uticaj na prenos mase
u difuzionom sloju i u slobodnom rastvaraéu. Sa poveéanjem
brzine kretanja rastvaraca u odnosu na éestice sirovine, mo-
lekularni mehanizam prenosa u slobodnom rastvarau zame-
njuje se konvektivnim prenosom mase, pratenim smanje-
njem difuzionog sloja.
Brzina prenosa mase sa delova biljnih materijala odreduje se
veli¢inom koeficijenta difuzije i debljine difuzionog sloja:
p=DJx 3)

Koeficijent prenosa mase povetava se smanjenjem debljine
difuzionog graniénog sloja, §to je slucaj pri turbulentnom
kretanju rastvaraga. Pri turbulentnom kretanju difuzioni gra-
niéni sloj se transformise u difuzioni podsloj, ¢ime se deblji-
na znatno smanjuje. U tom slucaju koeficijent prenosa mase
postaje znatno veéi od koeficijenta konvektivne i moleku-
lame difuzije. U radu [9] dokazano je da se prelaz na difu-
zioni podsloj odigrava pri brzini od 0,5 cm/s. Na osnovu
Jostovog reSenja Fickovog zakona nestacioname difuzije,
moguée je sracunati ukupni koeficijent difuzije za razliCite
rastvarace:

R? q
D=—-|Ina-In=t 4
gde je:
a - konstanta koja zavisi od oblika cestice,
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Slika 2. Zavisnost iscrpljenja qi/qo (%) od zapremine propustenog
rastvaraca I granulacije; Q;* — bubrela, Q;— la
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q, — koli¢ina zaostalih ekstraktivnih materija u sirovini u
posmatranom trenutku,
qo — polazna koli¢ina ekstraktivnih materija u sirovini.

3. Eksperimentalni deo

Na osnovu prethodnih istraZivanja [8] uogene su promene u
prinosu ekstraktivnih materija bubrele i nebubrele sirovine
divljeg kestena. Zbog toga su izvrSena ispitivanja bubrenja
sirovine, u cilju nalaZenja optimalnog vremena bubrenja,
promenom slede¢ih parametara:

1. granulacije sirovine 1(2,033); II(1,300); III(0,815) i
IV(0,465) [mere u mm]; 2. vreme bubrenja: #,(0,5);
IZ(I’O); t3(230); 14(4’0) [ll h];

2. odnos rastvarac-sirovina (r/s): 2:1; 4:1; 8:11i

3. odnos metanol-voda u rastvaracu: R,(60/40); R,(80/20);
R5(0/100).

Metodom brojanja utvrden je maseni broj cestica (tabela 1).
Tabela 1.

Granulacija Maseni broj Specifiéna zapremina
(kom./g) (m3/kg)-106
1 460-650 1,60
o 650-1000 1,72
m 2500-3750 1,80
v 8500-13000 2,06

Kao uslovni kriterijum za procenu stvarne povrsine razmene
mase sracunata je srednja specifina povrsina estica (tabela
2).

Tabela 2.
Granulacija Srednja specifi¢na povrsina
F_/v [m?/m3]-103
I 350450
i 550-650
m 800-950
v 900-1000

Prikazane vrednosti ne uzimaju u obzir bubrenja sirovine i
poroznost.

Cilj bubrenja je priprema sirovine za ekstrakciju perkolaci-
jom. Bubrenjem u sirovini nastaje rastvaranje ekstraktivnih
materija, koje se pri perkolaciji ispiraju strujom rastvaraca.
Mera optimalnog bubrenja je vreme bubrenja. Bubrenje
sirovine izvrSeno je u elenmajerima od 300 cm3. Cedenje
bubrele sirovine vrseno je filtar-papirom pod vakumom od
26,7 kPa, za vreme od 15 minuta. Suvi ostatak naden je za
15 cm3 ekstrakta uparavanjem na Devarot aparatu pod vaku-
umom od 26,7 kPa, za vreme od 2h, na temperaturi od
105 °C. Merenja uparenih uzoraka, osusenih boca i sirovine
vrieno je na analitiCkoj vagi Satorijus klase tacnosti 104 g.
Za uparavanje su koris¢eni balon¢i¢i sa Slifom od 100 cms3.
Na osnovu dobijenih rezultata sracunata je koncentracija
suvih materija u ekstraktu.

Za uzorak sirovine od 100 g i koli¢inu rastvaraca od 100 cm?
posle 2 h bubrenja, cedenjem pod vakuumom od 26,7 kPa je

Tabela 3.
Rastvarac Koli¢ina cedenjem dobijenog ekstrakta
(cm?)
R,(60/40) 50
R,(80/20) 60
R4(0/100) 40
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Tabela 5. Koncentracija perkolata (kg/m3)

Odnos rastvaraé—sirovina _ 2:1
R,(60/40) R,(80/20) R4(0/1000)

s I 11 m v I I m v I o m v
0,5 61,51 | 77,99 |117,5 |126,9 38,11 | 56,7 71,3 85,5 71,8 79,0 88,9 | 1034
1,0 86,80 98,10 |131,1 135,4 49,8 64,3 79,5 85,4 73,9 79,8 92,3 105,0
2,0 87,40 92,40 |135,6 140,0 66,2 76,0 81,3 87,6 79,7 83,4 95,9 105,7
4,0 92,70 | 106,50 |138,8 149,0 67,2 76,4 83,3 89,9 82,2 95,0 106,0 119,1

Odnos rastvarac-sirovina _4:1
0,5 25,90 26,60 42,5 54,4 18,2 26,6 34,4 40,9 18,1 27,6 47,5 53,3
1,0 31,40 42,50 45,4 57,9 24,8 32,1 38,2 42,8 41,1 46,6 55,2 57,2
2,0 39,50 | 45,10 | 49,8 57,5 29,7 34,6 38,6 44,1 46,5 47,8 59,0 62,1
4,0 41,70 48,80 | 49,9 54,8 32,6 35,0 44,1 47,1 51,7 55,1 61,3 73,0
Odnos rastvarac-sirovina _8:1
0,5 11,20 18,50 25,4 24,5 8,9 11,4 12,5 16,9 18,1 22,9 24,0 26,0
1,0 16,00 | 21,60 | 24,2 26,8 12,4 15,7 17,4 17,0 21,1 24,4 25,6 27,6
2,0 18,20 22,10 25,1 26,9 17,1 18,9 21,9 20,8 24,3 27,0 27,1 28,7
4,0 22,40 26,10 | 27,5 29,0 16,9 19,9 23,3 23,1 26,3 27,2 28,2 30,2
nadena koli¢ina ekstrakta navedena u tabeli 3. navedenim u tabeli 4. za odgovarajuce granulacije.

Zapaza se da je zapremina zadrZzanog ekstrakta u cm3 brojno Tabela 4.

jednaka masi bubrele sirovine, izraZene u gramima.

Ekstrakcija biljne sirovine metodom perkolacije je sloZen Granulacija Maksimalni protok (m?/s)-106

nestacionami proces, koji zavisi od vise faktora, kao §to su: R, 2 3

granulometrijski sastav sirovine, geometrija perkulatora, 1 25 42 25

priroda rastvaraca, oblik Cestice sirovine, protok rastvaraca, i 13 19 16

temperatura, pritisak itd. Preliminarana ispitivanja pokazala m 10 10 10

su da je za ekstrakciju semena divljeg kestena najpovoljniji v 4 8 5

rastvara¢ metanol-voda. Ispitivanja su izvrSena sa granula-

cijom i odnosom metanol-voda koji su rezultat nasih ranijih
istrazivanja [8]. Mlevenje sirovine izvrSeno je na mlinu
“Alpina”, sa sitom od 3 mm. Perkolacija je izvedena u
staklenoj koloni @& 50 x 200 mm sa slavinom &3 mm i
filtrom od staklene vune. U toku perkolacije slede€i para-
metri bili su stalni:

1. vreme bubrenja sirovine 0i 2 h,

2. odnos visine perkolacionog stuba sirovine i precnika
perkolatora, usvojen je na osnovu naSih ranijih
ispitivanja [8] H/d = 5:1,

zapremina perkolatora bila je 4 000 cm? ili po frakcijama
F; =250 cm3; F,=750cm3;  F;=1000cm? i
F,=2 000 cm3.

Perkolacija je vriena pri maksimalnim protocima rastvaraca

Tabela 6. Rezultati ispitivanja uticaja vrste rastvaraca

Za formiranje perkolacionog stuba H/d = 5:1 izmerene su
sledete mase sirovine po granulacijama: I (166 g); II
(189 g); I (182 g) i IV (175 g).

Na slici 1. je Sema perkolacionog sistema.

Na osnovu usvojenog vremena bubrenja i rastvaraca, izvrse-
na su ispitivanja sa razli¢itim protocima na bubreloj i ne
bubreloj sirovini. Radeno je sa 4 protoka i to: Q, =360
cm¥min; Q,=30cm¥min; Q;=15cm¥min i Q,=7,5
cm3¥/min. Cetvrta granulacija ne obezbeduje izabrane pro-
toke, te je iskljuena u ovom delu ispitivanja. Uslovi
perkolacije su:

rastvara¢ metanol-voda 60/40 (R,),

H/d=5:1,

vreme bubrenja 2 h.

Koncentracija perkolata c(g/dm3)103
R,(60/40) R,(80/20) R4(0/1000)

| 11 m v I i m v I 1 1 m v
F, 42,7 50,56 54,75 55,1 21,06 36,15 40,11 48,0 18,1 37,14 39,0 42,0
F, 15,97 25,01 28,25 33,7 17,0 14,10 15,18 10,86 13,55 31,46 30,0 25,0
F, 2,4 4,29 5,31 6,84 2,41 3,28 2,15 1,75 2,64 4,10 4,15 6,03
F, 1,22 1,24 1,48 0,73 0,56 1,5 1,32 0,54 0,93 1,25 1,25 0,9
) Vreme (s)
F, 10 38 45 60 6 20 25 48 10 50 100 210
F, 18 58 68 150 16 45 55 110 16 60 110 240
F, 26 76 102 220 23 65 89 175 20 85 134 310
F, 61 200 276 606 30 93 136 290 50 252 630 1380

Iscrpljenje sirovine q/q,
Fy 74,25 73,25 69,21 71,36 74,4 65,5 62,39 68,82 69,09 72,52 70,24 66,76
F, 56,8 47,69 | 38,87 | 32,85 | 58,54 | 46,85 | 40,69 | 50,31 | 62,16 | 26,10 | 24,49 | 26,98
F, 51,01 37,71 | 21,19 | 29,69 | 51,28 | 38,16 | 34,75 | 46,39 | 53,33 13,96 | 12,69 7,84
F, 50,92 32,46 21,54 26,35 47,97 30,24 33,44 43,31 47,14 7,53 5,68 2,31
60 PROCESNA TEHNIKA br. 3/1992.



Perkolat je praten u sedam frakcija i to: F,=200cm3;
F; =200 cm3; F,=200cm3; F,=400cm3; Fs=400cm3;
Fg =400 cm? i F, =400 cm3. Dakle, ukupna koli¢ina rastva-
raca za svaki eksperiment iznosila je 2 000 cm3.

Rezultati i razmatranje

Rezultati ispitivanja bubrenja sirovine za razli¢ite odnose
rastvarac-sirovina, razlicite rastvarace, granulacije i vremena
bubrenja su u tabeli 5.

Uocava se da je najpovoljnije vreme bubrenja 2 h. Kako u
fazi bubrenja dolazi do ekstrakcije, vidi se da je najpovoljniji
rastvara¢ R,(60/40) i to sa IV (0,465 mm) granulacijom. Ta-
kode se uocava da je najbolji odnos rastvaraca i sirovine 2:1,
jer se njima najbolje postiZe iscrpljenje Cestica. Za optimalno
vreme bubrenja izvrSena je perkolacija — ispiranje sirovine sa
maksimalnim protokom datim u tabeli 4. Iz tabele 5. se vidi
daje najveél efekat bubrenja za I (2,033 mm) granulaciju, j jer
kod nje u fazi bubrenja dolazi do najvece promene zapremi-
ne, odnosno povriine razmerene mase. Sitnije granulacije
obezbeduju manju poroznost sloja, §to dovodi do prestruja-
vanja i povratnih strujanja koja izazivaju neravnomeran pro-
fil brzine po popreénom preseku i zapuSenja.

Maksimalno iscrpljenje I (2.033 mm) granulacije postiZze se
sa protokom Q; = 15 cm?3/min i to sa ispiranjem bubrele siro-
vine. Bubrenje ima vetih efekata pri ve¢im protocima zbog
efekata ispiranja. Povecana brzina strujanja rastvaraca omo-
gucuje turbulentno strujanje, koje pak, utiCe na pretvaranje
grani¢nog difuzionog sloja u graniéni podsloj, koji utiée na
naglo poveéanje koeficijenta prenosa mase, Sto se uocava iz
jednagine (3).

Na dijagramu 2. dati su rezultati perkolacije bubrele i nebub-
rele sirovine II (1,300 mm) granulacije. Vidi se da protoci Q,
i Q, postiZu pribliZno isti efekat iscrpljenja kod bubrele i ne-
bubrele sirovine. Sa III (0,815 mm) granulacijom postiZu se
najveéi prinosi ekstraktivnih materija, $to se vidi na dijagra-
mu 3.

Za industrijsku proizvodnju treba uzeti najveéi protok, jer
obezbeduje najkra¢e vreme i to u nasem slucaju 1248 puta
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krace od preostala tri protoka, iako se njime postize prinos
manji za 15-30%. IzvrSena ispitivanja su pokazala da je eks-
tmkcqa ispiranjem odnosno perkolacuom moguca i efikasni-
ja je kod granulacija sa- manjom dimenzijom koje obezbedu-
ju protok rastvaraca kroz sloj sirovine.

Optimalni rastvara¢ za industrijsku proizvodnju je R,(60/40),
jer ima najpovoljnije termodinamicke osobine (v1skomost,
povrsinski napon, difuznost, dielektriénu konstantu i sl.).
Optimalna granulacija treba da obezbedi najpovoljniji protok
bez zapusenja, tako da je u nasem sluéaju vrednost veéa od
0,815 mm i to u masenom udelu najmanje 70%. Ovaj odnos
proizasao je iz Zelje da iskoristimo sve manje od 0,815 mm.

Spisak oznaka

Bi — Biotov broj

— koeficijent molekulame difuzije, m?/s

— frakcija, m3/s

— kriterijum geometrijske sliénosti

—  poluprecénik, m; rastvarac

zapremina rastvaraca, m3 zapreminski protok rastva-
rata m3/s

— protok cm3/min

— konstanta koja zavisi od oblika cestica
— koncentracija, kg/m?3

— konstanta koja zavisi od vrste rastvaraca
— vreme, s

— masa ekstrahovanih materija, g

QREEORAR RRIQTMD
|

Grcka slova
B — koeficijent prenosa mase, m/s.

Indeksi

1 - pocetni

i — ispiranje

0 - polazni

r — ravnoteZni.
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Slika 3. Zavisnost iscrpljenja q/qy (%) od zapremine propustenog
rastvaraca Il granulacije; Q;* — bubrela, Q; — nebubrela
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Slika 4. Zavisnost iscrpljenja qy/qy (%) od zapremine propustenog
rastvaraca ITl granulacije; Q;* — bubrela, Q;— nebubrela
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