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» Kromatografia

A nagynyomasu technika fejlédése

1895 — Linde: leveg6 cseppfolyositas (200 bar)
1913 — Haber, Bosch: ammonia szintézis (200 bar)
1933 — ICl etilén polimerizacié (3000 bar)

1954 — General Electric: mesterséges gyémant
eléallitas (50 000 bar)




A szuperkritikus technoldgia fejlédése

1879/80 — Hannay, Hagarth: KI, KBr, CoCl, old4dik
szuperkritikus etanolban (Tc=243 °C, Pc=63 bar)

1896 — Villard: kamfor, sztearinsav, paraffin gyanta
oldékonysaga metan, etilén, CO,, NO, oldészerben

1943 — Messmore____ nyers olaj aszfaltmentesitése

1955 — Zhuze propan/propilén oldészerben
(T=100 °C, P=100-150 bar)

1958 — Zhuze: gyapjuzsirbol lanolin kinyerése

1964 — Zosel: eljaras elegyek szuperkritikus
extrakcioval torténd szétvalasztasra

1970/80 — szuperkritikus extrakcié izemi méretekben

A szuperkritikus extrakcios készulék
(>0.1m3) szamanak valtozasa
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A szuperkritikus fazis képzddése

Below the critical parameters,
two distinct phases exist

Szén-dioxid slriségének valtozasa nyomas
fliggvényében allandé hémérsékleten
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Szén-dioxid sUrlségének hémérséklet
fuggése allanddé nyomason
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Viz slrliségének hdmérséklet fuggése
allandé nyomason

1000 *— 30 MPa
& 10 MPa
i 50 MPa
S #— 100 MPa
.
000
.
.\* -
200 - +
LA o
i
- w
| E S Y
. " %
e I B
b 100 200 300 400 0 600 w6 800

Temperature, 'C

Szén-dioxid siriiség valtozasa nyomas és
hémérséklet fliggvényében

p-p-T Surface of Pure CO,

Density (g/cm?3)

Szén-dioxid redukalt nyomas redukalt siirliség
fuggvényében allandé hémérsékleten




Szén-dioxid viszkozitdsanak valtozasa
nyomas fliggvényében allandé hémérsékleten
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Viz viszkozitasanak valtozasa hémeérseklet
fliggvényében allandé nyomason
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Szén-dioxid hékapacitasa siriiség
fuggvényében

Density/(kg m™")

Bruno and Ely, 1991




CO, hévezetése siliriség
fuggvényében

DENSITY Lk ¥
Bruno and"Elg, 1967 ™

Fizikai-kémiai jellemz6k 6sszehasonlitasa
kulonb6zd halmazallapotban

Fizikai kémiai jellemzo Gaz Fluid Folyadék
Stirtiség [kg/m?] 1 200-700 1000
Diffuzios allando [cm?/s] 10! 10-3-10+ 10-5
Viszkozitas [Pas] 105 104 103

Fizikai-kémiai jellemz6k 6sszehasonlitasa
kulonb6zd halmazallapotban
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Oldészerek kritikus paraméterei

Oldészerek MW. T, T, P, V.
€] [ [kPa] [m3/kg]
H, 2,02 -252.89  -240.17  1292.81 0.03182
0, 32.00 -182.94 -18.39 5080.93  0.00234
CH, 16.40 -161.50 -82.50 4641,02  0.00618
CF, 88,01 -127.94 -45.67 3743.98  0.00160
CH,=CH, 28,05 -103.72 9.33 5117.47  0.00437
N,O 44,02 -89.50 36.50 722596  0.00222
CH,CH, 30,07 -88.81 32.22 4894,07  0.00518
CHF, 70,02 -82.06 25.61 4836.15  0.00194
CF,CF, 138.01 -78.50 24.33 3309.60  0.00167
Co, 44,01 -78.44 31,06 7377.65  0.00214
CH,F 34,03 -78.39 44.61 5874.54  0.00363

Oldoszerek kritikus paraméterei

Oldészerek MW. T, T, P, V.
<] < [kPa] [m3/kg]
SFq 146.05  -63.78 45.56 376122  0.00136
CH,F, 52.00 -51.61 78.40 5816.00  0.00430
CHF,CF, 120.03 -48.50 68.00 3834.00 0.00226
CH,CF, 84,04 -47.61 73,10 3760.33  0.00230
CH,CH,CH, 44,10 -42.07 96.83 4256.97 0.00454
CH,FCF, 102.00 -101.00  101.11 4066.67  0.00195
CHF,CH, 66,05  -117.00 11350 449554  0.00274
CH,OH 46,07 78.40 239.45 8090.00 0.00368
C,H;OH 32,04 64.70 240.75  6140.00  0.00362
H,0 18.00 100.00 374.2 22120.00  0.00307

Polarizalhatosag redukalt striiség
fuggvényében
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Fluid fazis viselkedése

Etil-alkohol-szén-dioxid

allapotdiagram
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Ploishuk et al, 2001.

A fluid fazis viselkedésének hat a
alaptipusa

Tvpe | Tvpel ]

Van Koynenburg and Scott, 1980




A fluid fazis viselkedésének hat a
alaptipusa 2.

Tvpe 111 Tvpe Iy

Van Koynenburg and Scott, 1980

A fluid fazis viselkedésének hat a
alaptipusa 3.

Type V Type VI

Van Koynenburg and Scott, 1980

Alkalmazott oldoszerek

Oldészer Kritikus T (°C)  Kritikus p (bar)
Etilén (C2H4) 9 50,3
Etan (C2H6) 32 48,8
Propilén (C3H6) 92 46,2
Propan (C3H8) 97 42,4

n-pentan (C5H12) 197 33,7




Alkalmazott oldoszerek

Oldészer Kritikus T (°C)  Kritikus p (bar)
Etilén (C2H4) 9 50,3
Etan (C2H6) 32 48,8
Propilén (C3H6) 92 46,2
Propan (C3H8) 97 42,4
n-pentan (C5H12) 197 33,7
Benzol (C6H6) 289 48,9
Toluol (C7H8) 319 411

Alkalmazott oldoszerek

Oldészer Kritikus T (°C)  Kritikus p (bar)

Etilén (C2H4) 9 50,3
Etan (C2H6) 32 48,8
Propilén (C3H6) 92 46,2
Propan (C3H8) 97 42,4
n-pentan (C5H12) 197 33,7
Benzol (C6H6) 289 48,9
Toluol (C7H8) 319 41,1
Szén-dioxid (CO2) 31 73

A szuperkritikus szén-dioxid

elbnyei

* Nem karos az egészségre

» Biztonsagtechnikai szempontbol megfeleld

* Nem lép reakcioba a kezelt anyaggal

» Relative nagy a siirlisége, igy jo az

oldoképessége
» Alacsony a kritikus hémérséklete és

nyomasa




Alkalmazott oldoszerek

Oldoszer Kritikus T (°C)  Kritikus p (bar)

Etilén (C2H4) 9 50,3
Etan (C2H6) 32 48,8
Propilén (C3H6) 92 46,2
Propan (C3H8) 97 42,4
n-pentan (C5H12) 197 33,7
Benzol (C6H6) 289 48,9
Toluol (C7H8) 319 411
Szén-dioxid (CO2) 31 73

Viz (H20) 374 220

Modositok (co-solvent, entrainer)

Oldészer Kritikus T (°C) Kritikus p (bar)
n-pentan 196,6 33,7
n-hexan 234,5 30,3
metanol 239,5 80,8
etanol 241 61,4
n-butanol 288,9 45
aceton 235 47
dimetil-éter 126,9 54

Etil-alkohol-szén-dioxid

allapotdiagram
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A kritikus paraméterek valtozasa a
modositd koncentracidjaval

Koncentracio aceton

metanol etanol n-butanol

mol% T(°C)| Py(bar) | To(°C)| Po(bar)| T(°C) | Py(bar) | T,(°C)| P(bar)

1 34,7 | 77,9 | 32,7 | 76,5 | 32,7 | 76,6 | 36,5 | 80,3
2 36,8 | 79,7 | 34,7 | 782 | 357 | 78,3 | 42,5 | 87,5
4 43,7 | 857 | 37,7 | 81,7 | 40,5 | 84,3 | 56,1 108

Tiszta CO,: T;=31,3°C, P.=73,8 bar

Naftalin oldhatésaga hémeérseéklet
fuggvényében

Solubllity of Naphthalene In CO2
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Oldoképesség hémérséklet
fuggvényében
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Nagynyomason a fazisegyensuly
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Kikic, de Loos, 2001

Szilard anyagok oldhatésaga
szuperkritikus fluidumokban

ST —s sub £ vSdp
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Kikic, de Loos, 2001




Ipari szuperkritikus extraktor
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Adszorberrel vagy abszorberrel
osszekapcsolt szuperkritikus
extraktor

O

kompresszor
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Flszerek és gyogynovények
extrakcidja

Oldoszerck
ALAPANYAG | SZEPARACIO ICSEPPFOLYOSI'TAS II

Szilard-folyadék
extrakeio

[ Szuperkritikus
extrakeié

Alkalmazasok

CO, TARTALY

Koliségek ‘ X i
EXTRAKCIO | -
1.FRAKCIO )
Noévényi anyagok extrakcioja,
nagynyomasu extraktor
@ 5
tha ‘?;\{‘ I‘;K] fv;‘) E“
el =B b;wu . 1 CO, tartaly
A 2 hiiték

3 szivatty

-rf] . ‘ Pt
| =
o | 5 — 5 extraktor

4 4 hbcseréld
O R -~ =
- | (3 ® { 6 szepartorok
! o

Az 8szi margitvirag
(Tanacetum parthenium L.) extrakcioja




Edeskﬁmény (Foem'culum vulgare Mill.)
frakcionalasa (P,=302 bar, T;;=38°C)

1. szeparator:75 bar, 23,5 °C

n
Total
s 1~ separator]
= 6
T 4
- nd
2 2" separator 1. szeparator:86 bar, 23,5 °C
10
%0 20 a0 B0 5 Total
kg CO, / kg dried seeds 1% separator
® B
5 -
= . separaton
0
0 20 an B0
kg GOy, / ko dried seeds
Novényi hatéanyagok: ill6olajok
(valtozasok a desztillacio alatt)
+ linalil-acetat ~ : linalool
levendula (Lavandula intermedia Emeric)
muskotalyzsalya (Salvia sclarea L.)
¢ glikozidok > timol f
kakukkfU (Thymus vulgaris L.)
+ matricin . kamazulén
kamilla (Matricaria chamomilla L.)
Noévényi hatéanyagok:
szeszkviterpén szarmazékok
¢ Kamilla

(Matricaria chamomilla L.) ~ ; matricin
¢ CickafarkfU
(Achillea millefolium L.)
+ Oszi margitvirag
(Tanacetum parthenium L.)

+ Benedekfl
(Cnikus benedictus L.) > knicin




Novényi hatéanyagok: triterpének,
szteroidok
+ Koromvirag
(Calendula officinalis L.)
+ [llatos baratcserje

Y i)
(Vitex agnus castus L.) > szteroidok AL P

# Gyermeklancfl ey
(Taraxacum officinale Web.) - (-amirin, &, | (3

B-szitoszterol

> faradiol és észterei

Novényi hatéanyagok:
tetraterpének, karotinoidok
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+ Paprika (Capsicum annuum L.) |
A"'\.
+ Csipkebogy0 (Rosa canina L.) .ﬁ

# Paradicsom (Solanum lycopersicon L.) :
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Alkalmazasi vizsgalatok

antioxidans és gyokfogo hatas
antimikrobialis hatas
alkalmazas kozmetikumokban
alkalmazas élelmiszerekben

alkalmazas gyogytermékekben

A kavé koffeinmentesitése

Kozel folyamatos Uzemelés




Citrus olaj frakcionalasa

Feed

Terpenes

co,
ot

l Aroma

Az EPA és DHA elvalasztasa
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RESS (Rapid Expansion of
Supercritical Solutions)
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RESS

expandalod sugar

szuper- ||fuvoka

kritikus ¢ =& - AP
oldat SN

=
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adiabatikus | izentropias

Kristalyositas 61

RESS

Kristalyositas 62

RESS alkalmazasa

* CO, progeszteron
lovastatin
fenacetin
polihidroxi-savak (L-PLA)
* CHCIF, poli-(metil-metakrilat)
polikaprolakton
sztirol / metil-metakrilat kopolimer
* H,0O SiO,
GeO,

Kristalyositas 63




GAS
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Solution 03, Solvent
Kristalyositas 64
Schematic

COLLECTION
Kristalyositas 65

GAS ( Gas Anti-Solvent Crystallization)
oldat, folyadék

!
l;ﬁvéko

fluid

Kristalyositas 66




GAS alkalmazasa

CO, + ciklohexanon — ciklo-(trimetilén-
trinitramin)=RDX

CO, + aceton — RDX, HDX

CO, + ciklohexanon — B-karotin

CO, + (toluol+butanol) — B-karotin

CO, + (90 % etanol+10 % viz) — katalaz
(marhamaj); inzulin (marha)

Kristalyositas 67

PGSS (Particles from Gas Saturated
Solution)

Autoklav

Ciklon Elektrosziirt
d=1-10pm  d<1pm

Permetezd torony
d> 10 pum

Kristalyositas 68

PGSS

Schmelze |  Gas  Schmelze 2

Geblise

Zyklon

1
Feinanteil

Grobanteil

Kristalyositas 69




Kristalyositas 70

Ipari PGSS készulléek

Kristalyositas 7

77 7

Az el6bbi mdédszerekkel elballitott
kristalyok 1.

(a) BaO - Fe,04 (b) ¢-P(lactic acid) (c) Coz0y

(d) Mi,Zn,;_ . Fe,04 (e) LiCoO, (f) ZnO

Kristalyositas 72
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Az elébbi modszerekkel elballitott
kristélyo .2'

I} bovine serum

(iMLiMn, 0,

(K} lysozyme

Kristalyositas

73

Reakciok szuperkritikus oldészerben

* Fluid szerepe: oldészer
reakciopartner
katalizator
El6nyok:
—Nagyobb reakcidsebesség
—Nagyobb hozam, szelektivitas
—Kevesebb hulladék
—Homogén fazis
— Termék/ reaktans elvalasztas egyszeri
—Nincs szerves oldoszer

Reakciok szuperkritikus
oldészerben

Reakcidk szuperkritikus oldészerben
+ Kémiai reakciok
+ Kornyezetvédelem: vizes oxidacio
+ Biokémiai reakcio

Reakciokinetika

A+B — M* . termékek
r=K*c,"cg
k=k *e-ERT

Slnk __M#_K

& ), RT T

AV#= V-,V

Reakciok szuperkritikus
oldészerben




Példa

1,1-difluor-etan

a-klorbenzil-metil-éter Termékek

AV#=-6000 cm3/mol, 4.5 MPa—~6.9 MPa

k huszszorosara novekedett.

Reakciok szuperkritikus
oldészerben

Példak
 Hidrolizis
+ Szintézis
» Oxidacio (teljes vagy részleges)
* Pirolizis (termék: folyadék, gaz)
» Biokémiai reakciok

Reakciok szuperkritikus
oldészerben

Szerkezet valtozas szuperkritikus vizben

H
T m
A~y \o‘ o
& e AT~
H g H . 7
H H
. H
0 O
+
H %
O o
H AN N
H i
a) In supercritical water b) In liquid water
(Incomplete hydrogen bond network) (Complete hydrogen bond network)

Fig. 1 Hydrogen bond network surrounding hydrogen ion (its hydrated form

Reakciok szuperkritikus
oldészerben




PET hidrolizis

PETiPohveybons lerephialate)

*Reakcioidé 30 perc

J—
*Segédanyag hozzaadasa Hog@rge c
nem szilkséges ek a0 | Sy - IOAe A . oot
ot Tranwoes
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Reakciok szuperkritikus
oldészerben

Szintézis

H—0. H:0 e-caprolactam

p) A
L pa—g

H

5 O—-—U Q

\T i (-H*)

v)
¢ /1 in supercritical

Path
HO
] +
cyclohexaiione oxime 0, H
Path 2 \.l( o
uw\* I
8 c
Fig. 3 Summary of reactions —_—
« Path 1 (reactions in supereritical water): hydrogen “H0)
ion gets access to “wet” oxygen atom, O, surrounded 2
by water molecules causing reaction, while “dry”
nitrogen atom, N, is not involved in the reaction. cyclohexanone
« Path 2 (reactions in quasi-supercritical water): both O ($NH,OH4H*)

and N are “wet” and stable hydrogen ion reacts with N.
(O does not react with stable hydrogen ion.)
Reakciok szuperkritikus
oldészerben

Szintézis

Non-catalytic

Reakciok szuperkritikus
oldészerben




Enantioszelektiv hidrogéenezés

Enantiomer felesleg (%)
Szubsztrit
R .
" R'=H,R™=H | 98.7 962 995
e ————
NHooow,  Katlizdtor CoicHs R'=H,R"=Et | 98.7 96.8 98.8
NHCOGH; R=H, 975 98.3 992
R"=Ph
R* 932 96.6 919
3.5
CF,Ph
R'R™=ciklo | 81.8 762 9.8
hexil
R'=Me, 62.6 69.5 847
R™=Me

Reakciok szuperkritikus
oldészerben

Termék ee %
scCO, CH,0H hexan
96.8 81.8 76.2
Ov 84.7 62.6 69.5
COOCH;
NI%('()('I 15

B,8—diszubsztitualt-a-enamidok hidrogénezése

Reakciok szuperkritikus
oldészerben

Pirolizis

» Elgazositas vizes kbzegben

Katalizator
Alapanyag+H,0 — CH,+CO,+H,0
250-450°C

200-350 bar

Katalizator: alkalifém-vegyiletek (K, Na, Li, Cs)
alkaliféldfém-vegylletek (Ba, Ca)
amménia
fém (Ni)
kombinaciok (Ni+alkali)

Reakciok szuperkritikus
oldészerben




Pirolizis

Alapanyag: novény- kukoricaszar
napraforgd
cirok
tengeri hinar

hulladék- burgonya

sz616t6rkoly
szennyviziszap

papiripari hasznalt lug
csirkefeldolgozé hulladéka
zselatingyartas hulladéka
savo

Reakciok szuperkritikus
oldészereben

Nedves oxidacio (Wet air oxidation)

» Oldott vagy szuszpendalt szerves anyag
oxidacio, ahol az oxidalo agens levegé vagy
tiszta oxigén.

» Oxidacio parameéterei T=150° C - 320° C,
nyomas:10 - 220 bar

 Tipikus nedves oxidacios reakciok:

Organics + O, — CO, + H,0 + RCOOH*
Sulfur Species + O, — SO,
Organic Cl + 0, — CI" + CO, + RCOOH*
Organic N + O, — NH3 + CO2 + RCOOH*
Phosphorus + O, — PO,3

*short chain organic acids such as acetic acid make up the major fraction of residual
organic compounds

Reakciok szuperkritikus
oldészerben

Nedves oxidacio

C.H,0+p O, m CO,+(n/2) H,0
k|
N %‘
qCH,COOH+q0,
+ ks
lg,/> s NH,+(3s/2) O, \

C,.N,H,0,+p O, y Ny+m CO,+x H,0

2 e b

kZ
qCH,COOH+q O,

Reakciok szuperkritikus
oldészerben




Nedves oxidacio

zCH;Cl+(32/2)0, Ky

k%
k1

C,.ClsH,0,+pO, MCO,+xH,0+sHCI

K
x .

qCH,COOH+q0,

Példa: fenolok, DDT, PCB, nitro-fenolok, akrilnitril szennyviz,
natrium-cianid szennyviz

Reakciok szuperkritikus
oldészerben

WAO rendszer

Oxidation
Off-Gas

w

Oxidation
Effluent

Reakciok szuperkritikus
oldészerben

Megvaldsitas

A Zimpro® wet oxidation
industrial

waste at Atofina Italia’s methyl methacrylate
production facility in Rho, Italy.

system treats

Zimpro® wet air oxidation
treats the spent

caustic effluent generated by
the world’s largest

naphtha steam cracker at the
BASF ethylene

facility, Port Arthur, Texas.
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Felhasznalas
* Bizonyos vegyuletek megsemmisitésére

» Reaktivitas és toxicitas megsziintetésére

» Biodegradéalhat6 vegyuletek el6kezelésére

» Folyadékok Ujrahasznositasara, kinyerésére
» Erds oxidalasra

» Szennyviz iszap megsemmisitésre

Reakciok szuperkritikus
oldészerben

Low pressure oxidation (LPO)

* WAO egyik valtozata, amelyet kommunalis
szennyviz iszap kezelésére hasznalnak

« Paraméterei: T= 220° C, p=35 bar

* LPO soran az iszap megtorik, majd
ezutan kovetkezik WAO, amelyben az
iszap megsemmisul.

Reakciok szuperkritikus
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Szuperkritikus vizes oxidacio

C,H,O,N,P, S, Cl H,0, CO,N,
vegylletek
Reaktor
Viz, oxigén H,PO,, H,SO,, HCI

» Szerves anyag eltavolitas szerves olddszer hasznalata nélkil

+ Magas hdmérséklet (400 °C),

* nagy nyomas (p>22 MPa)

» Tartézkodasi id6< 5 min

* x=99,99%

» Korroziv kérnyezet Nagyon ellenallé anyagbdl késziilnek
a reaktorok (nagy Ni tartalmu 6tvozet)

Reakciok szuperkritikus
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SCWO laboratériumban

Supercritical Fluid Water
Reaction Unit, 1000 mL
Main Processing Vessel

Reakciok szuperkritikus
oldészerben

SCWoO felhasznalas

Szerves anyagok eltavolitasa:
— Peszticidek, gyogyszerek, oldoszerek, festékek

Robbané anyagok eltavolitasa:
— Leszerelt hadianyagok, pirotechnikai anyagok

Szennyviz tisztitas:
— Textil- és papiripari, gydgyszeripari szennyvizek, fémipari folyadékok

Iszapok tisztitasa
— Kommunélis szennyviz iszap, ipari szennyviz iszap

Talaj szennyezések eltavolitasa
— Asvanyolaj, halogénezett szénhidrogének

Reakciok szuperkritikus
oldészerben

» SCWO rendszer
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SCWO példa

*A szennyezGdést tartalmazo6 anyagot, oldatot
felmelegitik a viz kritikus hdmérsékletére (374
°C) (nyomas 217 atm)

*Ezen a hémérsékleten sok anyag el is ,€g”, és
nagyon egyszeri, artalamatlan melléktermékek
keletkeznek: N,, H,0, CO,

* nagyon pontos hémérséklet és nyomas
szabalyozas

A vizg6z athalad egy nyomas és aramlasmérén,
majd egy hécserélébe jut, és itt keril
szuperkritikus allapotba

Reakciok szuperkritikus
oldészerben

SCWO
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SCWO

Figure 9. SCWO reactor and pilot demonstration plant of the High Pressure Process Group of the University of Valladolid (Spain)
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Biokémiai reakciok
* Az enzimek birjak a nyomast, ha kell§ vizburokkal
rendelkeznek
CH4(CH,),,COOH+ CH,CH,0OH
LipozymeTM
12.5MPA, 50°C

mirisztil-acetat

100 50 0 t (minl
T T T
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- o o nedves CO0p —“
30+ =
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T !
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Alkoholok észterezése ecetsavanhidriddel
Pseudomonas sp. lipaz alkalmazasaval

R R
Lipaz \
R—— GuniioH *+(CH,C0),0 R fm””mc rR—cmoi CH;COOH
H 6h H H
T T
Reakciok szuperkritikus
oldészerben
Alkohol neve Konverzio (%)
CO, | n-hexan Benzol toluol
()-1-fenil-etanol 47 3 24 30
()-1-(4-KI6r-fenil-etanol 52 28 20 25
()-1-(2.4-diKI6r-fenil)-etanol 13 9 7 3
()-1-4-fluor-fenil)-etanol 54 48 28 48
(£)-1-(d-brom-fenil)-etanol 55 21 20 24
()-1-2-metoxi-fenil)-etanol 7 26 13 3
+)-1-ciklohexil-etanol 27 15 16 15
()-transz-3-pentén-2-ol 53 16 15 19
4)-6-metil-5-heptén-2-ol 30 15 11 15
)-2-oktanol 23 19 15 19

Reakciok szuperkritikus
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Enzim reakciok szuperkritikus szén-dioxidban

o-amilaz (Bac.lichenifprmi_s), glikoamilaz (Asp. Niger)
keményitg ~_COzhidrolizis glikéz

Lipaz (Rhiomucor miehei%

. . szterezés, CO,
olajsav+oleil-alkohol

oleil-oleat

Lipaz (Mucor miehei
P ( i ) .. CO,, atészterezés . A
nonil-alkohol+etil-acetat —— nonil acetat
ibuprofén+n-alkohol ibuprofén-észter
CO,, enantioszelektiv atészterezés

Koleszterin oxidaz (Gloeocysticum chrysocreas)

. D) idacio .
koleszterin ~ COz10%0,, 0xXidacis 4 y oleszterin-3-on

Reakciok szuperkritikus
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Szuperkritikus kromatografia (SFC)

» 1982-t6l piaci forgalomban kaphatd

» egyesiti a folyadék-kromatografia és a
gazkromatografia szamos elényeit
Hasznalata:

— Nem illékony

— Hére érzékeny

— Sok komponensi

— Reakciodra hajlamos mintaknal

» Gyakran SFE-SFC kapcsolt rendszert

hasznalnak. (pl.:élelmiszeripar, kozmetikumok, gyégyszeripar,
kornyezetvédelem)

» Nagyon draga (Mo.-n csak 2 db: MOL, Vituki)

SFC elbnyei

» HPLC-nél gyorsabb eredményt ad, mert a
szuperkritikus olddszerben az anyag diffuziéja
10x gyorsabb, mint folyadék fazisban.

* Az analizis szerves oldészer hasznalata nélkil
torténik. (Kérnyezetbarat)

* A GC-nél alacsonyabb hémérsékleten téténik a
folyamat, hasonld hatékonysaggal.




Készulék

1. CO, tartaly 2. Nagy nyomasu pumpa 3. Injektor

4. Termosztat 5. Kromatografias oszlop 6. Detektor

7. Kromatogram

Szuperkritikus mozgo fazis

+ Kovetelmények:

* Olcso, ne interferaljon a detektorral, nem
gyulékony, nem toxikus, alacsony kritikus értek,

1l

Cco,
« Hatrany: csak apolarisakat old
w—> Polaritas valtoztatas, entrainerek
hasznalata (pl.alkohol, ciklikus éterek), javitja a
szelektivitast

Injektor, pumpak, termosztat

* Nagy nyomasu pumpak
— Toltott oszlophoz oda-vissza miikédé pumpak
+ Jobb keveredés
— Kapillarishoz fecskendés pumpak
* Allandé nyomas
+ Tolt6tt oszlophoz LC injektorok,
kapillarishoz GC injektorok

* GC-nél és HPLCnél hasznalt termosztatok




Oszlop

Toltott oszlop: kis
semleges részecskék
az oszlopban, az

oszlop rozsdamentes
acélbol készul

Kapillaris: szilikageél
fallal ellatott nyitott

Column Crossections

L. L Tpical Dinensions
vegu Cso. Difgo)  Lengthim)
Packed 2048 003025 310um partical diameter
Capillayy 002501 1-35 0.1-3um film thickeess

Detektor

* Optikai, langionizaciés detektor,
spekrofotométer.
+ A detektor kivalasztasa flgg:
* az oszloptdl
* a mintatol
* aramlasi sebességtol
* a mozgo fazis minéségétol.

Kromatogram
SFC Separation of Polymer Samples

IXC silicone fluid separation
SE-54 10m x 50um 113 x 0.25um DI
Carbon dioxide 100 C, 100 bar




Kromatogram

SEC Separation of Thermally Labile Pesticides

[ —

Carbamate and acid pesticides
SE-5415m % 2500 13 01 5um D
Curbon dioside 100 €. 135 bar

Kdszonom a figyelmiiket!




