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Design and experimental study of a low-temperature flow extractor

Budowa i badania eksperymentalne
niskotemperaturowego ekstraktora przeptywowego
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The design of a flow extractor for obtaining active substances from
plant material and examplary exptl. results were presented. Optimiza-
tion of the process parameters, i.e. time, temp. and speed of liq. flow
through plant fragments, were detd. The temp. range at which satis-
factory concns. of cannabidiol (CBD) and cannabidiolic acid (CBDA)
were achieved in the extracts, were detd. The results will be used for
further work on the development of a centrifugal extractor.
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Przedstawiono projekt ekstraktora przeptywowego stuzacego do otrzy-
mywania substancji aktywnych z materiatu roslinnego oraz przykta-
dowe wyniki badan doswiadczalnych. Przeprowadzono optymalizacje
parametréw procesu, czyli czasu, temperatury i predkosci przeptywu
cieczy przez fragmenty roslinne. W wyniku przeprowadzonych badan
wyznaczono zakres temperatury, przy ktorym uzyskano zadowalajace
stezenie kannabidiolu (CBD) oraz kwasu kannabidiolowego (CBDA)
w otrzymanych ekstraktach. Uzyskane wyniki postuzg do dalszych prac
zwiagzanych z opracowaniem ekstraktora wirowkowego.

Stowa kluczowe: stanowisko badawcze, ekstraktor przeptywowy,
straty lokalne, roéliny lecznicze

Efektywnos¢ ekstrakeji zalezy od dlugosci trwania
procesu oraz predkosci przeptywu rozpuszczalnika przez
fragmenty roslinne!. Tematyka budowy ekstraktorow
przeptywowych i wirbwkowych byta juz przedmiotem
wielu prac* ¥, a w pracy” przedstawiono badania proce-
su ekstrakeji surowcéw roélinnych. Autorzy monografii®
przedstawili techniki separacyjne oraz metody ekstrakcji
wiréwkowej i przeptywowej. Problemem, ktéry pojawia
si¢ w tego typu procesach jest uzyskanie ekstraktu o duzej
zawartosci olejkéw leczniczych przy stosunkowo niskim
poziomie zanieczyszczen. Wydhuzenie czasu ekstrakceji
wptywa korzystnie na efektywnos¢ procesu, ale rowno-
czesnie na obnizenie jakosci otrzymanego ekstraktu przez
zwigkszong ilos¢ zanieczyszczen.

Celem pracy byto opracowanie koncepcji niskotem-
peraturowego ekstraktora przeplywowego stuzacego do
ekstrakcji olejkdw z ziot leczniczych i wyznaczenie para-
metréw procesu ekstrakcji, takich jak grubos¢ warstwy
suszu, czas ekstrakcji i temperatura. Parametry te zostana

wykorzystane podczas prac zwigzanych z opracowaniem
ekstraktora wirdowkowego.

Cze$¢ doswiadczalna

Budowa stanowiska

Ekstraktor przeptywowy zostal zbudowany celem prze-
prowadzenia wstepnych badan stuzacych do wyznaczenia
parametrow przeplywu rozpuszczalnika przez susz ziot
leczniczych. Zatozono, ze ekstrakcja bedzie prowadzo-
na w ujemnej temp. -30°C, a rozpuszczalnikiem bedzie
etanol. W celu utrzymania statej temperatury podczas
procesu ekstrakcji konieczne byto opracowanie uktadu
hydraulicznego dziatajacego w niskich temperaturach.
Stanowisko miato stuzy¢ do badan zaleznosci miedzy
grubos$cig warstwy suszu ziot leczniczych a predkoscia
przeptywu, ktora wplywata na czas ekstrakcji. Dodatkowo
zalazono, ze podczas prowadzenia procesu ekstrakcji
powinna by¢ mozliwos¢ pobierania probek stuzacych do
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Fig. 1. Diagram of the measuring stand for pressure drop tests of the extractor reactor,
I - cooling line, Il - extraction line, A - elements in ambient temperature, B - elements in low
temperature, 1 - extractor reactor, 2 - ethanol tank, 3 - pump, 4, 5, 6, 7, 8 - valves, 9 - sam-

ple container, 10 - thermocouple, 11 - flow sensor, 12 - pressure sensor

Rys. 1. Schemat stanowiska do badan spadku ci$nienia w ekstraktorze; | - obwéd chto-
dzenia, Il - obwéd ekstrakgji, A - cze$¢ w temperaturze otoczenia, B - czes¢ w komorze
niskiej temperatury, 1 - reaktor ekstraktora, 2 - zbiornik z rozpuszczalnikiem, 3 -pompa,
4,5,6,7, 8 - zawory, 9 - pojemnik, 10 - termopara, 11 - czujnik wydatku, 12 - czujnik

ci$nienia

analiz chemicznych celem wyznaczenia ilosci pozada-
nych zwigzkow.

Opracowana zostala koncepcja stanowiska badawczego,
gdzie ekstraktor (zasobnik z suszem zidt leczniczych) byt
umieszczony w komorze z niskg temperatura. Przeptyw
rozpuszczalnika przez reaktor byl wymuszony przez pompe
wirowa, ktéra znajdowata si¢ w temperaturze otoczenia.
W temperaturze otoczenia réwniez znajdowal si¢ zawor,
ktory shuzyt do poboru probek do analiz chemicznych.
Poniewaz pompa znajdowata si¢ w temperaturze otoczenia,
byta konieczno$¢ obnizenia jej temperatury do -30°C przed
rozpoczeciem procesu ekstrakcji. W tym celu zapropono-
wano dwa obwody hydrauliczne. Pierwszy stuzyt do schio-
dzenia pompy, gdzie rozpuszczalnik ze zbiornika umiesz-
czonego w komorze niskiej temperatury przeplywal przez
pompe. Drugi obwdd taczyt pompe z reaktorem ekstraktora.
Woéwcezas po obnizeniu temperatury pompy zawor byt otwie-
rany, a rozpuszczalnik przeplywat przez susz ziot leczni-

czych. Rozwigzanie to umozliwialo rozpoczecie
i prowadzenie ekstrakcji w ujemnej temperaturze.

Stanowisko niskotemperaturowego ekstraktora
przeptywowego w sposob schematyczny przedsta-
wiono narys. 1. Sktada si¢ ono z dwdch obwodow
hydraulicznych, gdzie obwdd I stuzyt do schtodze-
nia uktadu, a obwdd I do prowadzenia ekstrakcji.
Na schemacie przedstawiono dwie strefy: czes¢ A,
ktéra znajdowata sie w temperaturze otoczenia,
oraz cze$¢ B, ktora znajdowata sie w komorze
z niska temperatura. Reaktor ekstrakcyjny (1) oraz
zbiornik z rozpuszczalnikiem (2) byly umiesz-
czone w czesei B. Przepltyw rozpuszcezalnika byt
wymuszany przez pompeg (3) znajdujaca sie w cze-
Sci A. Przeplyw cieczy przez obwod II nastepowat
po otwarciu zaworow odcinajacych (4) i (5). Gdy
ciecz w obwodzie II osiagneta temp.-30 C, zawory
(4) 1 (5) byly zamykane, a otwierane zawory (6)
i (7)1 wowczas ciecz (rozpuszezalnik) przeptywata
przez ekstraktor. Probki ekstraktu byly pobiera-
ne do pojemnika (9) przez otwarcie zaworu (8).
Zmiany temperatur rozpuszczalnika monitorowa-
no za pomoca termopary (10). Predkos¢ przeptywu
cieczy przez susz byla wyznaczana na podstawie
pomiaru wydatku objetosciowego mierzonego
czujnikiem (11). Dodatkowo mierzono opory
przeptywu rozpuszczalnika przez susz za pomoca czujnika
cisnienia (12).

Aby rozplanowac potozenie poszczegodlnych elementow
niskotemperaturowego ekstraktora przeptywowego, opraco-
wano model geometryczny instalacji hydraulicznej, ktory
przedstawiono na rys. 2a.

Prace projektowe przeprowadzono celem budowy stano-
wiska do eksperymentalnych badan procesu ekstrakcji (rys.
2b). Niska temperatura utrzymywana byta przez zamrazarke
zapewniajacg temperaturg¢ do -50°C. Ekstraktor zostat wyko-
nany z rurki szklanej o $rednicy 50 mm i dtugoscei 255 mm,
ktora wypetniono fragmentami roslinnymi, utrzymywanymi
w srodku przez siatki filtracyjne o wielkosci oczek 200 pm.
Taka wielkos¢ oczek zapewniala ograniczenie przedostawa-
nia si¢ statych zanieczyszczen do ekstraktu, przy niewielkich
oporach przeptywu. Poza komora znajdowata si¢ pompa
wirowa (Impeller pump Pedrollo PVm 55 230V, 0,16 kW),
ktdra byla generatorem cisnienia maks. 5 bar przy wydatku
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a)

Fig. 2. The flow extractor; a) geometric model, b) general view of the test stand; 1 - extraction line,
2 - cooling line, 3 - elements in low temperature, 4 - ethanol tank, 5 - cooler, 6 - extractor, 7 - cen-
trifugal pump, 8 - flow sensor, 9 - valves for flow control, 10 - temperature sensors, 11 - pressure

sensor, 12 - valve for sample collection

Rys. 2. Ekstraktor przeptywowy; a) model geometryczny, b) widok ogdlny stanowiska; 1 - ob-
wad ekstrakgji, 2 - obwéd chtodzenia, 3 - komora niskiej temperatury, 4 - zbiornik z rozpusz-
czalnikiem, 5 - chtodnica cieczy, 6 - reaktor ekstraktora, 7 -pompa wirowa, 8 - czujnik wydatku
objetosciowego, 9 - zawory do sterowania przeptywem, 10 - czujniki temperatury, 11 - czujnik

ci$nienia, 12 - zawor do poboru probek
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Fig. 3. The waveforms of pressure changes in the extractor hydraulic system
Rys. 3. Przebieg zmian ci$nienia w instalacji hydraulicznej ekstraktora

objetosciowym 10 L/min. Na stanowisku zamontowano
czujniki temperatury TP-211J, ktére umieszczono w obwo-
dzie ekstrakcji oraz chtodzenia. Czujniki cisnienia MPXA-3
zamontowano w linii hydraulicznej przed reaktorem eks-
traktora oraz za nim, w temperaturze otoczenia. Do pomiaru
wydatku objetosciowego rozpuszczalnika przeplywajacego
przez susz zastosowano przeptywomierz wirnikowy serii
NT2-010 o zakresie pomiarowym 0,6—10 L/min. Czes¢
instalacji znajdujaca si¢ poza komora zostata zaizolowana
za pomocg otuliny kauczukowej K-Flex ST o grubosci 32
mm i o przenikalnosci cieplnej = 0,034 W/(m?*K).
Sygnaly pomiarowe z czujnikow byly archiwizowane
na komputerze za pomocg pakietu kart pomiarowych firmy
National Instruments. W celu prowadzenia pomiaréw na
potrzeby prowadzonych prac badawczych opracowano
oryginalne oprogramowanie w pakiecie LabVIEW.
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Metodyka badan

Wstepne badania procesu ekstrakceji
przeprowadzono, napelniajac ekstraktor
materiatem roslinnym o masie 5-120 g.
W pracy® wykazano, ze wraz ze wzrostem
masy suszu roslinnego wypetniajacego
komorg reaktora wzrastaja opory przeply-
wu. Narys. 3 przedstawiono przebieg zmian
ci$nienia w instalacji hydraulicznej ekstrak-
tora. Widoczne sa dwa przebiegi oznaczone
p-doptyw oraz p-odplyw, ktére obrazuja
ci$nienie odpowiednio przed i za reakto-
rem. Na tej podstawie zostaly wyznaczone
opory przeplywu bedace réznicg cisnien.
W poczatkowej fazie przebiegu cisnienia
wejsciowego widoczny byt skok zwigzany
ze $ciskaniem suszu. Predkos$é przeptywu
rozpuszczalnika przez susz ustalila si¢ na
poziomie 1,7 L/min przy statym ci$nieniu
ok. 2,1 bar. Obserwowane cykliczne sko-
kowe zmiany ci$nienia byly spowodowane
otwarciem zaworu shuzacego do poboru
probek ekstraktu do analizy. Probki byty
pobierane co ok. 60 s, aby wyznaczy¢ optymalny czasu
ekstrakcji, ktéry ma wptyw na ilo$¢ substancji pozada-
nych w stosunku do zanieczyszczen. Na podstawie pomiaru
ci$nienia oraz wydatku objetosciowego mozna wyznaczy¢
straty mocy wynikajace z opordéw przeptywu i wptywaja-
ce na wzrost zapotrzebowania na energi¢ do prowadzenia
procesu ekstrakcji.

Na rys. 4 przedstawiono przykladowy przebieg zmian
temperatur cieczy przed reaktorem ( 7-doptyw) i za reak-
torem (7-odplyw) oraz temperature komory niskich tem-
peratur ( 7-zamrazarka). Na przedstawionym przykladzie
temperatura komory wynosila -28°C, a temperatura przed
i za reaktorem zmieniala si¢ w zaleznosci od natezenia
przeptywu cieczy. W poczatkowej fazie przeptywu roz-
puszczalnika przez reaktor widoczny byl wzrost tempera-
tury przed reaktorem, co wynikato ze wzrostu cisnienia po
uruchomieniu pompy. Po tej fazie nastepowato ustalenie
temperatury cieczy na poziomie ok. -18°C. Zmiana tem-
peratury byla wynikiem doplywu ciepta z otoczenia do
Table. Summary of test parameters and results of quantitative analysis for
the obtained extracts

Tabela. Zestawienie parametréw badawczych i wynikéw analiz ilosciowych
dla otrzymanych ekstraktow

Masa netto | Tempe-

Objetosciowe

fragmentd ratura natezenie Stezenie | Stgzenie
Probka | &AW ‘ FEENC | CBD, | CBDA,
rodlinnych, | procesu, | przepltywu, me/mL | me/mL
g °C L/min & &
31 120 -18 2 0,5 0,21
3n 120 -18 0,75 0,44 0,16
3p 120 -18 1,5 0,46 0,2
3m 120 -20 2 0,34 0,17
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Fig. 4. The course of liquid temperature changes in the extractor tubes

Rys. 4. Przebieg zmian temperatury cieczy w przewodach ekstraktora
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Fig. 5. CBD and CBDA concentrations changes depending on extraction conditions

Rys. 5. Zmiany stezenia CBD i CBDA w zaleznosci od warunkow ekstrakgji

instalacji hydraulicznej pomimo zastosowanej izolacji.
Celem uzyskania dtuzszego czasu ekstrakcji w niskich tem-
peraturach konieczne jest wprowadzanie rozpuszczalnika
o temperaturze nizszej niz -30°C oraz schlodzenie instalacji
hydraulicznej do tej temperatury przed przystapieniem do
ekstrakcji.

Na rys. 5 przedstawiono przyktadowe wyniki uzyskane
dla serii doswiadczen. W eksperymentach tych odwazano
120 g materialu roslinnego, ktéry umieszczano w ekstrak-
torze. Nastepnie wlaczano przeplyw etanolu przez reaktor
i wyznaczano predkosé przeptywu etanolu przez susz na
podstawie wydajnosci objetosciowej. W tabeli zestawiono
parametry czterech eksperymentdw oraz otrzymane wyniki
stezenia CBD i CBDA w probkach pobranych po 3 min
od rozpoczecia procesu. Z kazdej serii pobierano probke
o objetosci 1 mL ekstraktu, co nie miato znaczacego wply-
wu na catkowita objetos¢ stosowanego etanolu (catkowita
objetos¢ etanolu wynosita 3 L), a tym samym nie wplywato
znaczaco na stezenie koncowe uzyskanych ekstraktow.

Wyniki badan

Na podstawie przeprowadzonych analiz chemicz-
nych z uzyciem ekstraktora przeptywowego dziatajace-
go w ujemnych temperaturach stwierdzono nastepujace
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zaleznosci, ktore zostang wykorzystane w dalszych etapach
budowy ekstraktora wirdwkowego: (1) wzrost temperatury
rozpuszczalnika powodowat wzrost wydajnosci ekstrakeji,
a (i7) wzrost predkosei przepltywu rozpuszczalnika przez
fragmenty roslinne powodowat wzrost wydajnosci ekstrak-
cji. W tabeli przedstawiono wyniki badan ekstrakcji suszu
roslinnego w niskiej temperaturze.

Podsumowanie

W pracy przedstawiono budowe oraz wyniki badan eks-
traktora przeptywowego dziatajacego w ujemnych tempera-
turach. Na podstawie przeprowadzonych analiz ilosciowych
probek uzyskanych podczas ekstrakeji stwierdzono,
ktore parametry ekstrakcji maja znaczacy wplyw
na stezenie zwigzkow pozadanych w otrzymanych
ekstraktach.

Do pomiaréw wielkosci fizycznych opisujacych
przeptyw cieczy przez fragmenty roslinne zasto-
sowano czujniki ci$nien, wydatku objetosciowego
oraz temperatury. Przeprowadzone badania byty

Temperatura, °C

P prowadzone w stalej temperaturze otoczenia, ktéra

wplywala na zmiang temperatury cieczy ekstrahu-

20 jacej. Na podstawie roznicy ci$nien oraz wydatku

wyznaczono wartos¢ strat mocy zwigzanych z opo-
rem przeplywu cieczy przez reaktor ekstrakcyjny.
Opory przeptywu byly zwiazane z gruboscig war-
stwy suszu, zalezng od masy suszu znajdujacego
si¢ w reaktorze.

Na podstawie przeprowadzonej analizy wynikow badan
wyznaczone zostaty parametry przeptywu rozpuszczalnika
przez susz, celem uzyskania odpowiedniego stezenia sub-
stancji pozadanych. Wyniki te postuza do budowy nisko-
temperaturowego ekstraktora wirdwkowego.
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