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Tematika

Miiveletek vakuumban:

» Szublimacio

» Fagyasztva szaritas (jégszublimacio)
» Vakuumbeparlas

» Rovidutas desztillacio

» Molekularis desztillacio

Tematika
Miveletek nyomas alatt:
> Rektifikalas
» Elelmiszerek tartositasa

Miveletek szuperkritikus olddszerben:
» Extrakcio

» Kémiai és biokémiai reakciok

» Kristalyositas

» Egyéb miiveletek

Esettanulmanyok




Anyagatadasi miveletek

Elvalasztas:
» Energiakozléssel (vagy elvonassal)

» Segédanyag (olddszer, adszorbens,
moddosito stb.) hozzaadasa

Kornyezetbarat megkozelités
» Elkeriilni a segédanyagok hasznalatat
» Veszélyes, mérgez6 anyagok lecserélése
» Hulladék minimalizalasa
» Energiafelhasznalas csokkentése

» Hatasfok novelése

Szublimacio
* Alternativ tisztito eljaras

* El6nyok:
— Kozvetlen elvalasztas (nincs adalék)
— Alacsony hémérséklet
— Nincs folyadék fazis
— A kristalyforma és méret szabalyozhato

Szublimécié




Szublimécié

E szuperkritikus

szilard
folyadék !

nyomas

szublimacid

hémérseklgt

Liofilizacio

Mdaveleti korlatok
Hatranyok:
> T . =350°C
» Pin= 5-100 mbar

»nem szelektiv elvalasztas ( p= 0,01 p,)

Szublimécié




Ipari példak

»szalicilsav
»benzoesav

» antrakinon
»naftalin
»pirogallol
»ammonium-klorid

» témorganikus-vegyiiletek (komplexek)
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A szublimacids nyomas eldallitasa
* Vakuum- szublimacio

 Szublimaci6 inert kdzegben (parcialis
nyomas)
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Folyamatos vakuum- szublimacié
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Discotherm B szublimator

Vléllel=60_80%

n=10-30 1/min
t=0.5-3 h

Fajlagos kapacitas:
szublimator:  5-20 kg/ m*h
deszublimator: 10-40 kg/ m?h
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Kevero szerkezet
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Inert kozeges szublimacio

Atmoszférikus nyomason iizemel

Szakaszos vagy folyamatos is lehetséges

Termék parcialis nyomasa 1-10% —nagy
mennyiségil inert gaz sziikkséges

Sok a hozzaadott és elvont h

Nagy a késziilék- térfogat

A falon keresztiili héatadas nagyon rossz

A regeneralt inert gazt hdcseréloben melegitik fel
Rossz gaz- szilard anyag hdatadas

Apro tiikristalyok keletkeznek
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Inert kdzeges szublimacio
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Liofilizalas v. jégszublimacié

¢ Altman, 1890
« IL.vilaghaboru alatt fejlesztették ki

* Miveleti 1épések
— Fagyasztas
— Elsddleges szaritas (szublimacio)
— Masodlagos szaritas (deszorpcid)
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Liofilizalas v. jégszublimacio

Pressure Phase Diagram
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Fagyasztas

+ Lasst fagyasztva szaritas roncsolja az
anyagot gyorsan nagy AT hatasara
kell végezni.

e Hiités: -40°C  alkohol
-80°C  propan
* Apro kristalyok keletkeznek, konzervalodik
a harmadlagos szerkezet.
* Nagy feliilet, vékony réteg kialakitasa.
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Onfagyasztas

* Nagy vakuumban (5-25 Pa).

* Parolog azanyag —  felforr——a
visszamaradé anyag lefagy.

« Osszetett kristalytani szerkezet, eutektikum
keletkezik.

* Eutektikus pont ala kell hiiteni.

Liofilizacio 20

Elsédleges szaritas (szublimacio)

» Homérséklet (eutektikus olvadaspont alatt)
-20-(-30) °C

* Nyomas 5-25 Pa

» Hokozlés (viz szublimacios ho: 2840 kJ/kg)
— hdsugarzas
— hévezetés
— mikrohullamu fiités
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Maisodlagos szaritas (deszorpcid)

« Kotott viz (5-20 %)
— fizikai adszorpcio
— kémiai adszorpcio
— szerkezeti viz (kristalyviz)
* Homérséklet< 50 °C
* Nyomas
» Maradék nedvesség (termék fliggd)
* Kavé: 3%
« antibiotikumok: 0,1 %
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A folyamat diagramon

Magyarazat:
! 1. Hil, mert fagyasztjuk
zaras, vakuum ala helyezés,

I
W fagyasztas

2. Felmelegités (allando
3 szublimacio)

3. Csokkend szublimacid, szabad
nedvesség elfogy, eléri a

végsdnedvesség tartalmat. (1-
5%)

t
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Péra kifagyasztasa

* Nagy térfogat (Vizgdz: 1 Pa 98110 m¥/kg)
 Kifagyasztas
— hémérséklet: -50 °C
—nyomas: 4 Pa
* Jégkamrak (parhuzamosan kotve)
* Kiolvasztas
— meleg viz
— vizgdz
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Vizaktivitas hatasa

Relative Stability Map

Lipid oxidation
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- Miért jo? L.
« Sterilizalas

+0.7 alatt mar alig nének a
mikrobak, 0.6 alatt mar
abszolit nem nének. P e Stability Map

*Enzimaktivitas csokken a
vizaktivitassal.

*Maillard, és mas barnulasi
reakciok vizet igényelnek.

*Oxidativ reakcioknak kedvez
a vizmentes kozeg.
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Miért j6? IL.

* Megmarad az eredi iz, fehérje, vitamin.

» A termék megtartja eredeti formajat, szinét,
allagat.

* A rehidratacio teljes és gyors.

+ Tartos termék.

* Nincs sziikség hiitve szallitasra.

+ Alacsony szallitasi koltség.

» Elhanyagolhat6an kicsi termékveszteség.

* Megbizhato késziilékek.
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Héatranyok

—nagyon draga
—sok energiat igényel
— iz ¢és allagvaltozas lehetséges

—a viz eltavolitasa nem 100%-o0s, 90-95%

Liofilizacio

Mire hasznaljak?

* Vérkészitmények eloallitasa

* Szervek atmeneti tarolasa

* Anyatej

» Mikroorganizmusok tarolasa

* Kavé

* Gyiimolesok, huskészitmények
* Gyogynovénykivonatok

Liofilizacio

Laboratoriumi liofilizalo késziilék
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Liofilizald késziilékek

RAY™ 75, 100, 125, 150

sl
Vacuum
Pumps

Liofilizacio 31
Kapacitas
Ray™ 75 | Ray™ 100 Ray™ 125 | Ray™ 150
Effektiv talca feliilet (m?) | 68 91 114 136
Névleges szublimacios 160 200 250 300
kapacitas (kg viz/24
ora)
To1t6 (Input) kapacitas 1780 2375 2965 3560
(kg/24 ora)
Termék (output) kapacitas | 275 370 460 550
(kg/24 ora)
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Liofilizal6 késziilékek

Liofilizacio




Liofilizalo késziilékek

1. Aluminum 4. Inlet elevator 7. Emptying
tray 5. Exit elevator station
2. Filling station 6. Exit airlock Continuous
3. Inlet airlock Radiation Freeze
Drying Plant
Liofilizacio 34

Vakuumbeparlas

» Vakuumban alacsonyabb a hémérséklet.

» A hére érzékeny anyagok nem karosodnak.
» Kisebb lehet a fiitégéz nyomasa.

» Kisebb a héveszteség a kornyezet felé.

Vakuum beparlas 36




Es6filmes beparld

A: Betaplalas 1:Fej

B: Para 2: Csokoteges hécseréld

3: Témény oldat

C: Beparolt oldat . h oo
levalasztod, also része

5
D: Ftégéz 5: Bara—fquadek
elvalaszto
E: Kondenzatum
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Kuszoéfilmes beparld

A: Betaplalas

B: Para

C: Beparolt oldat
D: Fiitégoz

E: Kondenzatum
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Természetes keringésii kiilsd
fiitbkamras beparld

ey Vapours

Heating

steamn 1

'
Concantrated
licguior

Condensate =

[

Thin
liguor
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Beparl6-rendszer az
¢tolajgyartasban

Vakuum beparlas 40

GOzsugar-szivattyl

[disetarge
side}

Steam jet vacuum ejector
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Gdzsugar-szivattyt

Steam jet vacuum pump

Vakuum beparlas 42




Kavaros filmbeparlo

Feed product

Heating cycle outlet

Residue

Vakuum beparlas 43

Kavaros filmbeparlo (Luwa)
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Kavardés filmbeparlé (Sambay)

Vakuum beparlas 46

Rovidutas desztillacio

* Beparlas: P, =100 — 200 Pa
¢ Valtoztatas: belsd kondenzator
¢ Rovidutas desztillacio: P=0,1 — 100 Pa

Rovidutas desztillacio 47

Rovidutas desztillacio

1feed
2 distillate
3 residue
% 4 heating
1feed 5 cooling
2 distillate 6 vacuum
3 residue
4 heating
5 cooling
6 vacuurn

Rovidutas desztillacio 48




Rovidutas desztillacio

-+

S Feed
Lou-boiling Components
B High-boiing Componerts
B Heating Medium
 Cooling Medium
Hon-Condensables
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Rovidutas desztillacio

1. Evaporation surface
2 Roller-wi

3 Internal condensar
4. Product distributor plate
5. Rotation leadihrough
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Rovidutas desztillacio elényei

» egységes film
» horizontalis keverés

»kis filmvastagsag (0,05-0,5 mm) — kis
hold-up

> Ontisztito
» kicsi a mechanikai kopas

Rovidutas desztillacio 51




Jellemz0 adatok

» elparologtato feliilet: 0,3-50 m?

» becsiilt kapacitas: 30-5000 kg/h

» max. fajlagos kapacitas: 300 kg/m’h
» a késziilék ara: 50000 EUR/ m?
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Rovidutas desztillacio alkalmazasa 1.

Gyogyszeriparban: Vegyiparban:
» savkloridok > alkoholok

> aminosav észterek > glikol-észterek

e, , »noévényvédoé-szerek
» gliikoz szarmazékok Y

. u Y g“ N
» indolok Milanyagipar

» szintetikus és > szilikon olajok

természetes vitaminok » €poxigyantak
> terpén-észterek »izocianatok
» milanyag stabilizalok
3

Rovidutas desztillacio 5

Rovidutas desztillacio alkalmazasa 2.

’,

Elelmiszeripar:

» zsirsavak és szarmazékai

» halolajok

> tokoferolok

> vaj

» paprikaolaj (oldoszer-mentesités)
Kozmetika ipar:

» gyapjuzsir tisztitas (lanolin)

» alga, moszatkivonat tisztitasa

Rovidutas desztillacio 54




Molekularis desztillaciod

Bronsted és Hevesi (1924): Hg izotopok
dusitasa

Burch (1928): asvanyolajak elvalasztasa

Alapelv:

» a desztillaland6 anyagot nem forraljuk,
hanem parologtatjuk

» a parolo feliilet és a kondenzalo feliilet
kozott a molekulak nem titkdznek
egymassal (p=10-'-10- Pa)
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A molekularis glesztilléci(') készuléke

External ]
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A molekularis desztillacio késziiléke 2

1 Fesidue nozzle

2  Heating jacket

3 Roller wiper system

4 Vacuum chamber

5 Imner condenser

6 Faad nozzle

7  Motor

8  Shaft with dishibution plate

9 Hot oil (in)

10 Hot oil (out)

11 Vacuum nozzle

12 Cooling media (out)
13 Destillate n
14 Cooling media (in)

=
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Centrifugalis rendszeri molekularis
desztillalo késziilék

hats-
doartiliétum -
[ | -

betpidlas
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Az elparolgas aramstiriisége

i =A4-K-p,- v
27-M,-R-T

n; =i.anyag molarama (mol/s)

A = feliilet (m?)

K =aranyossagi tényez0 (-)

pi = i. anyag parcidlis nyomasa (Pa)
M =i.anyag molekulatomege (g/mol)
R =Regnault allando (8,314 J/molK)
T= hémérséklet (K)
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Molekularis desztillacid alkalmazasa

Etolaj feldolgozas

» zsirsavak elvalasztasa

» monogliceridek kinyerése

» vitaminok dusitasa

» szinezékek elvalasztasa

Vakuumtechnika:

» vakuum olaj (asvanyi- és szilikonolaj), vakuum
zsir

Mianyagiparban:

» milanyaglagyitok (ftalsav-észterek)

Molekularis desztillicio 60




A beparl6 ¢€s a desztillalo
késziilékek 0sszehasonlitasa

. Nyomas, P Tartézkodasi id6, -
Miuvelet z P*
Uvele [Pa] f sl t
Szakaszos deszt.

(atmoszférikus) 105 4000 4*108
Szakaszos deszt.

(vékuum) 2,5%103 3000 7,5%106
Filmbeparlo 2,5%102 25 6,3%103
Rovidutas deszt. 0,1 10 1
Molekularis deszt. 102 1 102
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Rektifikdlas megnovelt nyomason

» Illékony komponensek elvalasztasa

» Azeotrop elegyek elvalasztasa

Rektifiklds megnévelt nyoméson

62

Konnytl szénhidrogének (C,-C,)

elvalasztasa
P
Komponens Pr=—
Pc
metan ~0,7
etan, etilén 0,4-0,55
propan, propilén 0,35-0,50

Rektifiklds megnévelt nyoméson
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Monomerek tisztitasa

nyomas (bar)  kondenzator hémérséklet (°C)

etilén 4-6 -68
20 -29
propilén 4-6 -12
16 10

Rekifikilss megndvelt nyoméson o

Azeotrop Osszetétel megvaltoztatasa

» Az Osszetétel gyakran valtozik a nyomassal
aceton — metanol:
0,26 bar < azeotrop tartomany « 21 bar

» Elkeriilheté harmadik komponens
hozzéadasa

Rektifikalas megndvelt nyomason 65

Kétnyomasos rektifikalas

Rektifikalas megndvelt nyomason 66




Tetrahidrofuran (THF) - viz
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Rekiifikilds megnvelt nyoméson

THF - viz elvalasztas
(membranszeparacid)

Permeat
14 wt% THF

Betéap

THF
viz<0.05 wt%

Rektifiklds megnévelt nyoméson

Ipari példak

» THF — viz
> acetonitril — viz
» metanol — metil-etil keton (MEK)

» aceton — metanol

Rektifiklds megnévelt nyoméson
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Tovabbi lehetdségek

> etanol — ctil-acetat

» benzol — n-propanol
» benzol — izopropanol
> etanol — 1,4-dioxan

» metanol — metil-acetat
» MEK - ciklohexan

» metanol - diklérmetan

Rekiifikilds megnvelt nyoméson 70

Fizikai-kémiai paraméterek
valtozasa a nyomassal

Rektifikalas megndvelt nyomason 71

A nyomas megvalasztas
szempontjai 1.:
»P — novelés, T, — novekszik
* T — novelése iist — hatranyos
kondenzator — eldnyos
»P — novelés R
a, =42 ~—csokken
21y /x
* R és/vagy N novelése sziikséges
»P — novelés 1My, — 06
(1 bar) ~ 60-75 %
(1 barp) ~ 90-100%

* T]la’nyér
* Meanyer

Rektifikalas megndvelt nyomason 72




A nyomas megvalasztas

szempontjai 2.:
»P — novelés v, ~p"?
+ nod egy adott atmérdjii oszlop kapacitasa
»P — novelés Sg, ~p®7”°
* anyomasallo berendezés draga

Rekiifikilds megnvelt nyoméson 73

Elelmiszerek kezelése, tartositasa

 Legelterjedtebb ma a hokezelés

* Egyéb modszerek:
« RTG
« UV
* Gazok
« Nagy nyomassal

Tartésitas 74

Tartositas nagy nyomassal

+ 1899 Hite

» Tej 1000 bar ala helyezik, és az igy nyert tej
tovabb eltarthatd, mint a kezeletlen

» T<40 °C, p magas; a kovalens kotések nem
bomlanak, de a masodlagos kotések igen

» Disszociacios egyiitthato is valtozik

* Mikrobak elpusztulnak, enzimek inaktivalédnak
« P, T, t egylittesen befolyasolja a sterilitast.

+ Altaldban tobb ciklust kell alkalmazni.
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Fehérjék valtozésa

» Tej: 1000 bar, a kazein micellakat képez, -
laktoglobulin le kell botani

» Gytimolcs: pektinészteraz inaktivalodik
— Poliszacharidok:

» celluloz, agar: szol-gél atmenet hdmérséklete
csokken.
» Sokkal stabilabb és emészthetdbb gél allithato eld.

— Lipidek: tejszin és kakad kristalyel6allitas
— 0,2 °C olvadaspont ndvekedés/MPa

— Aromaanyagok, vitaminok: kis molekulak nem
sériilnek

» C-vitamin veszteség 5%

Tartdsitas 76
Aromaanyagok
Miivelet Metil-kavikol Linalool veszteség
veszteség (%) (%)
Szaritas 3-5 12-15
Fagyasztas 35-38 35-40
Hokezelés 20-22 3-5
Nagynyomasu 83-85 83-85
kezelés
Tartésitas 77
,Barobiologia”
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Adiabatikus kompresszid

Anyag Kezdeti héfok °C Valtozas °C/100 MPa
Viz 20 2,8
Viz 60 38
Viz 80 44
Csirkehus 20 2,9
Sajt 20 34
Tejszin 20 8,5

Tartositds 79

Szakaszos késziilék

J

Test autoclave for

the simulation of
deep-drilling tests

in actual pressure conditions.
Working pressure: 1000 bar

High-pressure autoclave
Volume: 1m? Working
pressure: 330 bar Working
tmperature: 400°C
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Folytonos sterilezd késziilék
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Viz p (bar) AV (%)
1000 4
2000 7
4000 11,5
6000 15

Tartdsitas

Nyomas-méret
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V tartaly (1) P (bar)
100-500 9000
700-1250 4000
9400 1960

Tartésitas
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