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SISSEJUHATUS

Vedelik-vedelik ekstraktsiooni eesmargiks on eraldada sihtkomponent lahtesegust
selektiivsesse lahustisse ehk ekstrahenti. Vedelik-vedelik ekstraktsiooni hakati
toostuses laialdasemalt kasutama alates 1930. aastatest. Tavaliselt kasutatakse
vedelik-vedelik  ekstraktsiooni koos teiste separatsiooniprotsessidega, kuna
ekstraheerimisel kasutatavad ained ning saadud produktid nduavad enamasti

jareltootlemist.

Tallinna Tehnikallikooli Energiatehnoloogia instituudi keemiatehnika laboris on uus
vedelik-vedelik ekstraktsiooni seade, mida ei ole silamaani kasutusele voetud. Laboris
oleva pilootseadme mudeliks on GUNT CE 620. Seade on varustatud pihustuskolonniga,
millesse on vdimalik lisada ka taidise kiht. Samuti on lisatud seadmele
destillatsioonislisteem, et labi viia destillatsiooni ekstraktsioonist saadud produktidega.
Seadmel on vdimalik sooritada nii pidevas kui ka perioodilises reziimis vedelik-vedelik
ekstraktsiooni. Kuna seade tuleb kaivitada ning ta t66d testida, et kasutada seadet

Oppetdos, siis kdesoleva bakalaureusetdd raames see ette voetigi.

Bakalaureuseté6 pohieesmirkideks olid keemiatehnika Iaboratooriumi
ekstraktsiooniseadme t66 eksperimentaalne uurimine, vedelik-vedelik
ekstraktsiooni katsete teostamine ja katsetulemuste analiiiis. Samuti
laboratoorse to66 ,Vedelik-vedelik ekstraktsiooni uurimine" juhendi
koostamine katseseadme tootja kasutusjuhendi ja teostatud eksperimentide

baasil.

Antud bakalaureusetéds on koostatud teoreetiline Ulevaade vedelik-vedelik
ekstraktsiooni olemuse, seadmete ning rakendamise kohta. Bakalaureusetd6 oluliseks
osaks on eksperimentaalne osa, mille kdigus on testitud pilootseadet ja labi viidud
perioodilise vedelik-vedelik ekstraktsiooni katsed. Katsete aluseks on voetud toostusliku

protsessi mudel, kus eraldatakse letsitiini toortaimedlidest, kasutades vett.



1 TEOREETILINE ULEVAADE
EKSTRAKTSIOONIST

Kuna antud t66 eesmark oli keemiatehnika laboratooriumi ekstraktsiooni
pilootseadmega tutvumine, seadme kaivitamine ja eelkatsete labiviimine, siis
kaesolevas peatikis esitatakse lihillevaade vedelik-vedelik ekstraktsiooni olemusest,

teostamisest ning seadmetest.

1.1 Vedelik-vedelik ekstraktsiooni lildised pohimotted

Vedelik-vedelik ekstraktsiooniks nimetatakse protsessi, kus eraldatakse lahtesegus
lahustunud komponente, kasutades selleks teist lahtesegus mitte lahustuvat vedelikku.
Ekstraktsiooni protsessis koosneb lahtesegu kandevedelikust ning sihtkomponendist,

mida Uritatakse eraldada.

Ekstraktsioonil kasutatakse ekstrahenti ehk selektiivset lahust, et eraldada |dhtesegust
sihtkomponent. Ekstrahendi lahus peab olema lahustumatu vai ainult osaliselt lahustuv

ldhtesegus. Ekstrahent voib olla ka lahus mitmest erinevast ainest.

Ekstraktsioonil ekstraheeritav sihtkomponent peab olema lahustuv nii kandevedelikus
kui ka ekstrahendis. Kandevedelik ja ekstrahent peaksid moodustama faasipiiri, et oleks
vOimalik eraldada vedelikke omavahel. Faasipiiri tekke eelduseks on tavaliselt

kandevedeliku ja ekstrahendi tiheduste vahe.

Parast vedelik-vedelik ekstraktsiooni protsessi labiviimist kutsutakse saadud produkte
vastavalt ekstraktiks ning rafinaadiks. Ekstrakt koosneb sihtkomponendiga rikastatud
ekstrahendist. Rafinaat sisaldab aga esialgset Iahtesegus olevat kandevedeliku ning

ekstraheerimata jaanud sihtkomponenti. [1]
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Joonis 1.1. Ekstraktsiooni pohimotteline skeem, kus S - ekstrahent, T - sihtkomponent, C -
kandevedelik [2]

Joonisel 1.1. on esitatud skeem lihtsustatud vedelik-vedelik ekstraktsiooni protsessist.

Vedelik-vedelik ekstraktsiooni eesmargiks on viia Ule sihtkomponent lahtesegust

selektiivsesse lahustisse ehk ekstrahenti. Kdige lihtsam vedelik-vedelik ekstraktsiooni

susteem koosneb Uhest sihtkomponendist, kandevedelikust ja ekstrahendist. Ststeemis

esialgselt segatakse molemad vedelikud ning seejarel need settivad. Vedelike tiheduste

erinevuse tottu toimub settimine kahes kihis. Parast vedelike settimist lahutatakse

molemad vedelikud Uksteisest. Saadakse ekstrakt, mis koosneb ekstrahendist ning

sellesse lahustunud sihtkomponendist, ja rafinaat, mis koosneb kandevedelikku jarele

jaanud sihtkomponendist ning kandevedelikust ise. [2]

Ekstrahendi valik

Ekstrahendi valimisel ekstraktsiooni protsessiks tuleb tdhele panna jargmisi faktoreid:

Ekstrahendi selektiivsus - mida suurem on ekstrahendi ja kandevedeliku
vaheline selektiivsus sihtkomponendi suhtes, seda parem on kasutatav
ekstrahent. [3]

Jaotustegur - jaotustegur naitab ekstraktis sisalduva sihtkomponendi
kontsentratsiooni suhet vorreldes rafinaadis sisalduva sihtkomponendi
kontsentratsiooniga. Mida suurem on jaotusteguri vaartus, seda vahem kulub
ekstrahenti ekstraheerimisel, mis vahendab protsessi kulusid. [3]

Tihedus — mida suurem on tiheduste vahe lahtesegul ja ekstrahendil seda lihtsam
on lahutada omavahel saadud ekstrakti ja rafinaati. [3]

Vastastikune lahustuvus - ideaalis on kandevedelik ja ekstrahent Uksteises
lahustumatu, kuid tegelikkuses ei ole see kahjuks alati voimalik. Mida vdiksem
on vastastikune lahustuvus seda keerulisem on parast rafinaadi ning ekstrakti
puhastamine. [3]

Viskoossus - madal viskoossus on eelistatud, kuna kdrgema viskoossuse juures
suureneb massilédbikandetakistus ning raskeneb vedelik-vedelik ekstraktsiooni

protsessi. [1]



e Pindpinevuse erinevus - siisteemides, kus pindpinevuse erinevus on liiga vaike
voOivad segud kergesti emulgeeruda. Kui aga pindpinevuste erinevus on liiga suur
liituvad omavahel tilgad ning seega vdheneb tilkade kogupinna ala, mille
vahenemise tottu vaheneb massivahetuse efektiivsus. [1]

e Regenereeritavus - lihtne ekstrahendi regenereeritavus vahendab kulusid. [1]

e Korduvkasutatavus - vdimalused taaskasutada ekstraheerimise Idbinud
ekstrahenti on teretulnud. [1]

e Inertsus - ekstrahendi valikul on eelistatud inertsus sihtkomponendi,
kandevedeliku ning aparatuuri materjalide suhtes. [1]

e Ohutus - ekstrahendi valik peaks olema mitte mirgine ning tuleohtlik, kui
ekstraktsiooni tingimused vdimaldavad kasutada sellist ekstrahenti. [3]

e Saadavus ja maksumus - ekstrahendi valik peaks olema lihtsasti kattesaadav
ning maistliku hinna juures. Vahel on kogu protsessi kulusid vaadates mdistlikum

valida kallim ekstrahent. [3]

1.2 Tasakaal vedelik-vedelik ekstraktsioonil

Vedelik-vedeliksiisteemis sihtkomponendi tasakaalne kontsentratsioon maaratakse
komponendi keemiliste potentsiaalide vordsusega kontakteeruvates vedelikes ehk (iks
vedelfaas on tasakaalus teise vedelfaasiga kui nende sihtkomponentide keemilised
potentsiaalid on vordsed:

Hg = HUR 4 (1.1)
kus uy on sihtkomponendi keemiline potentsiaal ekstraktis ning u; on sihtkomponendi

keemiline potentsiaal rafinaadis. [4]

Faaside reegel

Tavaliselt on vedelik-vedelik slisteemis kolm komponenti ning kaks vedeliku faasi
tasakaalus. Kui kasutada faaside reeglit, siis vabadus astmete arvuks on 3. Faaside
reeglile vastavalt on kolmeks sdltumatuks muutujaks temperatuur, rohk ning koostis.
Kui slsteemis on madratud rohk ja temperatuur, siis tasakaalu korral piisab Uhe

kontsentratsiooni maaramisest kummaski faasis, et fikseerida siisteem. [5]



Kolmnurkdiagrammid

Kolmekomponendiliste slsteemide tasakaalu esitamiseks kasutatakse tavaliselt
vordkulgset kolmnurka (joonis 1.2), moningail juhtudel on ka otstarbekas kasutada teist
tllpi diagramme. Diagrammid on kolmnurksed, kuna igal kiljel on vdimalik kujutada
eraldi puhta komponendi kontsentratsiooni. Samuti véimaldavad kolmnurkdiagrammid

arvestada komponentide omavahelisi lahustumisi. [4]

- B

Xy 40 0 1.0
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0.4 2 \os
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0.8 02 xg=0.40
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Joonis 1.2. Kolmekomponentse segu kontsentratsioonid kolmnurkdiagrammil [4]

Kolmnurkdiagrammi selgitus

Kolmnurga tipud A, B ja C tahistavad puhtaid aineid. Killgedel AB, BC ja CA vdime
eristada kahekomponendilisi siisteeme, kolmnurga sees olevad punktid vastavad aga
kolmekomponendilistele silisteemidele. Kolmnurga kilgedele on kantud mool- voi
massiprotsendile vastav skaala, kiljepunktide ihendamisel saadakse skaalavork ka

kolmnurga sees. [4]

Samuti tuleb arvestada kolmnurkdiagrammide puhul, et harva on lahustid teineteises
taielikult lahustumatud ja seetdottu voib nii ekstraktis kui ka rafinaadis sisalduda
monevorra molemaid lahusteid. [4] Joonisel 1.3 on kujutatud osaliselt Uksteises

lahustunud komponentide skeem.

one-phase region

equilibrium tie line

two-phase region

A B

Joonis 1.3 Kolmekomponentse segu kontsentratsioonid kolmnurkdiagrammil kui ained A ja B on

osaliselt lahustuvad [5]
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Ekstraktsiooni tasakaalu kujutamine kolmnurkdiagrammil
Kui lahustid on teineteises taielikult lahustumatud, valjendub kahekomponendilise
susteemi koostis kolmnurga kiljel AC. Kui sellises slisteemis on aine B, siis jaotub see

ainete A ja C kihtides vastavalt Nernsti jaotusseadusele (joonis 1.4). [4]

70

d

J;

Y;

C 0 x x, X 10
X —»

Joonis 1.4. Kolmikslisteemi tasakaaludiagramm ( ained A ja C ei lahustu teineteises) [4]

Tasakaalus olevas slisteemis aine B kontsentratsioonid ainete A ja C kihtides (rafinaadis
ja ekstraktis) on graafikul esitatud kililgedel AB ja CB. Rafinaadi ja ekstrakti koostisi
Uhendaval 16igul RiE: asub ka slsteemi Uldkoostist valjendav punkt. Tasakaalulisi
koostisi (Uhendavat sirgloiku nimetatakse konoodiks. Omavahel mittelahustuvate
lahustitega slisteemi konoodid Idikuvad pooluses. Sellise slisteemi tasakaalujoon on ka

esitatav xy-diagrammil. [4]

Jaotustegur
Jaotustegur véljendab ideaalsete lahuste puhul tasakaalu. Jaotustegur naitab ekstraktis
sisalduva sihtkomponendi B kontsentratsiooni Xz suhet rafinaadis sisalduva

sihtkomponendi kontsentratsiooniga X 5.

Ky = 22E (1.2)

XBR
Vastavalt jaotustegurile toimub sihtkomponendi B jaotumine kahe faasi vahel. Mida

suurem on K, seda suurem on antud ekstrahendi vdoime eraldada sihtkomponenti. [4]

Majanduslikult soovitatakse kasutada sellist ekstrahenti, mille puhul jaotusteguri
vaartus on suurem kui 10, kuna sellisel juhul on véimalik té6tada vaiksema ekstrahendi

kuluga ning saada suurem sihtkomponendi kontsentratsioon ekstraktis. [1]

Selektiivsus
Ekstrahendi selektiivsuse all moistetakse ekstrahendi omadust eelistatavalt lahustada
Uht voi mitut kindlat ekstraheeritava lahuse komponenti. Selektiivsuse jargi tuleb valida

ekstrahenti, sest sellest oleneb otseselt ekstrahendi kulu ning kasutatavus.

Selektiivsust iseloomustab hasti selektiivsustegur 8. Ekstrahendi C selektiivsust aine B

suhtes valjendab avaldis:

11



B=Ex (1.3)

Yaq XB
B naitab ainete B ja A kontsentratsioonide suhet ekstraktis ja jagatud nende suhtega
rafinaadis, kontsentratsioonid on arvutatud ekstrahendi C kontsentratsiooni
arvestamata. Mida suurem on B vaartus, seda selektiivsem on ekstrahent. Kui 8 < 1 siis
ekstraktsiooni ei toimu.

Samuti voib valjendada selektiivsustegurit 8, kasutades jaotustegurit K. [4]

p=—, (1.4)

1.3 Ekstraktsiooni meetodid

Jargevas peatlikkis on toodud peamised kasutatavad ekstraktsiooni meetodid:
e Uheastmeline perioodiline ja pidev ekstraktsioon;
e mitmeastmeline ekstraktsioon ristvoolus;
e mitmeastmeline ekstraktsioon vastuvoolus;

e selektiiv- ehk fraktsiooniv ekstraktsioon.

Uheastmeline ekstraktsioon

; Ekstrakt k
Toide HP Ekstrakt
TOI_dQ,: %
O 0 @)
”ﬁ"oo
.Eafinaat
[——-—-————————>
() (b) Rafinaat

Joonis 1.5. Uheastmeliste tasakaalsete ekstraktsiooniseadmete pdhimdttelised skeemid [5]

Joonisel 1.5 on esitatud UGheastmeliste tasakaalsete ekstraktsiooniseadmete
pohimottelised skeemid.

Uheastmeline perioodiline ekstraktsioon viiakse l&bi aparaadis, kus ldhtesegu hulgale
lisatakse kindel hulk ekstrahenti. Vedelikke segatakse, kuni lGlemineva aine suhtes

tasakaalu tekkeni. Seejdrel jaetakse segu kihistuma ja eraldatakse ekstraktikiht
rafinaadikihist.

12



Uheastmelise pideva protsessi puhul juhitakse nii lédhtesegu kui ka ekstrahenti
kontaktiaparaati pidevalt. Tekkinud emulsioon kihistub selitis, kust vOetakse rafinaat ja
ekstrakt.

Uheastmelisel ekstraktsioonil isegi siis, kui ekstrakti ja rafinaadi koostised on
saavutanud tasakaalu, erinevad nad monikord liialt vdhe lahtelahuse koostisest.
Ekstraktsiooni efektiivsust saab tunduvalt suurendada ekstraheerides korduvalt

ldhtesegu kindlat hulka varske ekstrahendiga. [4]

Mitmeastmeline ekstraktsioon ristvoolus

E, E2¢. . E; * . Es ¢ .

=R, +S=M, R; + S =M,
A A
Solvent Solvent Solvent Solvent

Joonis 1.6 Mitmeastmeline ektraktsioon ristvoolus, kus A,B - Idhtesegu komponendid,

C - ekstrahent, R - rafinaat, E — ekstrakt, M — lahtesegu ja ekstrahendi segu [6]

Mitmeastmelisel ekstraktsioonil téddeldakse ristvoolus Gheastmelisel ekstraheerimisel
saadud rafinaati veel mitmel korral uue ekstrahendi hulgaga (joonis 1.6). Arvestades
liikumapaneva jou suurenemist on selline ekstraktsioon palju efektiivsem kui
Gheastmeline ekstraktsioon. Sama ekstrahendi lildhulgaga on vdimalik eraldada suurem

hulk sihtkomponenti ning saada puhtam rafinaat.

Mitmeastmelise ristvoolus ekstraktsiooni puuduseks on suur ekstrahendi kulu ja
suhteliselt véhene ekstrakti killastumine. Protsessi efektiivsus paraneb aga, kui
korraldada kontaktaparaatides pidev ekstrakti ja rafinaadi vastussuunaline voolamine

ehk teostada ekstraktsiooni vastuvoolus. [4]

Mitmeastmeline ekstraktsioon vastuvoolus

Solvent

(]
E, \‘, Es
Feed R, R, Rs R,
A+B :
A

E T E,

Joonis 1.7 Mitmeastmeline ektraktsioon vastuvoolus, kus A,B - |dhtesegu komponendid,
C - ekstrahent, R - rafinaat, E — ekstrakt [6]

13



Mitmeastmelisel vastuvoolu ekstraktsioonil on protsess korraldatud nii, et
ekstraheeritav alglahus liigub Gheastmelistes ekstraktorites vastu ekstrahendile (joonis
1.7). Protsessi voib korraldada nii eraldi olevates ekstraktorites kui ka astmelises

kolonnekstraktoris. [4]

Vastuvoolu ekstraktsiooni eeliseks on liikkumapaneva jou Uhtlustumine seadme mdlemas
otsas, mille tottu on keskmine liikumapanev joud suurem ning ekstraheeritava aine

eraldusaste lahtesegust suurem. [7]

Vorreldes ristvoolu ekstraktsiooniga kulub tavaliselt vastuvoolu ekstraktsioonil vahem
ekstrahenti. [1]

Selektiiv- ehk fraktsiooniv ekstraktsioon

—L J_> Product
Reflux %

- :,-) Solvent
{' (3 s 2y Extract
=~~~ Separation Scheme
(unspecified)

Washing Section

= Feed Stage

Stripping Section

R S

Joonis 1.8 Selektiivekstraktsiooni protsessi skeem [1]

Selektiivekstraktsiooniks nimetatakse meetodi, mille korral |dhtesegust eraldatakse
selektiivselt kaks voi enam komponenti. Antud protsessiks kasutatakse ekstrahenti, kus
Uks sihtkomponent lahustub aga teine mitte. Samuti voib kasutada mitut ekstrahenti
Uhes sisteemis. Tavaliselt lahkub slisteemist (ks sihtkomponent rafinaadis ning teine
ekstraktis. Selektiivekstraktsiooni seadmete projekteerimine toimub katseandmete
alusel. [1,4]
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1.4 Ekstraktsiooniseadmed

Ekstraktori valimisel tuleb arvestada jargmiste teguritega:
e lahutamiseks vajalike talakaaluastmete arv;
e aparaadi mahutavus;
e faaside settimisomadused;

e olemasolev pdrandapind ja pearuum. [3]

Ekstraktsiooniseadme valimiseks on ka loodud erinevaid valiku juhendeid. Naiteks on
toodud Uks valikujuhend (joonis 1.9).

Minimum contact Yes ;
time essential? —»{Centnfugal contactorl

l No
Poor setting character Yes .
danger stable emulsions? Centrifugal contactorl

lNo

Small number of Yes
stages required? " fi . 1
Limited area Limited headroom
available? available?
No 'l' ‘L
Simple gravity Mixer-settler
v column
Appreciable number Yes
of stages required? " ¢ 1 1
Limited area Limited headroom
available? available?
Yes
Yes L
- Mixer-settler

[Large throughput? |  [Small throughput? |

Mechanically

agitated column Pulsed column

Joonis 1.9 Vedelik-vedelik ekstraktsiooni seadmete valiku juhend Hansoni jargi, 1968 [3]

Ekstraktsiooniseadmed jagunevad kolme valdkonda (joonis 1.10):
¢ mehhaanilise segistiga mahutid;
e ekstraktsioonikolonnid;
e tsentrifugaalekstraktorid;
millest omakorda ekstraktsioonikolonnid jagunevad kahte suuremasse valdkonda:
e staatilised kolonnid;

e segistitega kolonnid. [6]
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HMEB PROCESS SYSTEMS

Joonis 1.10 Ekstraktsiooniseadmete jaotamine [6]

1.4.1 Mehhaanilise segistiga mahutid

Efektiivse massivahetuse saavutamiseks kasutatakse sageli segistit, et viia kontakti
kaks vedeliku faasi. Tavaliselt Uks vedelfaas viiakse teise vaikeste tilkadena. Killaldase
kontakti aja méddudes toimub faaside vahel massivahetus. Loodud tilgad ei tohi olla
liiga vaiksed, kuna muidu vdib tekkida emulsioon. Samuti liiga vaikesed tilgad
pikendavad vedelike settimiseks kuluvat aega. Liiga suured tilgad aga vahendavad

massivahetuse efektiivsust. [5,8]

Kasutatud segisti ja seliti vbivad olla eraldi v6i kombineeritud. Mdlemad tlitpi mahutid
on kasutusel mitmeastmelisel vastuvoolu ekstraktsioonil. Mahutitele vdivad olla
asetatud vaheplaadid sissevoolu juures, et tagada lahuse Uhtlast jaotust selitis.
Mahutites toimub vedelike kihistumine gravitatsiooni toimel, seega peavad olema
kasutusel erinevate tihedustega vedelikud. Tavaliselt on mehaaniliste segistitega
mahutid 75-100% efektiivsusega. [5,8]

Mehaaniliste segistitega mahuteid kasutakse jargmistes valdkondades: naftakeemias,
tuumaenergeetikas, vaetiste tootmisel ja metallurgias. Naiteks kasutatakse mahuteid

uraani- ja vasesoolade ekstraktsioonil vesilahustest. [1,5]
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Joonis 1.11 Uheastmelised ekstraktsiooniseadmed, a) eraldi segamistank ja settimistank, b)

kombineerutud segamis- ja settimistank. [5]

1.4.2 Staatilised ekstraktsioonikolonnid

Staatilised ekstraktsioonikolonnid on oma konstruktsioonilt lihtsad ning vdimaldavad
madalat kuni keskmist efektiivsust massivahetusel, odavate opereerimiskulude juures.

Kolonnid voimaldavad toota suures koguses produkte. [1]

Ekstraktsioonikolonnides tavaliselt voolavad kaks faasi vastuvoolus (ksteisega.
Staatilises ekstraktsioonikolonnis saavad kokku ldhtesegu ning ekstrahent, mille toimel
hakkab sihtkomponent Gle minema lahtesegust ekstrahenti. Lahtesegu pumbatakse
ekstraktsioonikolonni kolonni pdhjast, kus ldhtesegu hakkab tilkadena liikuma kolonnis
Ules labi raskema vedeliku. Ekstrahent pumbatakse kolonni pealt, mis liigub vastuvoolus
lahtelahusega kolonni pdhja. Kolonni Ulevalt kogutakse kergema vedeliku faas ning
kolonni pdhjast valjub raskema vedeliku faas. Ekstraktsioonikolonnides on vdimalik ka

ara vahetada, kumb vedelik pumbatakse tilkadena kolonni. [9]

Staatilised kolonnid omakorda jaotuvad jargmisteks kolonni titpideks (joonis 1.12):
e pihustuskolonn;
e taidiskolonn;

e taldrikkolonn.
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Joonis 1.12 Staatilised kolonnid, jérjestuses vasakult paremale pihustuskolonn, téidiskolonn,
taldrikkolonn [9]

Pihustuskolonnid

Pihustuskolonnid pakuvad diferentsiaalkontaktset ekstraktsiooni, kus vedelike segamine
ja settimine toimub pidevalt ning samaaegselt. Pihustuskolonnis on pidevas faasis vaga
suur aksiaalne segunemine (tagasisegunemine), mille téttu on kolonni eraldusaste
suhteliselt madal. Tavaliselt vastab kolonni eraldusaste Uhele vdi kahele
tasakaaluastmele, seetdttu kasutatakse td6dstuses harva pihustuskolonne. Kuigi leidub
ikka protsesse, kus kasutatakse pihustuskolonne, naiteks happejaatmete

neutralisatsioonil ning pesemisel. [5,7,9]

Taidiskolonnid

Taidiskolonnid on taidise kihiga taidetud pihustuskolonnid. Kolonnis olev taidise kiht voib
olla struktureeritud vdi paikneda juhuslikult. Taidise kihi kasutamine kolonnis vdhendab
aksiaalset segunemist, mis tdstab massivahetuse efektiivsust kolonnis, kuna taidise kiht
aitab suuri tilku peenemaks teha, tdstes massivahetuspinda. Samuti on taidise kihi
materjali puhul tahtis, et kolonnis olev pidev faas margaks taidise kihti. Taidiskolonne
on ebasobiv kasutada reostunud vedelike, suspensioonide ja korge viskoossusega

vedelike puhul. Taidiskolonnid on efektiivsemad kui pihustuskolonnid. [5,7,8,9]

Taldikkolonnid

Taldrikkolonnid on samuti efektiivsemad kui pihustuskolonnid. Taldrikkolonnid sobivad
kasutamiseks korrosiivsetes slisteemides. Kolonnides on perforeeritud taldrikud, millest
voolab tilkadena Iabi pumbatud vedelik. Kolonnis olev pidev faas voolab taldrikute peal

ning allavoolust alla kolonni pdhja (joonis 1.13). [9]
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Joonis 1.13 Taldrikkolonni t66pohimotte ja voogude skeem [9]

1.4.3 Segistitega ekstraktsioonikolonnid

Segistitega ekstraktsioonikolonnide t66pohimote on analoogne staatilistele kolonnidele,
kuid antud juhul on lisatud kolonnile segamiselement. Segatakse, kas mehaaniliselt voi
siis kolonni pulseerides. Segamist kasutatakse, et suurendada massivahetuspinda ning

vahendada massilébikandetakistust. [7]

Segistitega kolonnid on tavaliselt kdrge efektiivsusega ning hea paindlikkusega
erinevate Ulesannete jaoks. Samuti voimaldavad kolonnid té6tada siisteemidega, kus

esineb vedelike vahel suur pindpinevus. [1]

Peamiselt eristatakse segistitega ekstraktsioonikolonne nende segamis viisi jargi.
Jargenvalt on toodud, kuidas on jaotatud ekstraktsioonikolonnid:
e pulseerivad kolonnid;

¢ mehaaniliste segistitega kolonnid.

Pulseerivad kolonnid

Pulseerivad kolonnid on tavaliselt taidis- vOi taldrikkolonnid, millele on lisatud
segamiseks pulseerimine (joonis 1.14). Pulseerimiseks kutsutakse kolonnis oleva lahuse
kiiret edasi-tagasi vongutamist. Pulseeritud kolonnid sobivad héasti korrosiivsete ja
toksiliste segude ekstraktsiooniks, kus on vaja tagada hermeetiliselt suletud sisteem.
[1,4,7]

Pulseerivaid kolonne on kasutatud tuumaenergeetikas, kuid nende kasutamine on
vdhenenud aastate jooksul. Peamiseks probleemiks on, et liiga suure kolonni diameetri

juures ei ole pulseerimine enam Uhtlane. [7]
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Joonis 1.14 Pulseeritud taldrikkolonn ja tadidiskolonn [1]

Mehaaniliste segistitega kolonnid
Segistitega ekstraktsioonikolonnides on tdhtis segistite asetus. Mehaaniliste segistite
puhul on need paigaldatud pikkupidi, et vahendada aksiaalset segunemist kolonnis.

Segistid tekitavad segamisalasid, mis vahelduvad kolonni settimisaladega. [7]

Segistitega kolonnid on levinud vedelik-vedelik ekstraktsioonis ning seega on olemas
palju erinevaid kolonni mudeleid. Kolm tuntumat kolonni mudelit on Scheibeli, Kihni ja

Karri kolonn (joonis 1.15).

Segistitega kolonne kasutatakse naftakeemia-, keemia-, ravimite- ning vaetiste

todstuses ning metallurgias. [1]
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Joonis 1.15 Scheibeli ekstraktsioonikolonni skeem [1]

1.4.4 Tsentrifugaalekstraktorid

Sageli nduab faaside kiiret eraldamist asjaolu, et keemilise labiilsuse tottu ei voi alati
lubada faaside pikaaegset kontakti. Tsentrifugaalekstraktiorid vdimaldavad suhteliselt

kiiret faaside kontakteerimist ja hilisemat lahutamist.

Tsentrifugaalekstrktoris suunatakse kergem vedelik rootori vélispinnale, mis tungib labi
avade tsentri poole. Kergemale vedelikule liigub vastu keskele suunatud ja perifeeriasse
tsentrifugaaljoul tungiv raskem vedelik. Vastassuunalisel liikumisel segunevad
vedelikud avades, kuid spiraali kaikudes toimub intensiivne faaside eraldumine. Kergem

faas valjub tsentrist ja raskem perifeeriast. [4]

Tsentrifugaalekstraktorite kasus on eriti tahtis slsivesinike segudest happelisete
sadestite eraldamisel. Samuti kasutatakse tsentrifugaalekstraktoreid rafineeritud

toidudlide puhastamisel. [8]

21



1.5 Ekstraktsiooni rakendamine tehnoloogias

Vedelik-vedelik ekstraktsiooni on harjutatud juba Vana-Rooma ajast, kus eraldati kulda
ja hobedat vedelast vasest kasutades ekstrahendina vedelat pliid. Alates 1930.
aastatest voeti kasutusele toostuses esimesed suuremahulised vedelik-vedelik

ekstraktsiooniseadmed. [7]

Ekstraktsiooni kasutatakse alternatiivina destillatsioonile jargmistes situatsioonides:

e Kui lahtesegu komponentidel on ldhedased keemistemperatuurid ning suhteline
lenduvus on madalam kui 1,2. Antud juhul voib olla sihtkomponendi
ekstraktsioon ekstrahendiga odavam. [3]

e Kui lahtesegu komponendid moodustavad aseotroopse segu. [3]

e Kui sihtkomponent on termolabiilne ning on vdimalik komponenti ekstraheerida
madalama keemispunktiga ekstrahenti. [3]

e Kui destillatsioon toimub madalatel rohkudel, alla 50 mm Hg. Samuti kui
destillatsiooniks vajalik kolonni diameeter oleks liiga lai. [1]

e Kui soovitud komponente ei saa destillatsiooniga eraldada. [1]

Ekstraktsiooniga tekivad aga lisaetapid produkti saamiseks vorreldes destillatsiooniga,

naiteks rafinaadi ning ekstrakti edasi to6tlemine ja ekstrahendi regenereerimine. [1]

Jargnevalt on toodud naited valdkondadest, kus kasutatakse vedelik-vedelik
ekstraktsiooni:

e Madala lenduvusega saasteainete eemaldamiseks reoveest.

e Uheks suurimaks vedelik-vedelik ekstraktsiooni rakendavaks protsessiks (le
maailma on aromaatsete (ihendite ekstraktsioon slsivesinike segudest.

e COg2, H2S ning teiste happeliste saasteainete eemaldamine vedelgaasist (LPG) ja
veeldatud maagaasist (LNG) nende tootmisel.

e Farmaatsiatoodete ekstraktsioon. Antibiootikumide ja teiste keerukamate
orgaaniliste (hendite ekstraheerimine parast fermentatsiooni, kasutades
erinevaid hapniku sisaldavaid orgaanilisi solvente, naditeks atsetaate ja ketoone.
Samuti ka vitamiinide tootmine.

¢ Orgaanika eemaldamine veetdétlusel, kui vees olevate lisandite kontsentratsioon
on suurem kui 20-50 ppm. Vedelik-vedelik ekstraktsioon voib olla odavam
protsess vorreldes aktiivslisi adsorptsiooniga.

e Uraani, plutooniumi ja teiste haruldaste metallide ekstraktsioon. [10]
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2 EKSPERIMENTAALNE OSA

Bakalaureusetd6 Uheks peaeesmargiks oli tutvumine keemiatehnika laboratooriumis
ekstraktsiooniseadme ehituse ja tddga, seadme kaivitamine ning vedelik-vedelik

ekstraktsiooni katsete teostamine ja katsetulemuste anallis.

Katsed viidi 1abi TTU Energiatehnoloogia instituudi keemiatehnika laboratooriumis oleval
ekstraktsiooniseadmel. Seadmel teostati:

e ekstraktsiooniseadme esialgne puhastamine;

e ekstraktsiooniseadme testimine, eelkatsed;

e perioodilise ekstraktsiooni katsed.

Samuti koostati laboratoorse t606 , Vedelik-vedelik ekstraktsiooni uurimine® katseseadme
juhend, kasutades tootja kasutusjuhendit ja teostatud eksperimentidest saadud

teadmisi.

Bakalaureusetdos kasutati vedelik-vedelik ekstraktsiooni pilootseadet, mudel GUNT CE
620. Katseseadme kirjeldus ning katsemetoodika on koostatud tootja kasutusjuhendi
pohjal. [2]

2.1 Katseseadme kirjeldus

Jargnev alapeatikk on jagatud jargmisteks teemadeks:
e ekstraktsiooni pilootseadme kirjeldus;
e katseseadme tooreziimid;

e katseseadme pohiosad.

2.1.1 Ekstraktsiooni pilootseadme kirjeldus

Ekstraktsiooniseadme uldine kirjeldus on jargmine:

Ekstraktsioonikolonni pumbatakse alt ekstraheerimiseks moeldud lahtesegu, mis liigub
vastuvoolus ekstrahendiga, mida pumbatakse kolonni Glevalt. Pumbates kolonni dlevalt

ekstrahenti ning kolonni alt Iahtesegu, |abib see ekstrahenti, toimub massiléabikanne
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ning seetottu eraldub sihtkomponent ekstrahenti. Kandevedelik ning ekstrahent on
Uksteises lahustumatud ning seetdttu moodustub kolonni faasidevaheline piirpind kahe
vedeliku vahel. Lahtesegu ja ekstrahent valjuvad molemad vastupidi slsteemi

sisenemisest ehk lahtesegu valjub kolonni UGlevalt ning ekstrahent kolonni alt.

Ekstraktsiooniseadmel on vdimalik ekstraktsiooni sooritada nii pidevas kui ka
perioodilises reziimis. Lisaks sellele on vdimalik ka antud seadmel teostada

destillatsiooni.

Joonisel 2.1 on naidatud katseseadme pdhiliste osade paigutus katseseadmes ning

Joonisel 2.2 on kujutatud juhtpaneel.

Front view

Rear view

11 12 13 14 15 16 17

Joonis 2.1. Ekstraktsiooniseade GUNT CE 620 [2]

1 - Destillaadi tank (B2), 2 - juhtpaneel, 3 - ventiil ekstrahendi kulu reguleerimiseks
(V1), 4 - ventiil toite kulu reguleerimiseks (V2), 5 - ekstrahendi tank (B3), 6 - ventiil
toite tagasivoolu reguleerimiseks (V4), 7 - jahuti (W1), 8 - destillatsioonikolonn (K2), 9
- ekstraktsioonikolonn (K1), 10 - Umarkolb (B1), 11 - kolvi kite (H1), 12 - ventiil
ekstrahendi tagasivoolu reguleerimiseks (V3), 13 - ekstrahendi tank (B1), 14 - toite
tank (B5), 15 - rafinaadi tank (B4), 16 - toite pump (P2), 17 - ekstrahendi pump (P1)
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Joonis 2.2. Ekstraktsiooniseadme juhtpaneel [2]

41 - avariillliti, 42 - ekstrahendi pumba ldliti (P1), 43 - ekstrahendi pumba tuli (P1),
44 - toite pumba ldliti (P2), 45 - toite pumba tuli (P2), 46 - temperatuuri kontroller
(TIC1), 47 - kolvi kitte tuli (H1), 48 - kolvi kltte luliti (H1), 49 - peallliti.

Joonisel 2.3 on esitatud katseseadme skeem, millel on ndidatud peale pdhiosade ka

margistatud mootmispunktid. Samuti on naidatud ara erinevate vedelike voolud.
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Joonis 2.3. Katseseadme skeem margistatud voogude, pdhikomponentide ja mddtmispunktidega
[2]

B1 - ekstrahendi tank, B2 - destillaadi tank, B3 - ekstrakti tank, B4 - rafinaadi tank,
B5 - toite tank, D1 - Umarkolb, H1 - kolvi kite, K1 - ekstraktsioonikolonn, K2 -
destillatsioonikolonn, P1 - ekstrahendi pump, P2 - toite pump, P3 - vaakumpump, W1
- jahuti, F1 - toitepumba imikurn, V1 - V4 - reguleerimisventiilid, V5, V6 - kaitseklapid,
V7, V8 - kolmikventiilid, V10 - V30 - ventiilid

Joonisel 2.3 ndidatud mootmis- ja juhtimisvahendid: FIO1 - ekstrahendi kulu, FI02 -
ldhtesegu kulu, LIO1 - LIO5 - nivoomdodtja , PI01, PI02 - rohumodtjad, TIO1 - jaagi

temperatuur, TI02 - auru temperatuur, TIC1 - temperatuuri kontroller.
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Joonisel 2.3 on voolud katseseadmes tahistatud jargmiselt:

- lahtesegu
- ekstrahent
- ekstrakt
rafinaat

- jaak

- destillaat

JHNLL

- kdlm vesi

2.1.2 Katseseadme tooreziimid

Antud katseseadmega saab labi viia vedelik-vedelik ekstraktsiooni, kas pidevas voi
perioodilises reziimis. Sobiva reziimi reguleerimiseks kasutatakse kolmikventiile, et

suunata kolonnist tulevad voolud vastavalt tagasi ringlusesse voi siis eraldi tankidesse.

Katseseade voimaldab té6tada jargmistes reziimides:
e perioodiline ekstraktsioon;
e pidev ekstraktsioon;

e destillatsioon sihtkomponendi eraldamiseks ekstraktist.

Perioodiline ekstraktsioon
Perioodilisel ekstraktsioonil on ekstraktsiooni kaigus ekstrahendi tankis ekstrahent ning
toite tankis lahtesegu. Parast ekstraktsiooni 16ppu on ekstrakt ekstrahendi tankis ja

rafinaat toite tankis.

Vedelik-vedelik ekstraktsioon toimub ekstraktsioonikolonnis. Ekstraktsioonikolonnis
saavad kokku lahtesegu ning ekstrahent, mille toimel hakkab sihtkomponent le

minema lahtesegust ekstrahenti.

Lahtesegu pumbatakse pidevalt ekstraktsioonikolonni kolonni pdhjast, kus ldhtesegu
hakkab liikuma kolonnis Ules. Joudes kolonni tippu liigub lahtesegu tagasi toite tanki

ning ringlus jatkub ekstraktsiooni 16puni. Samuti ringleb ekstrahent ekstraheerimisel.
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Ainult, et ekstrahent pumbatakse kolonni pealt, mis liigub vastuvoolus lahtelahusega

kolonni pdhja ning valjub tagasi ekstrahendi tanki.

Vastuvoolus liikumise pdhjustab tiheduste erinevus lahuste vahel. Seega tuleb alati
pumbata madalama tihedusega vedelik sisse kolonni pohjast. Ndutud tiheduste erinevus
on taidetud slisteemis kasutuses olevate ainete puhul, kus rapsidli tihedus on vaiksem
kui vee oma. Kui kasutada slisteemis alternatiivseid ained on vdimalik lihtsalt vahetada
vood, kasutades klappide vahelisi kiirihendusi. Uhenduskohad on téhistatud erinevate

vdrvidega, seega algse slisteemi taastamine on lihtne.

Pidev ekstraktsioon

Pideva ekstraktsiooni protsess toimub sarnaselt perioodilise ekstraktsiooni protsessiga.
Peamine erinevus pideva ja perioodilise ekstraktsiooni vahel on, et pideva protsessi
korral kogu ekstrahent ning lahtesegu lébib siisteemi ainult Ghe korra. Oeldes teisiti

ekstrakt juhitakse kohe eraldi ekstrakti tanki ning rafinaat eraldi rafinaadi tanki.

Kui vOrrelda perioodilise ning pideva reziimi produkte, selgub, et perioodilises reziimis
toimub sihtkomponendi parem eraldamine I|dhtesegust, sihtkomponendi sisaldus

ekstraktis on kdrgem ning selles reziimis on pikem faaside kontakti aeg.

Destillatsioon

Lisaks ekstraktsioonile on voimalik ka antud seadmel teostada destillatsiooni.

Destillatsiooniga on vdimalik kontsentreerida ekstraktis oleva sihtkomponendi sisaldust,
eemaldades sihtkomponent ekstrahendist. Destillatsioonil saadud ekstrakt lahkub
destillatsioonikolonni pealt ning kogutakse eraldi tanki. Eraldatud ekstrahenti on

voimalik, kas koguda vO0i suunata tagasi slisteemi edasi ringlemiseks.

Destillatsiooniseade on varustatud kuumutatava Umarkolviga, tdidiskolonniga ning
Liebigi jahutiga. Samuti on paigaldatud seadmele vaakumpump, mis annab vdimaluse
sooritada destillatsiooni madalal rohul. Destillatsioonikolvis on voimalik kontrollida
temperatuuri kasutades PID regulaatorit (proportsionaal-integraal-
diferentsiaalregulaator). Samuti on vodimalik madrata destillatsioonikolonnis olevat

temperatuuri.
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2.1.3 Katseseadme pohiosad

Antud punktis tuuakse valja peamised katseseadme osad ning esitatakse nende tdpsem

kirjeldus.

Seadme pohiosadeks on:
e ekstraktsioonikolonn;
e lUlituskapp ja kontroller;
e tankid;
e pumbad ja rotameetrid;

e destillatsioonikolb koos kolonniga.

Ekstraktsioonikolonn
Ekstraktsioonikolonn on valmistatud borosilikaatklaasist selleks, et oleks vdimalik
visuaalselt jalgida kolonnis toimuvat ekstraktsiooniprotsessi. Ekstraktsiooni ajal

voolavad léhtesegu ning ekstrahent kolonnis Uksteisega vastuvoolus.

Lahtesegu siseneb kolonni alt labi juhttoru. Juhttoru on suunatud kolonni tipu poole, et
toetada kergema vedeliku tdusu kolonnis. Ekstrahent siseneb kolonni pealt |abi
jaotustoru. Jaotustoru jagab ekstrahendi voolu mitmeks vaiksemaks vooks, mis

soodustab sihtkomponendi massivahetust kolonnis.

Ala, mis jaab avadega plaadi ning kolonni pdhja vahele, nimetatakse ekstrahendi
stabiliseerumise tsooniks. Samuti on ka kolonni tipus analoogne stabiliseerumisala.
Antud ala, mida nimetatakse lahtesegu stabiliseerumise tsooniks, jadab ekstrahendi
jaotustoru ning kolonni tippu vahele. Ala, mis jaab stabiliseerimisalade vahel
nimetatakse ekstraktsioonitsooniks (alaks). Stabiliseerimisalad on tahtsad selleks, et
valtida nii lahtesegu kui ka ekstrahendi tagasivoolamist valesse tanki. Nditeks, kui sisse

pumbatud ldhtesegu voolaks koheselt tagasi ekstrahendi tagasivoolust.

Kolonni peal on ka marge, mis naitab kolonni keskpunkti. Ekstraktsiooni ajal on

soovitatav hoida ldhtesegu ja ekstrahendi faasipiiri kolonni keskpunktis.

Kolonn vodib olla tiihi voi taidisega (taidiskolonn), kuna kolonni pohjas olev perforeeritud

tugiplaat voimaldab taita kolonni taidiselementidega.

Kilp ning kontroller
Kilbilt on voimalik sisse lilitada molemad pumbad ja destillatsioonikolvi soojendi, mille
sisse lulitamisel sdttib vastav tuli llliti kohal. Samuti saab reguleerida destillatsiooni

temperatuuri kasutades kontrollerit.
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Kontroller naitab tegelikku temperatuuri destillatsioonikolvis. Kontrolleriga on ka

voimalik madrata soovitav temperatuur destillatsiooniks.

Kilbil on veel pealiiliti, et kaivitada seade, ning avariillliti hddaolukorras aparaadi valja

|Glitamiseks.

Tankid

Antud ekstraktsiooniseadmel on olemas viis erinevat tanki, millest kaks on suuremad
ning kolm vdiksemad. Igal lahuse jaoks on oma tank. Olemas on tankid: rafinaadi,
ekstrakti, ekstrahendi, lahtesegu ning destillaadi jaoks. Tankid sisaldavad ka

nivootaseme maodtjaid ning oma valjalasketorusid.

Pumbad ja rotameetrid

Antud slsteemil on kaks pumpa, mis on modeldud ekstrahendi ning lahtesegu
pumpamiseks. Molemad pumbad on kaitstud sisemiste kaitseklappidega. Kui
pumpamisel puudub takistus ning on olemas vaba &ravool, siis téétavad pumbad
maksimaalse mahtkuluga. Pumpade kulu véheneb, kui pumbatakse
ekstraktsioonikolonni, kuna suureneb takistus slisteemis. Takistuse suurenemisel

hakkavad tddle kaitseklapid ning vaheneb kolonni siseneva lahuse mahtkulu.

Mahtkulu moddetakse rotameetritega. Rotameetrite abil on vdimalik reguleerida
ekstrahendi ja ldhtesegu kulu kolonnis. Samuti on vdimalik suurendada slisteemi
takistust sulgedes rotameetrid. Rotameetrid on kalibreeritud vee kulu jargi, seega kui
kasutada teisi vedelikke slisteemis, peab kontrollima Ulle tegeliku kulu. Rotameetrite

ndidud on Ghikutes liitrit tunnis (I/h).

2.2 Katsemetoodika

Jargnev alapeatikk on jagatud jargmisteks teemadeks:
o katsete eesmargid;
e kasutatavad materjalid;
e anallusi meetodid;
e materjalibilansi koostamine ja efektiivsuse leidmine;
e perioodilise ekstraktsiooni labiviimine;

e pideva ekstraktsiooni teostamine.
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2.2.1 Katsete eesmargid

Katsete eesmargid on jargmised:

e tutvumine vedelik-vedelik ekstraktsiooni toopohimotetega;

e viia Ule sihtkomponent |dhtesegust selektiivsesse lahustisse ehk ekstrahenti,
kasutades vedelik-vedelik ekstraktsiooni;

¢ keeduklaasi tasandil katse labiviimine pilootseadmel, mis sarnaneb tédstusliku
protsessiga; (t66 pilootseadmel, mis on skaala vorra suurem kui katseklaasi
tasandil tehtud katse)

e ekstraktsiooni protsessi hindamine saaduste kontsentratsioonide ning
materjalibilansi jargi.

e erinevate ekstraktsiooni tooreziimide mdju uurimine massivahetusel

2.2.2 Kasutatavad materjalid

Antud t66s kasutatakse jargmisi materjale:
o rafineeritud rapsioli (alglahusti ehk kandevedelik);
e meditsiiniline etanool, 96% (ekstraheeritav komponent ehk sihtkomponent);

e destilleeritud vesi (ekstrahent).

Neid aineid kasutatakse, et simuleerida letsitiini eraldamist toortaimedlidest. Letsitiini
asemel kasutatakse aga etanooli. Nii vesi kui ka rapsidli, ekstrahendi ja kandevedelikuna
on analoogsed letsitiini eraldamisel. To0stuses eraldatakse letsitiini toortaimedlidest,

kuid antud slsteemis on kasutusel rafineeritud rapsidli.

Jargnevalt on valja toodud eelised, miks kasutada rafineeritud dli rafineerimata oli
asemel:

e taimedli suurem vastupidavus ja keemiline stabiilsus katse ajal;

¢ mOOtmiste tapsus;

e silsteemi lihtsam puhastamine;

e kattesaadavus.

Samuti on valja toodud pdhjused, mis antud ainete slisteemi kasutamine
ekstraktsiooniseadmes on eelistatud:

e suhteliselt kahjutud materjalid;

e jaagid pole ohtlikud;

e selge faasidevahelise piiri teke ekstraktsioonikolonnis;
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e lihtne maarata komponentide kontsentratsiooni;
e kasutavate ainete slsteem on kasutusel to0stuses, kus on rapsioli

kandevedelikuna ning vesi ekstrahendina.

Alternatiivina on pilootseadme tootja valja pakkunud kasutada jargmist slisteemi:
bensoehappe ekstraheerimine petrooleetrist kasutades destilleeritud vett. See siisteem

nouaks ka 25 cm taidisekihti kolonnis.

2.2.3 Analuisi meetodid

Katse kdigus moddetakse vOi maaratakse jargmisi parameetreid:
e faaside kulu;
e temperatuuri;
e ekstrakti tihedust;

e komponentide kontsentratsioon.

Nende suuruste pohjal koostatakse materjalibilanss ja arvutatakse ektraktsiooni
efektiivsus.

Kulu

Tegeliku kulu maaramiseks reguleeritakse rotameetri jargi kindel kulu. Parast
rotameetri reguleerimist kogutakse kindla mahuga proov ning fikseeritakse aeg, mille
jooksul proov koguti. Aja ning mahu teadmisel saab arvutada mahtkulu. Rotameetri

ndidu ning leitud tegeliku mahtkulu jargi saab leida kulude vahelise suhte.

Kulu maaramiseks tuleb teha jargnevalt:

e Keerata lahti rotameetri V2 pealmine klappi Ghendus;

o Uhendada lahtikeeratud avasse varuklapp;

¢ Enne pumba kaivitamist veenduda, et ventiil V4 oleks kinni;

e Kaivitada toite pump P2 ning seada kindel toite kulu rotameetril V2, naiteks 40
I/h;

e Jargnevalt mdota aeg, mille jooksul tditub moodtesilinder 100 ml toitelahusega.
Korrata mootmist vahemalt kaks korda;

e Pdrast mdotmist valada lahus tagasi toite tanki ning arvutada lahtesegu tegelik

kulu. Samuti Glhendada toite voolu siisteem ja uuesti torustikuga.
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Temperatuur
Katse alguses mdddetakse ruumi temperatuur. Katse kdaigus mdddetakse ekstrahendi
tankist vOetavate proovide temperatuuri. Temperatuuri méotmiseks voib kasutada nii

vedeliktermomeetrit kui ka termopaari.

Lahuste tiheduste mddramine
Katse kaigus tuleb maarata iga 20 minuti méédudes ekstrahendi tankis oleva lahuse

tihedus. Voetud proovi tihedus maaratakse proovi temperatuuril.

Voetud proovide tiheduste maaramine toimub jargmiselt:

e Segada labi ekstrahendi tank.

e Enne proovi votmist pesta labi keeduklaas, kuhu kogutakse proov.

e VOtta proov. Proovi vOetakse piisavalt, et teostada kaalumine (umbes 200 ml
vastavalt mahtkolvi mahule).

e Maarata proovi temperatuur.

e Kaaluda tihi mahtkolb ning kirja panna kolvi tihi kaal, samuti nullida kaal.
Vajadusel kalibreerida mahtkolb enne mdotmiste alustamist.

e Enne kolvi tditmist prooviga pesta labi nii automaatpipeti otsik kui ka mahtkolb
prooviga.

e Taita mahtkolb, kuni margiseni, kasutades automaatpipetti.

e Kaaluda mahtkolb prooviga ning panna kirja proovi mass.

e Teades proovi mahtu ning massi leida proovi tihedus.

Etanooli kontsentratsiooni maaramine proovis

Etanooli kontsentratsiooni ekstraktis maaratakse tiheduse jargi kasutades tabeleid voi
siis arvutatakse teades ekstrakti, vee ja etanooli tihedusi. Tabelid etanooli
kontsentratsiooni madramiseks tiheduse ja temperatuuri jérgi on esitatud lisades 1 ja
2.

2.2.4 Materjalibilansi koostamine ja efektiivsuse leidmine

Materjalibilansi koostamine
Materjalibilansi koostamiseks tuleb kaaluda:
e ekstrahent, kandevedelik ning sihtkomponent katse alguses;

o ekstrakt ja rafinaat katse I0pus.

Materjalibilansist saab leida ka ekstraktsioonil tekkinud kaod.
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Ekstraktsiooni efektiivsuse madramine
Ekstraktsiooni efektiivsuse madaramiseks leitakse, kui palju lahtelahuses olevast

sihtkomponendist on (le kantud ekstrahenti.

Efektiivsust saab vélja arvutada kasutades jargmist valemit:

IMET,ekstrakt . 100, (2.1)

MET,alg
Mgt qig — €tanooli mass lahtelahuses katse alguses,

MET ekstrake — €tanooli mass ekstraktis parast ekstraktsiooni.

2.2.5 Perioodilise ekstraktsiooni labiviimine

Perioodilise ekstraktsiooni katse kestvus on kolm tundi. Antud peatlikis on esitatud
voogude skeem seadmes perioodilise ekstraktsiooni teostamisel (joonis 2.4) ning katse

labiviimise juhend.
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Joonis 2.4. Perioodilise ekstraktsiooniprotsessi voogude skeem (ekstrahendi voog helesinine

ning lahtesegu voog aniisiroheline). [2]
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Perioodilise vedelik-vedelik ekstraktsiooni katse tookaik:

Katse alustamine

Eemaldada toite tanki B5 ja ekstrahendi tanki kaaned B1.

Lulitada sisse katseseade, podrates pealllitit asendisse ,,1". Enne llliti keeramist
veenduda, et seade oleks Gthendatud vooluvorku.

Valada 5000 g destilleeritud vett ekstrahendi tanki B1.

Valmistada etanool-6li lahus.

o Lisada toite tanki B5 500 g etanooli

o Jargmisena sulgeda ventiilid V2 ja V4 ning kaivitada toitepump P2. Pump
kaivitatakse, et segada etanooli ja 0li ringlusega slisteemis.

o Lisada toite tanki B5, esialgu vahehaaval, 4500 g rapsidli. Toite tanki
lisatakse rapsidli vdahehaaval, kuna muidu tekiks etanooli kiht Idhtesegu
peale ning ringleks slisteemis ainult oli.

o Lasta 0Oli ning etanooli segul ringluses olla vahemalt 25 minutit.
Segunemisele kaasa aitamiseks v0ib segada segu vahetevahel kasitsi.

o 25 minuti méddumisel lulitada véalja pump P2.

Jargmisena on soovitatav maarata toite tegelik kulu. Kulu mdaaramiseks
tuleb teha jargnevalt:
o Keerata lahti rotameetri V2 pealmine klapi Ghendus.
o Uhendada lahtikeeratud avasse varu klapi ava.
o Enne pumba kaivitamist veenduda, et ventiil V4 oleks kinni.
o Kaivitada toite pump P2 ning seada kindel toite kulu rotameetril V2,
naiteks 40 I/h.
o Jargnevalt moota aeg, mille jooksul taitub moodtesilinder 100 ml toite
lahusega. Korrata katset vdahemalt kaks korda.
o Parast kulu modtmist valda lahus tagasi toite tanki ning arvutada
Idhtesegu tegelik kulu. Samuti tagasi Uhendada toite voolu slsteem

torustikuga.

Enne katse alustamist Ules markida ruumi, ekstrahendi ja ldhtesegu
temperatuurid.

Katse alustamiseks tuleb kaivitada ekstrahendi pump P1. Enne pumba
kaivitamist tuleb veenduda, et ventiil V30 oleks avatud ning ventiilid V3 ja V4
oleksid suletud. Samuti kontrollida, et kolmikventiil V8 oleks suunatud tagasi
toite tanki B5 ja et kolmikventiil V7 oleks suunatud tagasi ekstrahendi tanki. Kui
pumpamisel esinevad imemisprobleemid siis tuleb avada korraks pumba juures

olev ventiil V27, kuni hakkab valja voolama vedelikku.
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Jargmisena tuleb reguleerida ekstrahendi rotameetri V1 naitu, et see oleks
umbes 6 I/h.

Kaivitada ka toite pump P2. Toite pumba kuluks seada 40 I/h, mis on ka
soovitatav lahtesegu kulu katse ajal.

Jargnevalt hakkab taituma kolonn K1 nii ekstrahendi kui ka lahteseguga. Kolonni
tditmisel on eesmargiks, et nii ekstrahendi kui ka lahtesegu faasipiirid oleksid
kolonni keskel. Kolonni keskpunkti tahistab vastav marge kolonnil. Vajadusel
reguleerida kolonni taitumist muutes ekstrahendi kulu rotameetril V1.

Kolonni taitumisel tuleb kinni keerata ventiil V30 ning avada taielikult ventiil V4.
Ventiilist V30 tuleb valja vedeliku, seega on mdistlik koguda see anumasse

kolonni taitumisel.

Eksperimendi algus ja katse

Parast ventiilide sulgemist/avamist algab ekstraktsioonprotsess. Lilitatakse
kaima stopper.

Reguleerides rotameetrit V1 tdsta ekstrahendi kulu ~18 I/h peale.

Avada ventiil V3 (umbes veerand pdoret).

Veenduda, et toite kulu oleks 40 I/h. Kui toite kulu erineb kohandada see 40 I/h
peale.

Mddta faasidevahelise piirpinna erinevus kolonni keskpunktist ning see (les
markida tabelisse. Samuti tUles markida tabelisse nii [dhtesegu kulu, ekstrahendi
kulu kui ka ventiili V3 pdo6rete arv. Korrata andmete tlesmarkimist iga 10 minuti
tagant.

Kui vedelike piirpinna on keskpunktist oluliselt eemal, reguleerida seda ventiiliga
V3. Keerates ventiili kinni hakkab ekstrahendi tase tdusma ning avades ventiili
langeb ekstrahendi tase. Kuna ventiil V3 on vaga tundlik, muutub piirpinna asend

vaiksemastki ventiili V3 keeramisest, seega olla ettevaatlik reguleerimisel.

Proovide votmine katse kaigus

Iga 20 minuti jarel tuleb votta proov ekstrahendi tankist B1. Proovi votmine kaib
jargmiselt:

Segada lahus ekstrahendi tankis B1.

Votta proov kasutades ventiili V21. Enne proovi votmist loputada ekstrahendiga
keeduklaas. Tihjendada pesemiseks voetud lahus tagasi ekstrahendi tanki B1.
Moota proovi tiheduse arvutamiseks vajalikud parameetrid (mass, lahuse
temperatuur) ja registreerida need katseandmete tabelisse Pdrast mootmist

valada proov tagasi ekstrahendi tanki B1.
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TOO Iopetamine

Parast ekstraktsiooni kestmist 3 tundi lilitada valja ekstrahendi ja toite pumbad
P1 ning P2. Antud hetk on ekstraktsiooniprotsessi [0pp;
Kiiresti sulgeda ventiilid V1, V2, V3 ja V4 ning avada ventiil V30.

Katse I6petamisel on ekstrakt ekstrahendi tankis B1 ning rafinaat toite tankis B5.

Kolonni tiihjendamine

Kolonni tihjendamist alustatakse avades ventiil V3. Kolonnist voolab ekstrakt
tanki B1. Ventiil keeratakse kinni, kui kui vedelike faasipiir jouab kolonni pohjani;
Avades ventiili V28 tiihjendada kolonnis olev rafinaat keeduklaasi ning valada
see rafinaaditanki B5;

Jargnevalt tuleb tankid tihjendada. Selleks saab kasutada vastavalt ventiile V21
ja V25. Enne tankide tiihjendamist kaaluda dra anumad, millesse kogutakse
saadud ekstrakt ja rafinaat, ning markida lles nende mass;

Rafinaadi katte saamiseks torustikust tuleb korrata toite kulu maaramisel antud
juhiseid. Kui lahus on katte saadud, lllitada valja toite pump P2 ja Uhendada
tagasi toite voolu slisteem torustikuga;

Ekstrakti katte saamiseks torustikust tuleb sisse lilitada ekstrahendi pump P1
ning avada ventiilid V1, V3 ja V29. Koguda ekstrakt ventiilist V29 keeduklaasi
ning valada ekstrakti sisaldavasse anumasse. Sulgeda ekstrahendi pump P1, kui

kolonni ei sisene enam ekstrakti.

Ekstrakti ja rafinaadi kaalumine

Kaaluda tihjendamisest saadud ekstrakt ja rafinaat.

Seadme puhastamine

Katse I6petamise jarel tuleb sooritada ekstraktsiooniseadme tavapuhastus.
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2.2.6 Pideva ekstraktsiooni labiviimine

Jargnevalt on toodud seadme pideva ekstraktsiooni vooskeem ning erinevuste selgitus
vorreldes perioodilise ekstraktsiooniga.
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Joonis 2.5 Pideva ekstraktsiooniprotsessi vooskeem [2]

Vooskeemil on kujutatud ekstrahendi voog helesinisega, I|dhtesegu voog

aniisirohelisega, ekstrakti voog oranziga ja rafinaadi voog rohelisega (joonis 2.5).

Pideva ekstraktsiooni labiviimine on vaga sarnane perioodilise ekstraktsiooniga.
Peamised erinevused on kolmikventiilide asendite muutumine ning katse Idpus

produktide kéattesaamine slisteemist. Samuti nduab pidev reziim téiendatud
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puhastamist katse I6pus, mis erineb perioodilise reziimi puhastamisest, kuna katsel

kasutati ekstrakti jaoks ekstrakti tanki B3 ja rafinaadi jaoks rafinaadi tanki B4.

2.3 Pilootseadme hooldus

Eksperimendi kaigus voolab labi vOi satuvad kokku rapsidliga peaaegu kdik sisteemi
osad. Kui rapsioli satub kontakti vee vdi 6huga muutuvad selle keemilised omadused.
Rapsidli voib radsuda ning polimeriseeruda, tekitades ebameeldivat [0hna. Kui
ekstraktsiooniseadet ei puhastata korralikult vOib tekkida slisteemi saaste, mis
ummistab seadet ning suurendab rikete tekkimise ohtu. Rikete valtimiseks tuleb parast
igat katset eemaldada nii palju 0li jaake tankidest ning torustikust kui voimalik. Lisaks
tavapuhastusele on soovitatud pdrast pikemat seadme kasutamist pesta seadet

denatureeritud piiritusega.

Puhastamiseks kasutatava vesi ei tohiks olla liiga kare (>5°dH). Juba ndrgalt kareda
vee asemel soovitatakse kasutada destilleeritud vett aparaadi puhastamisel, et valtida

katlakivi teket sisteemis.

Antud peatlkis on valja toodud ekstraktsioonislisteemi tavapuhastus ning taiendatud

puhastamine denatureeritud piiritusega.

Destillatsiooniseadme puhastamise kohta tuleb vaadata tapsemat tootja juhendist
puhastamise juhendit. Kuna kdesolevas eksperimentaalses t6ds destillatsiooni ei

kasutatud, ei ole antud peatikis eraldi valja toodud destillatsiooniseadme puhastamist.

2.3.1 Pilootseadme tavapuhastus

Pilootseadme tavapuhastuse protsess on jargmine:
1. Tavapuhastuseks kasutatakse kraanivett, soovitatavalt sooja kraanivett. Liiga

kareda vee puhul on parem kasutada destilleeritud vett, et valtida katlakivi teket.
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2. Puhastamise alustamiseks parast katse Idpetamist sulgeda jargmised ventiilid
V1, V2, V3 ja V4, kaasaarvatud tankide valjalaskeavade ventiilid. Veenduda, et
ventiil V30 oleks avatud.

3. Taita kasutatud tankid veega ning seejarel tiihjendada. Perioodilise katse puhul
tankid B1 ja B5.

4. Taita uuesti kasutatud tankid uuesti veega.

Nagu tavakatses kaivitada pumbad P1 ja P2. Taita kolonn veega ning lasta veel
ringelda kolonnis vahemalt 5 minutit. Taitmiseks tuleb sulgeda ventiil V3. Kolonni
taitumisel sulgeda ventiil V30 ja avada ventiil V4.

6. Parast vee ringlemist peatada pumbad P1 ja P2. Tihjendada tankid B1 ja B5 ning
kolonn K1.

Taita uuesti tankid B1 ja B5 veega. Lisada veele pesuvahendit.
Korrata eelnevaid samme 2 ja 5 pesulahusega.
Pesulahusel lasta ringelda stisteemis vahemalt 10 minutit.

10. Sulgeda pumbad P1 ja P2. Panna kinni ka ventiilid V1,V2,V3 ning V4. Avada
ventiil V30.

11.Taita tankid Bl ja B5 veega, kuni tditumiseni ning lasta pesuveel seista
slisteemis vahemalt 1 tund. Antud juhul on soovitatav |0petada pesemine
jargmisel paeval, jattes pesulahuse seadmesse seisma Uledd. Kui jatkatakse
jargmisel paeval puhastustdéddega, siis pododrata peallliti asendisse ,0" ning
jargmisel pdeval tagasi asendisse , 1%, et jatkata puhastamisega.

12. Pdrast pesulahuse seismist slisteemis tiihjendada tankid B1 ja B5 ning kolonn
K1 pesuveest.

13. Puhastada uuesti veega kdik seadme kasutatud osad. Korrata veega loputamist.

Soovitatav on pesemisel veega kolonni taitmine ning uuesti tiihjaks laskmine. Samuti
soovitan samamoodi valja lasta pesuainega vee. Selleks kasutada pumpa P1, et taita

kolonn ning avada ventiil V3, et tiihjendada kolonn.

2.3.2 Tdiendatud pesemine denatureeritud piiritusega

Taiendav puhastamine ei ole asenduseks tavapuhastusele parast katset. Taiendavat
puhastust soovitatakse teha, kui seadme jargmise kasutamiseni on pikem vahe kui
kaks pdeva. Tdiendavaks pesemiseks kasutatakse denatureeritud piiritust, mida kulub

minimaalselt 3,5 liitrit.
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Taiendava pesu protseduur on jargmine:

e Kaivitada seade, pddrates peallliti asendisse ,1%;

e Veenduda, et kolmikventiilid on péératud asendisse nagu nad olid perioodilise
ekstraktsiooni katse ajal;

¢ Veenduda, et ventiil V30 oleks avatud ning sulgeda ventiilid V2 ja V4;

e Avada ventiil V1 ning kaivitada pump P1;

e Taita ekstraktsioonikolonn piiritusega. Sulgeda ventiil V30 kolonni taitumisel;
Reguleerida piirituse tagasivoolu tanki B1 keerates natukene lahti ventiili V3;

e Lasta piiritusel ringelda sisteemis vahemalt 5 minutit;

e Pumbata piiritus ekstrahendi tankist B1 toite tanki B5. Selleks avada ventiil V4
ning sulgeda ventiil V3. Kui tank B1 on tuhi peatada ekstrahendi pump P1 ning
sulgeda ventiil V1;

e Avada ventiil V2 ning kaivitada toite pump P2;

e Piiritusel lasta ringelda slisteemis véhemalt 5 minutit;

e Peatada pump P2 ning tihjendada kolonn K1 ja toite tank B5 piiritusest. Selleks
voib kasutada ventiile V25 ja V29;

e Pesta taaskord kdik puhastatud seadme osad labi veega. Tapsemate juhisete
vaja minemisel vaadata tavapesu juhendit;

e Pesu Iopetamisel lllitada valja ekstraktsiooniseade, podrates pealiiliti asendisse
L0

2.4 Katse tulemused ja nende analiis

2.4.1 Eelkatsed

Kdigepealt sooritati katseseadme to6ga tutvumiseks jargmised toimingud:
¢ Katseseadme esialghe puhastamine ja seadme osade tédkorda viimine;

e Katseseadme perioodilise téoreziimi uurimine.

Katseseadme esialgne puhastamine
Kuna antud katseseadet oli kasutatud ainult ekstraktsiooni demonstratsiooniks ning
mitte katselistel eesmarkidel, oli aparaat seisnud kolm aastat puhastamata. Esiteks tuli

puhastada aparaat, et saada see katse tegemiseks kolbliku seisundisse.
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Alustasime puhastamist toite tankist, kust tuli vadlja saada 3 aastat seisnud rapsioli, mis
oli polimeriseerunud. Antud 0li lahustamiseks kasutasime naatriumhidroksiidi
kontsentreeritud lahust ning vett. Parast toite tanki tihjendamist jatkasime kolonni
tihjendamise ning puhastamisega. Kolonni seinetele olid tekkinud polimeriseerunud oli
tilgad. Nii torustiku kui ka kolonni puhastamiseks kasutasime pindaktiivseid aineid ja
naatriumhidroksiidi killastatud lahust. Samuti puhastasime toidet juhtivad kloroplastist
torustiku osad, voOttes need lahti. Torude puhastamiseks kasutasime

naatriumhidroksiidi lahust ning vasktraati.

Puhastamise kaigus selgus, et kloroplasttoru (henduskoht, mis juhib toite voolu
rotameetrist edasi, lekib. Antud leke parandasime kinnitades (henduse tugevamini
kinni. Samuti selgus kloroplasttorustiku klappide tagasi Uhendamisel, et toite
tagasivoolu klapp enam ei téétanud. Selle lahendamiseks uritasime pesta antud klappi,
kuid see ei Onnestunud. Seega votsime kasutusele ainukese varukomplektis oleva
varuklapi. Varuklapi kasutamine téhendab seda, et hiljem, kui on vaja proovi votta toite
kulu mé&éaramiseks, ei ole seda vdimalik teha nagu juhendis ettendhtud. Sellele

probleemile tuleb leida lahendus.

Parast kolonni ja torustiku puhastamist kemikaalidega pesime veel sisteemi mitu korda
veega labi. Taiendavaks puhastamiseks kasutasime ka toidet juhtiva torustiku

puhastamiseks surudhku, et eemaldada kdik vesi toite torustikust.

Eelkatse - katseseadme kdivitamine ja perioodilise tooreziimiga tutvumine
Eelkatse eesmargiks oli kaivitada ekstraktsiooniseade ning vaadata, et kdik toimiks.
Samuti oli eesmargiks kontrollida, kas tootja kasutusjuhendis toodud katse sooritamise

juhend ja etteantud katse tingimused on teostatavad.

Katses kasutati etanooli lahust rapsidlis, milles etanooli kontsentratsioon oli 10%

massiprotsentides.

Enne katse algust leidsime lahtesegu tegeliku kulu siisteemis. Kuna &li on viskoosne
vedelik, mis voolab aeglasemalt kui vesi, ja rotameetrid on kalibreeritud vee jargi, siis
tuleb leida lahtesegu tegelik kulu. Kulu maaramiseks Ghendasime lahti rotameetrist
tuleva klapi iihenduskoha, asendasime selle oma valjavoolutoruga ning moodtsime aega,
mille jooksul voolas modtesilindrisse 100 ml dli etanooli segu. Kuna kulu mddtmise
kaigus peab lahti votma rotameetrit ning torustikku Gihendavat klapi, vdib Ghendusklapi
vigastada. Et vahendada klapi lahti votmist ning selle riknemise toendosust oleks vaja

leida alternatiiv toite kulu maaramiseks.
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Eelkatsel oli kiiresti aru saada, et tingimused, mis olid etteantud juhendis ei toiminud
meie sisteemil. Naiteks peamisteks erinevusteks olid ventiili V3 pdoérete arv ja
voolukulude vaartused. Juhendis toodud mahtkulud on Ghikutes ml/min, kuid meie
aparaadil on kulud rotameetritel Ghikutes |I/h. Samuti soovitatav ventiili V3 pdorete arv

oli Uks taispoore, kuid hoides ventiili nii avatuna taituks kolonn dliga liiga kiiresti.

Katse labiviimisel selgus esimestel minutitel, et antud katse puhul korrektseid andmeid
ei saa. Seega peamine eesmark katse teostamisel oli, et leida optimaalne Idhtesegu ja

ekstrahendi kulu ning ventiili V3 avatus, millega korrata katset.

Katse kaigus leidsime, et ventiili V3 peab olema avatud umbes 3/16 p&ddret. Samuti
saime teada, et soovitatud ekstrahendi ning toite kulu suhe kasutusjuhendis toimis ka
meie katsel. Ekstrahendi ja toite kulu saime vastavalt 40 I/h ja 18 I/h, mille korral
vedelike faasipiir stabiliseerus kolonni keskel. Saadud kulud on peaaegu samad, mis

kasutusjuhendis soovitatud 2:1 suhe.

Eelkatses maarati ka lahtesegu ehk toite keskmine rotameetri kulu ja tegeliku kulu
suhe:
Yroide  — 3% _g1q39, (2.2)

Vtoide,teg kesk 3,939

Kus Vypige ON rotameetri nait, Vipige tegresk ON keskmine mdddetud kulu ehk tegelik kulu.

Katse kdigus olid probleemid vedelike piirpinna kdrguse hoidmisega Glitundliku ventiili
V3 tottu.

Eelkatsel maarasime ekstrakti tiheduse ainult katse I6pus ning kaalusime kogu ekstrakti
ja rafinaadi kogused. Eelkatse kestis umbes 3 tundi. Ekstrakti proov voeti kohe pérast
katse l10petamist ekstrakti tankist B1. Arvutused naitasid, et ekstraktsiooni efektiivsus
oli 9,85%.

Ekstraktsiooni efektiivsuse maaramine eelkatses toimus jargmiselt:

METekstrakt . 10005 (2.3)

MET,alg
Mmgrqig — €tanooli mass lahtelahuses katse alguses

MeT ekstrake — €tanooli mass ekstraktis parast ekstraktsiooni

49,4604

0231 " 100% = 9,85%
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2.4.2 Perioodilise vedelik-vedelik ekstraktsiooni

eksperimentaalne uurimine

Eksperimendi eesmargiks oli sooritada vedelik-vedelik ekstraktsioon arvestades

eelkatsest saadud uute teadmistega.

Etanool-0li lahus valmistati vastavalt kasutusjuhendile. Kill aga arvestamise eelkatse
kogemust, et lahuse valmistamisel ringlussegamisel tuleb sulgeda ventiil V4 enne

pumba kaivitamist, kuna muidu hakkab lahus voolama kolonni.

Kolonni taitmisel mdlema vedelikuga leidsime, et optimaalsed kulud meie jaoks olid 6
I/h ekstrahendi kuluks ning 40 I/h toite kuluks. Katse sooritamisel tuli reguleerida ventiili
V3, kuna iga vdiksema kraadi pddramisel muutus tasakaal kolonnis. Samuti, mida
panime tahele mdlema katse puhul, et sulgedes ventiili V3 suureneb slisteemi takistus
ning ka muutub ekstrahendi rotameetri V1 kulu nait. Seega leitud optimaalse V3 ventiili

avatuse juures muutub ekstrahendi kulu rotameetri nait.

Katse kaigus registreeritud parameetrite vaartused on esitatud tabelites (tabel 1.1 ja
tabel 1.2)

Katseandmed

Tabel 1.1 Perioodilise ekstraktsiooni katseandmed

Faasidevahelise

A . I
9 Toite | b\ ctrahendi | Ventiili v3 piiri taseme
kulu, kulu lahti erinevus kolonni Markused
min I/h keeramine, keskpunktist
I/h pooret "cm v
0 40 18 0,25 6 Ekstraktsiooni
algus
10 40 12 0,125 +14
20 40 8 0,125 +2

Toimub V3 ventiili
30 40 11 ~0,125 +2 pOorete
peenhddlestamine

40 40 15 ~0,125 -4
50 40 15 ~0,125 +6
60 40 15 ~0,125 +1,5
70 40 12,5 ~0,125 0
80 40 15 ~0,125 0
90 40 14 ~0,125 +6
100 40 15 ~0,125 -4
110 40 7,5 ~0,125 -2
120 40 12,5 ~0,125 +6
130 40 12,5 ~0,125 0
140 40 12,5 ~0,125 -13
150 40 12,5 ~0,125 -8
160 40 10 ~0,125 +4
170 40 12 ~0,125 0
180 40 11 ~0,125 +3 Ekstraktsiooni I6pp
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Tabel 1.2 Perioodilise ekstraktsiooni jooksul véetud ekstrakti proovide andmed

100 ml proovi mass Segu

Aeg, | Temperatuur, | (.tanool-vesi segu), | tihedus,

Markused
i o
min C g kg/m3
Proovi votmisel ei segatud
20 24,8 99,7100 997,100 labi ekstr_?henc_il tankis o!evat
lahust jargmiste proovide
vOtmisel
40 25,2 99,6133 996,133
60 25,3 99,5596 995,596
80 25,5 99,5793 995,793

Proov votmisel on segatud
100 25,4 99,4989 994,989 ekstrahendi tanki lahus
jargmiste proovide vétmisel

120 25,5 99,4803 994,803
140 25,4 99,4404 994,404
160 25,4 99,4258 994,258
180 25,3 99,3532 993,532

Lahteainete massid
Rapsidli tegelik kogus lahuses: masi = 4500 g
Destilleeritud vee tegelik kogus: mvesi = 5000 g

Etanooli tegelik kogus lahuses: Metanool = 500 g

Kaalutud ekstrakti ja rafinaadi mass
Kaalutud rafinaadi kogus: Mrafinaat = 4384 g

Kaalutud ekstrakti kogus:  Mekstrakt = 4728 g

Lahteandmed toite tegeliku kulu arvutamiseks
Maarasime aja, millega téitus toitega 50 ml mdodtesilindris.

Esimene mootmine:

t=33,81s

V =50 ml

Teine mddtmine:
t=34,72s

V =50 ml

Katseandmete tootlemine

Toite keskmine tegelik kulu
Leiame mdlema modtmise jaoks toite tegeliku kulu ja tegeliku kulu suhte rotameetri

kuluga:

. t
Vtoide,teg =y (2.4)

kus t on aeg, V on maht, Vipie e, — toite tegelik kulu.
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. 50 ml
Viotdoregs = 3357 = 1479 (=)

. ml 3600 [ l
Vioide,teg1 = 1,479 5 1,479 = 10007~ 5,324 A
. 50 ml

Vtoide,teg,z = ﬁ = 1,440 (?)

. ml 3600 [ l
Vioide,tegz = 1,440 5 1,440 = 10007~ 5,184 A
- 5,324 + 5,184 l
Vtoide,teg,kesk = f = 5;254 E

Rotameetri kulu ja keskmise toite tegeliku kulu suhe

Vroide — 20 _ 7613, (2.5)

Vtoide,teg,kesk 5,254

Kus Vipige ON rotameetri nait, Vipige regkesk ON keskmine méddetud kulu ehk tegelik kulu.

Lopp-ekstrakti tiheduste madaramine

kg
Psegu = 993,532 3

Psequ — €kstrakti tihedus
Tabelist vastav etanooli kontsentratsiooni vaartus antud tihedusele on 2%

massiprotsentides (lisa 2).

Materjalibilanss

Koostame materjalibilansi ning leiame tekkinud kaod:
Myzntesegu = Metanool T Mali (2.6)
KUS Mysipresegu ON 1ahtesegu mass, meino, ON €tanooli mass lahtesegus, mg; on 6li mass

ldhtesegus.
Mizihtesegu = 500 + 4500 = 5000 g

Mekstrahent + mléhtesegu = Mekstrakt + mrafinaat + Myadu (2-7)
KUS Meyseranens ON €kstrahendi mass, myzpeesequ ON lahtesegu mass, megserqre ON ekstrakti

Mass, Myqfinaae ON rafinaadi mass, myqq, on tekkinud kadude mass.

Kadude leidmine materjalibilansist:
5000 + 5000 = 4728 + 4384 + Mygay
Mygan = 10000 — 9112 = 888 g
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Ekstraktsiooniprotsessi efektiivsus

mET,ekstrakt = Megstrakt * XET 1 (28)

kus on mgr exseraxe ON €tanooli mass ekstraktis, meyserqr: ON €kstrakti mass, xz- on etanooli

massosa.
Mer ekstrake = 4728 * 0,02 = 94,56 g

Ekstraktsiooniprotsessi efektiivsuse leidmine:

TETekstrakt 4 1009%, (2.9)

MET,alg
mgray — €tanooli mass lahtelahuses katse alguses

Mererstrake — €tanooli mass ekstraktis parast ekstraktsiooni

94,56 100% = 18,91%
500 0T PR
2.5 Jareldused

Meie katsetes kasutusjuhend tootja poolt tehtud katsetes saadud efektiivsust ei
saavutatud. Tootjate labiviidud katsetes saavutati 44% efektiivsus kolme tunnise
perioodilise ekstraktsiooni jérel. Meie andmete jargi saime efektiivsuseks ainult 19%,
mis on alla poole tootjate katsetes saadud vaartusest. Saavutatud vaikest efektiivsust
kinnitab ka teooria pihustuskolonnide kohta, kus tavaliselt on ainult (ks vdi kaks

teoreetilist taldrikut kolonnis.

To6 kaigus leidsime, et meil ilmnesid osad erinevused ning puudused kasutusjuhendist.
Peamisteks erinevusteks olid, et meie seadmel on rotameetrite naidud Ghikutes I/h, kuid
juhendis on kulud toodud Uhikutes ml/min. Samuti ka juhendis soovitatud ventiili V3
avada uks taisptore. Antud seadmel aga sellise ventiili V3 avatuse korral vaheneks

kolonnis ekstrahendi tase liiga kiiresti ning ei tekiks faasipiiri stabiliseerumist.

Meie leidsime oma katsetes, et esialgne soovitatav ventiili avatus peaks olema 3/16
podret, mida hiljem tuleks katse kaigus omakorda peenhddlestada. Soovitatav oleks
lisada ka ventiili V3 juurde skaala, mis aitaks reguleerida ventiili tapsemalt ja

efektiivsemalt.
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Samuti ilmnes ka tdéd kaigus stabiilsete rotameetrite naditude saamisel probleemiks
kolonnis esinev takistus, mis ilmnes ventiili V3 sulgemise ja avamise korral. Veel
leidsime, et meie slisteemis sobivad lahtesegu ja ekstrahendi kulud katses on vastavalt
40 I/h ja 18 I/h.

Aparaadi pesemisel panime tdhele, et kolonni seintele vdivad jaada alles tahked
vaikesed 0li tikid parast katseid ning pesemist. Pesemisel on samuti soovitatav lasta
kolonn vett tais ning seejarel tilhjendada lisaks vee ringlemisele. Soovitatav on teha

niimoodi just parast vee ringlust tihjendades tanke.

Leidsime ka, et enne toite pumba kadivitamist, tuleb kindlasti sulgeda ventiil V4, kuna

muidu hakkab tagasivoolutorustikust voolama kolonni l&htesegu, mis ei ole soovitatav.

Samuti tuleks ka leida alternatiiv toite pumba kulu maaramise protseduurile, kuna kui
votta lahti iga kord rotameetrit Ghendav klapp vdib klappi kahjustada ning ta IOpetada

oma tdéodtamise.

Samuti ei ole t66s kasutatav etanooli ekstraktsioon rapsidlist destilleeritud veega, kdige
parem protsess illustreerimaks vedelik-vedelik ekstraktsiooni efektiivsust. Samuti
nouab rapsidli kasutamine kasutatud laborindude tdiendavat puhastamist

pesuvahendiga.

Koik eelnevalt mainitud taiendused ja soovitused on kirja pandud valminud laboratoorse

t60 juhendisse ning 10putdo eksperimentaalsesse osasse.
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KOKKUVOTE

Kdesoleva bakalaureuset66 pohillesandeks oli keemiatehnika laboratooriumi
ekstraktsiooniseadme t66 eksperimentaalne uurimine, seadme testimine, vedelik-
vedelik ekstraktsiooni katsete teostamine ja katsetulemuste anallls. Samuti oli

eesmargiks laboratoorse t66 juhendi koostamine.

To0 esimeses peatiikis on antud lUhillevaade vedelik-vedelik ekstraktsiooni olemusest,
teostamisest ning seadmetest. Teises peatiikis on esitatud perioodilise ekstraktsiooni
katse tulemused. Katsetes ekstraheeriti etanooli etanool-rapsidli lahusest,
ekstrahendina kasutati vett. Teostatud katsetes oli perioodilise ekstraktsiooni

efektiivsus 19%.

Bakalaureusetd6 tulemusena on koostatud laboratoorse t66 juhend ,Vedelik-vedelik

ekstraktsiooni uurimine".

Katseseadme testimine naitas, et tdiustamist vajab pumba kulu mddtmise slisteem,
ventiili V3 skaala ja soovitav on valida sobivam lahusti-sihtkomponent-ekstrahent

slisteem.
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SUMMARY

The aims of the bachelor’s thesis were to test, study and perform an experimental work
with the laboratory extraction unit. Also another aim was the creation of the laboratory

work instructions for the specific unit.

In the first chapter of the thesis there is given a brief overview of the liquid-liquid
extraction principles, execution and equipment. The second chapter consists of the
performed batch liquid-liquid extraction experiments results. In the experiment a model
system of extraction of ethanol from rapeseed oil with water was used. In the performed

extraction we reached an efficiency of 19%.

As a result of this bachelor’s thesis the creation of the laboratory work instructions for
the GUNT CE 620 liquid-liquid extraction unit were made.

Testing of the laboratory extraction unit showed, that improvement of the preliminary
experiment of the flow measurement, a scale for the valve V3 and finding of a new

improved model system for the unit are needed to be looked at in the future.
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SISSEJUHATUS

Ekstraktsioon on operatsioon, mida kasutatakse iihe voi mitme komponendi eraldamiseks
lahusest voi tahkest materjalist selektiivse lahustiga.

Ekstraktsioon jaguneb

o vedelik-vedelik-siisteemide ekstraktsiooniks (sihtkomponent eraldatakse vedelast lahusest),

e tahke-vedelik-stisteemide ekstraktsiooniks e leostamiseks (sihtkomponent eraldatakse
tahkest ainest).

Ekstraktsiooni kaigus tooddeldakse lahutatavat segu lahusti e ekstrahendiga. Ekstrahendina
kasutatakse lahustit, milles lahustuvad hasti sihtkomponendid, teised komponendid lahustuvad
vdahesel madral voi ei lahustu Uldse. Ekstraktsiooni tulemusel saadakse ekstrakt, mis on
ekstraheeritava aine lahus ekstrahendis, ja rafinaat, mis on ldhtelahuse jaak, millest ekstraheeritav
aine on osaliselt voi taielikult kdrvaldatud.

Seega peab ekstrahent olema selektiivne sihtkomponendi suhtes ja voib ainult osaliselt lahustuda
lahtelahuses — ekstraktsiooni tulemusel tekkiv ekstrakt ja rafinaat ei tohi lahustuda Uksteises ning
peavad kihistuma st moodustama kaks faasi (soovitavalt erinevate tihedustega).

Ekstraktsioon on difusiooniprotsess, millest votab osa kaks teineteises mittelahustuvat voi osaliselt
lahustuvat vedelfaasi, mille vahel jaotub ekstraheeritav aine. Ekstraktsiooniprotsess pdhineb
vedelik-vedelik—tasakaalul. Tasakaaluolukorras valjendab ekstraheeritava aine jaotust faaside
vahel tasakaalusdltuvus

y*=f(x),
kus x on aine kontsentratsioon ldhtelahuses ja y* on selle aine tasakaaluline kontsentratsioon
lahustis (ekstrahendis).

Ekstraktsioon kui difusiooniprotsess allub kdigile neid protsesse kirjeldavatele seadusparasustele.
Ekstraktsiooni efektiivsemaks labiviimiseks on vaja suurendada faaside kontaktpinda ja protsessi
liikumapaneva joudu, seega kontsentratsioonigradienti, ning suurendada massildbikande
efektiivsust tdstes faaside liikumise kiirust, mis pdhjustab turbulentsi. Noutava eraldusastme
saavutamiseks on oluline ka piisav faaside kontakti aeg, mille jooksul ekstraheeritav komponent
Iahtelahusest eraldatakse.

Ekstraktsiooniprotsess koosneb kolmest staadiumist:

o ekstraheeritav segu viiakse kontakti lahustiga nii, et oleks tagatud maksimaalne faaside
kontaktpind;

e moodustuvate faaside lahutamine kasutades erinevaid meetodeid — settimist, selitamist,
tsentrifuugimist, filtrimist kihistumist pohjustavate abiainete kasutamisega voi kristallimist. Selle
tulemusena saadakse kaks produkti — ekstrakt ja rafinaat.

e lahustite eraldamine moodustunud faasidest ja regenereerimine. Selleks vOib vastavalt
lahustite omadustele kasutada destillatsiooni, rektifikatsiooni, kuivatamist, sublimatsiooni jne.
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Ekstraktsiooni viiakse labi erinevates aparaatides kas perioodiliselt voi pidevalt, faaside vastu- voi
ristvooluga.

Ekstraktsiooniprotsessi saab kujutada kolmnurkdiagrammil, kuna alati on tegemist vdhemalt kolme
komponendiga. Kui eeldada, et (ks komponent on teises tdiesti lahustumatu, siis voib protsessi
kujutada ka harilikel taisnurksetel koordinaatidel. Sel juhul margitakse x-teljele jaotuva
komponendi kontsentratsioon thes faasis (Iahtelahuses ja rafinaadis) ja y-teljele kontsentratsioon
teises faasis (ekstrahendis ja ekstraktis).

Ekstraktsiooni kui lahutusoperatsiooni kasutatakse laialdaselt keemia-, toiduainete- ja
farmaatsiatoostuses, metallurgias ning metsatéostuses. Samuti  kasutatakse seda
keskkonnatehnoloogias. Nii naditeks eraldatakse ekstraktsiooni teel benseeni ja tolueeni
aromaatsete slsivesinike segudest, parafiini ja tseresiini Glidestillaatidest, ekstraktsiooni
kasutatakse suhkru ja toidudli, penitsilliini, kampoli ning klorofiillkarotiinpasta tootmises,
haruldaste metallide, uraani tootmises.

1. TOO EESMARK

1.1. Tutvuda laboratoorse ekstraktsiooniseadme ehitusega.

1.2. Teostada etanooli perioodiline ekstraktsioon etanool-rapsidli lahusest kasutades
ekstrahendina vett.

1.3. Arvutada massikaod ja ekstraktsiooni efektiivsus.

1.4. Teha kokkuvote tehtud t60st.

2. KATSESEADME EHITUS

Ekstraktsiooniseadme dldine kirjeldus on jargmine.

Klaaskolonni pumbatakse alt ekstraheerimiseks mdeldud lahtesegu, mis liigub vastuvoolus
ekstrahendiga, mida pumbatakse Ulevalt kolonni. Pumbates kolonni Ulevalt ekstrahenti ning
kolonni alt lahtesegu, labib see ekstrahenti, toimub massilabikanne ning seetdttu eraldub
sihtkomponent ekstrahenti. Kandevedelik ning ekstrahent on lksteises lahustumatud ning seetéttu
moodustub kolonni faasidevaheline piirpind kahe vedeliku vahel. Léhtesegu ja ekstrahent valjuvad
molemad vastupidi siisteemi sisenemisest ehk lahtesegu valjub kolonni Ulevalt ning ekstrahent
kolonni alt.

Ekstraktsiooniseadmel on vGimalik ekstraktsiooni sooritada nii pidevas kui ka perioodilises reziimis.
Lisaks sellele on vGimalik ka antud seadmel teostada destillatsiooni.

Joonisel 2.1. on naidatud katseseadme pdhiliste osade paigutus katseseadmes ning Joonisel 2.2.
on kujutatud juhtpaneel.
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Front view

Rear view

1 12 13 14 15 16 17

Joonis 2.1. Ekstraktsiooniseade

1- Destillaadi tank (B2), 2 - juhtpaneel, 3 - ventiil ekstrahendi kulu reguleerimiseks (V1), 4 - ventiil
toite kulu reguleerimiseks (V2), 5 - ekstrahendi tank (B3), 6 - ventiil toite tagasivoolu
reguleerimiseks (V4), 7 - jahuti (W1), 8- destillatsioonikolonn (K2), 9 - ekstraktsioonikolonn (K1), 10
- imarkolb (B1), 11 - kolvi kiite (H1), 12 - ventiil ekstrahendi tagasivoolu reguleerimiseks (V3), 13 -
ekstrahendi tank (B1), 14 - toite tank (B5), 15 - rafinaadi tank (B4), 16 - toite pump (P2), 17 -
ekstrahendi pump (P1)

Seadme pohiosadeks on:

ekstraktsioonikolonn;

e |Ulituskapp ja kontroller;

e tankid;

e pumbad ja rotameetrid;

e destillatsioonikolb koos kolonniga.
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Ekstraktsioonikolonn

Ekstraktsioonikolonn on valmistatud borosilikaatklaasist selleks, et oleks vGimalik visuaalselt jalgida
kolonnis toimuvat ekstraktsiooniprotsessi. Ekstraktsiooni ajal voolavad lahtesegu ning ekstrahent
kolonnis Uksteisega vastuvoolus. Lahtesegu siseneb kolonni alt [abi juhttoru. Juhttoru on suunatud
kolonni tipu poole, et toetada kergema vedeliku tdusu kolonnis. Ekstrahent siseneb kolonni pealt
labi jaotustoru. Jaotustoru jagab ekstrahendi voolu mitmeks vaiksemaks vooks, mis soodustab
sihtkomponendi massivahetust kolonnis.

Ala, mis jadb avadega plaadi ning kolonni pdhja vahele, nimetatakse ekstrahendi stabiliseerumise
tsooniks. Samuti on ka kolonni tipus analoogne stabiliseerumisala. Antud ala, mida nimetatakse
lahtesegu stabiliseerumise tsooniks, jaab ekstrahendi jaotustoru ning kolonni tippu vahele. Ala, mis
jaab stabiliseerimisalade vahel nimetatakse ekstraktsioonitsooniks (alaks). Stabiliseerimisalad on
tahtsad selleks, et valtida nii lahtesegu kui ka ekstrahendi tagasivoolamist valesse tanki. Naiteks,
kui sisse pumbatud lahtesegu voolaks koheselt tagasi ekstrahendi tagasivoolust.

Kolonni peal on ka marge, mis naitab kolonni keskpunkti. Ekstraktsiooni ajal on soovitatav hoida
lahtesegu ja ekstrahendi faasipiiri kolonni keskpunktis.

Kolonn voib olla tihi voi tdidisega (tdidiskolonn), kuna kolonni pdhjas olev perforeeritud tugiplaat
voimaldab kolonni tdita taidiselementidega.

Kilp ning kontroller

Kilbilt on vdimalik sisse lulitada mdlemad pumbad ja destillatsioonikolvi soojendi, mille sisse
lGlitamisel suttib vastav tuli lGliti kohal. Samuti saab reguleerida destillatsiooni temperatuuri
kasutades kontrollerit. Kontroller nditab tegelikku temperatuuri destillatsioonikolvis. Kontrolleriga
on ka véimalik maarata soovitav temperatuur destillatsiooniks.

Kilbil on veel pealiliti, et kdivitada seade, ning avariiliiliti hddaolukorras aparaadi valja lllitamiseks.

Tankid

Antud ekstraktsiooniseadmel on olemas viis erinevat tanki, millest kaks on suuremad ning kolm
vaiksemad. Igal lahuse jaoks on oma tank., mida see sisaldab. Olemas on tankid: rafinaadi, ekstrakti,
ekstrahendi, lahtesegu ning destillaadi jaoks. Tankid sisaldavad ka nivootaseme md&étjaid ning oma
valjalasketorusid.

Pumbad ja rotameetrid

Antud slsteemil on kaks pumpa, mis on mdeldud ekstrahendi ning lahtesegu pumpamiseks.
Molemad pumbad on kaitstud sisemiste kaitseklappidega. Kui pumpamisel puudub takistus ning on
olemas vaba dravool, siis to6tavad pumbad maksimaalse mahtkuluga. Pumpade kulu vaheneb, kui
pumbatakse ekstraktsioonikolonni, kuna suureneb takistus siisteemis. Takistuse suurenemisel
hakkavad toole kaitseklapid ning vdaheneb kolonni siseneva lahuse mahtkulu.

Mahtkulu md&ddetakse rotameetritega. Rotameetrite nditude jargi on vdéimalik reguleerida
ekstrahendi ja lahtesegu kulu kolonnis. Samuti on véimalik suurendada siisteemi takistust sulgedes
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rotameetrid. Rotameetrid on kalibreeritud vee kulu jargi, seega kui kasutada teisi vedelikke
sisteemis, peab kontrollima Ule tegeliku kulu. Rotameetrite ndidud on Ghikutes liitrit tunnis (L/h).

Joonis 2.2. Ekstraktsiooniseadme juhtpaneel

41 — avariilliti, 42 - ekstrahendi pumba liliti (P1), 43 - ekstrahendi pumba tuli (P1), 44 - toite pumba
laliti (P2), 45 - toite pumba tuli (P2), 46 - temperatuuri kontroller (TIC1), 47 - kolvi kitte tuli (H1), 48
- kolvi kiitte Iuliti (H1), 49 —pPealdliti.

Joonisel 2.3. esitatud katseseadme skeemil on peale pdhiosade ndidatud ning margistatud ka
mootmispunktid. Samuti on ndidatud &dra erinevate vedelike voolud.
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Joonis 2.3. Katseseadme skeem voogude, pohikomponentide ja mé6tmispunktidega

B1 — ekstrahendi tank, B2 — destillaadi tank, B3 — ekstrakti tank, B4 — rafinaadi tank, B5 — toite tank,
D1 — Umarkolb, H1 — kolvi kiite, K1 — ekstraktsioonikolonn, K2 — destillatsioonikolonn, P1 —
ekstrahendi pump, P2 — toite pump, P3 — vaakumpump, W1 — jahuti, F1 — toitepumba imikurn, V1
— V4 —reguleerimisventiilid, V5, V6 — kaitseklapid, V7, V8 — kolmikventiilid, V10 — V30 — ventiilid
Voolud katseseadmes on tdhistatud jargmiselt:

BS

- lahtesegu
- ekstrahent
- ekstrakt
rafinaat

- jaak

- destillaat,

(i L

- kilm vesi
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Joonisel 2.3. on naidatud jargmised méotmis- ja juhtimisvahendid: FIO1 — ekstrahendi kulu, FIO2 —
lahtesegu kulu, LIO1 — LIO5 — nivoomddtja, PI01, PI02 — r6humootjad, TIO1 — jaagi temperatuur, TI02
—auru temperatuur, TIC1 — temperatuuri kontroller.

3. KATSESEADME TOOREZIIMID

Antud katseseadmega saab labi viia vedelik-vedelik ekstraktsiooni kas pidevas vGi perioodilises
reziimis. Sobiva reziimi reguleerimiseks kasutatakse kolmikventiile, et suunata kolonnist tulevad
voolud vastavalt tagasi ringlusesse vaéi siis eraldi tankidesse.
Katseseade vGimaldab té6tada jargmistes reziimides:

e perioodiline ekstraktsioon;

e pidev ekstraktsioon;

e destillatsioon sihtkomponendi eraldamiseks ekstraktist.

Perioodiline ekstraktsioon
Perioodilisel ekstraktsioonil on ekstraktsiooni kdigus ekstrahendi tankis ekstrahent ning toite tankis
lahtesegu. Parast ekstraktsiooni IGppu on ekstrakt ekstrahendi tankis ja rafinaat toite tankis.

Vedelik-vedelik ekstraktsioon toimub ekstraktsioonikolonnis. Ekstraktsioonikolonnis saavad kokku
lahtesegu ning ekstrahent, mille toimel hakkab sihtkomponent tle minema lahtesegust ekstrahenti.

Lahtesegu pumbatakse pidevalt ekstraktsioonikolonni kolonni pdhjast, kus ldahtesegu hakkab
liilkuma kolonnis (les. Joudes kolonni tippu liigub Iahtesegu tagasi toite tanki ning ringlus jatkub
ekstraktsiooni 18puni. Samuti ringleb ekstrahent ekstraheerimisel. Ainult, et ekstrahent
pumbatakse kolonni pealt, mis liigub vastuvoolus lahtelahusega kolonni pdhja ning valjub tagasi
ekstrahendi tanki.

Vastuvoolus liikumise pdhjustab tiheduste erinevus lahuste vahel. Seega tuleb alati pumbata
madalama tihedusega vedelik sisse kolonni pd&hjast. Noutud tiheduste erinevus on tdidetud
siisteemis kasutuses olevate ainete puhul, kus rapsidli tihedus on vaiksem kui vee oma. Kui
kasutada siisteemis alternatiivseid ained on vdimalik lihtsalt vahetada vood, kasutades klappide
vahelisi kiiriithendusi. Uhenduskohad on tihistatud erinevate virvidega, seega algse siisteemi
taastamine on lihtne.

Pidev ekstraktsioon

Pideva ekstraktsiooni protsess toimub sarnaselt perioodilise ekstraktsiooni protsessiga. Peamine
erinevus pideva ja perioodilise ekstraktsiooni vahel on, et pideva protsessi korral kogu ekstrahent
ning ldhtesegu labib siisteemi ainult Gihe korra. Oeldes teisiti ekstrakt juhitakse kohe eraldi ekstrakti
tanki ning rafinaat eraldi rafinaadi tanki.

Kui vorrelda perioodilise ning pideva reZiimi produkte, selgub, et perioodilises reZiimis toimub

sihtkomponendi parem eraldamine lahtelahusest, sihtkomponendi sisaldust ekstraktis on kdrgem,
selles reZiimis on pikem faaside kontakti aeg.
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Destillatsioon
Lisaks ekstraktsioonile on véimalik ka antud seadmel teostada destillatsiooni. Destillatsiooniga on
voimalik kontsentreerida ekstraktis oleva sihtkomponendi sisaldust, eemaldades sihtkomponent
ekstrahendist. Destillatsioonil saadud ekstrakt lahkub destillatsioonikolonni pealt ning kogutakse
eraldi tanki. Eraldatud ekstrahenti on vdimalik kas koguda v&i suunata tagasi slisteemi edasi
ringlemiseks.

Destillatsiooniseade koosneb kuumutatavast Gmarkolvist, tdidiskolonnist ning Liebigi jahutist.
Samuti on paigaldatud seadmele vaakumpump, mis annab vdimaluse sooritada destillatsiooni
madalal rohul. Destillatsioonikolvis on vGimalik kontrollida temperatuuri kasutades PID regulaatorit
(proportsionaal-integraal-diferentsiaalregulaator). Samuti on vBimalik madaarata
destillatsioonikolonnis olevat temperatuuri.

4. KATSEMETOODIKA
4.1. Katsete eesmairk

Katsete eesmargid on jargmised:
e tutvumine vedelik-vedelik ekstraktsiooniseadme ehituse ja t66pShimottega;
e uurida eksperimentaalselt perioodilist vedelik-vedelik ekstraktsiooni - etanooli
ekstraktsiooni etanool-rapsidli lahusest kasutades ekstrahendina vett;
o ekstraktsiooniprotsessi efektiivsuse hindamine produktide kontsentratsioonide ning
massibilanssi jargi.

4.2, Kasutatavad materjalid

Antud t66s kasutatakse jargmisi materjale:
e rafineeritud rapsidli (alglahusti e kandevedelik);
o meditsiiniline etanool, 96% (ekstraheeritav komponent, sihtkomponent);
e destilleeritud vesi (ekstrahent).

Neid aineid kasutatakse, et simuleerida letsitiini eraldamist toortaimedlidest. Letsitiini asemel
kasutatakse aga etanooli. Nii vesi kui ka rapsidli ekstrahendi ja kandevedelikuna on analoogsed
letsitiini eraldamisel.

Toostuses eraldatakse letsitiini toortaimedlidest, kuid antud siisteemis on kasutusel rafineeritud
rapsidli. Jargnevalt on valja toodud eelised, miks kasutada rafineeritud dli rafineerimata &li asemel:
e taimedli suurem vastupidavus ja keemiline stabiilsus katse ajal;
e mOootmiste tapsus;
e sisteemi lihtsam puhastamine;
o kattesaadavus.
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4.3. Mootmised

Katse kdigus mdddetakse voi madratakse jargmisi parameetreid:
e faaside kuly;
e temperatuuri;
e ekstrakti tihedust;
e komponentide kontsentratsioon;
Nende suuruste p&hjal koostatakse massibilanss ja arvutatakse ekstraktsiooni efektiivsus.

Kulu

Tegeliku kulu maaramiseks reguleeritakse rotameetri jargi valja kindel kulu. Parast rotameetrit
kogutakse kindla mahuga proov ning fikseeritakse aeg, mille jooksul proov koguti. Aja ning mahu
teadmisel saab arvutada mahtkulu. Rotameetri ndidu ning leitud tegeliku mahtkulu jargi saab leida
kulude vahelise suhte.

Kulu maaramiseks tuleb teha jargnevalt:

e Keerata lahti rotameetri V2 pealmine klappi ihendus;

e Uhendada lahtikeeratud avasse varuklapp;

e Enne pumba kaivitamist veenduda, et ventiil V4 oleks kinni;

e Kaivitada toite pump P2 ning seada kindel toite kulu rotameetril V2, naiteks 40 L/h;

e Jargnevalt mdota aeg, mille jooksul tditub mootesilinder 100 ml toitelahusega. Korrata
mootmist vahemalt kaks korda;

e Pidrast mootmist valada lahus tagasi toitetanki ning arvutada ldhtesegu tegelik kulu.
Samuti Gihendada toite voolu siisteem ja uuesti torustikuga.

Temperatuur

Katse alguses moodetakse ruumi temperatuur.

Katse kdigus mdodetakse ekstrahendi tankist vietavate proovide temperatuuri.
Temperatuuri m66tmiseks voib kasutada nii vedeliktermomeetrit kui ka termopaari.

Lahuste tiheduste mééramine
Katse kaigus tuleb maarata iga 20 minuti méddudes ekstrahendi tankis oleva lahuse tihedus.
Voetud proovi tihedus maaratakse proovi temperatuuril.
Voetud proovide tiheduste maaramine toimub jargmiselt:
e Segada labi ekstrahendi tank.
e Enne proovi votmist pesta labi keeduklaas, kuhu kogutakse proov.
e VGtta proov. Proovi voetakse piisavalt, et teostada kaalumine (umbes 200 mL vastavalt
mahtkolvi mahule).
e Maarata proovi temperatuur.
e Kaaluda tiihi mahtkolb ning kirja panna kolvi tihi kaal, samuti nullida kaal. Vajadusel
kalibreerida mahtkolb enne mdotmiste alustamist.
e Enne kolvi taitmist prooviga pesta labi nii automaatpipeti otsik kui ka mahtkolb prooviga.
e Taita mahtkolb, kuni margiseni, kasutades automaatpipetti.
e Kaaluda mahtkolb prooviga ning panna kirja proovi mass.
e Teades proovi mahtu ning massi leida proovi tihedus.
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Etanooli kontsentratsiooni mddramine proovis

Etanooli kontsentratsiooni ekstraktis mdaaratakse tiheduse jargi kasutades tabeleid voi siis
arvutatakse teades ekstrakti, vee ja etanooli tihedusi. Tabelid etanooli kontsentratsiooni
maaramiseks tiheduse ja temperatuuri jargi on esitatud Lisades 1 ja 2.

4.4. Massibilansi koostamine ja efektiivsuse leidmine

Massibilanssi koostamine

Massibilanssi koostamiseks tuleb kaaluda
e ekstrahent, kandevedelik ning sihtkomponent katse alguses;
e ekstrakt ja rafinaat katse I6pus.

Massibilanssist saab leida ka ekstraktsioonil tekkinud kaod.

Ekstraktsiooni efektiivsuse médramine
Ekstraktsiooni efektiivsuse maaramiseks leitakse, kui palju lahtelahuses olevast sihtkomponendist
on Ule kantud ekstrahenti.

Efektiivsust saab vélja arvutada kasutades jargmist valemit:

MET ekstrakt * 100% (4 1)
MET,alg ’ '

mgr a1 — €tanooli mass lahtelahuses katse alguses,
Mererstrake — €tanooli mass ekstraktis parast ekstraktsiooni.
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4.5. Perioodilise ekstraktsiooni labiviimine

Perioodilise ekstraktsiooni katse kestvus on vahemalt kolm tundi. Joonisel 4.1. on esitatud voogude

skeem seadmes perioodilise ekstraktsiooni teostamisel.
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Joonis 4.1. Perioodilise ekstraktsiooniprotsessi voogude skeem (ekstrahendi voog helesinine ning

Iéhtesegu voog aniisiroheline)
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5. TOO KAIK

5.1. Katse alustamine

e Eemaldada toite tanki B5 ja solvendi tanki kaaned B1.
e Lilitada sisse katseseade, poorates pealiilitit asendisse ,,1“. Enne liliti keeramist veenduda,
et seade oleks Gihendatud vooluvdrku.
e Valada 5000 g destilleeritud vett solvendi tanki B1.
e Valmistada etanool-6li lahus.
o Lisada toite tanki B5 500 g etanooli
o Jargmisena sulgeda ventiilid V2 ja V4 ning kadivitada toitepump P2. Pump kaivitatakse,
et segada etanooli ja 6li ringlusega siisteemis.
o Lisada toite tanki B5, esialgu vahehaaval, 4500 g rapsioli. Toite tanki lisatakse rapsidli
vahehaaval, kuna muidu tekiks etanooli kiht [dhtesegu peale ning ringleks siisteemis
ainult &li.
o Lasta 6li ning etanooli segul ringluses olla vdhemalt 25 minutit. Segunemisele kaasa
aitamiseks voib segada segu vahetevahel kasitsi.
o 25 minuti mé6dumisel lilitada valja pump P2.
° Jdrgmisena on soovitatav mééirata toite tegelik kulu. Kulu maaramiseks tuleb teha
jargnevalt:
Keerata lahti rotameetri V2 pealmine klapi tihendus.
Uhendada lahtikeeratud avasse varu klapi ava.
Enne pumba kaivitamist veenduda, et ventiil V4 oleks kinni.
Kaivitada toite pump P2 ning seada kindel toite kulu rotameetril V2, néiteks 40 L/h.

O O O O O

Jargnevalt mddta aeg, mille jooksul tditub mdootesilinder 100 mL toite lahusega.

Korrata katset vahemalt kaks korda.

o  Pdérast kulu m&&tmist valda lahus tagasi toite tanki ning arvutada lahtesegu tegelik
kulu. Samuti tagasi ihendada toite voolu slisteem torustikuga.

e Enne katse alustamist iiles mérkida ruumi, ekstrahendi ja Iéihtesegu temperatuurid.

e Katse alustamiseks tuleb kaivitada ekstrahendi pump P1. Enne pumba kaivitamist tuleb
veenduda, et ventiil V30 oleks avatud ning ventiilid V3 ja V4 oleksid suletud. Samuti
kontrollida, et kolmikventiil V8 oleks suunatud tagasi toite tanki B5 ja et kolmikventiil V7
oleks suunatud tagasi ekstrahendi tanki. Kui pumpamisel esinevad imemisprobleemid siis
tuleb avada korraks pumba juures olev ventiil V27, kuni hakkab vélja voolama vedelikku.

e Jargmisena tuleb reguleerida ekstrahendi rotameetri V1 naitu, et see oleks umbes 6 L/h.

e Kiivitada ka toite pump P2. Toite pumba kuluks seada 40 L/h, mis on ka soovitatav
lahtesegu kulu katse ajal.

e Jargnevalt hakkab tdituma kolonn K1 nii ekstrahendi kui ka lahteseguga. Kolonni taitmisel
on eesmargiks, et nii ekstrahendi kui ka lahtesegu faasipiirid oleksid kolonni keskel. Kolonni
keskpunkti tahistab vastav marge kolonnil. Vajadusel reguleerida kolonni taitumist muutes
ekstrahendi kulu rotameetril V1.

e Kolonni taitumisel tuleb kinni keerata ventiil V30 ning avada taielikult ventiil V4. Ventiilist
V30 tuleb vilja vedeliku, seega on moistlik koguda see anumasse kolonni taitumisel.
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5.2. Eksperimendi algus ja katse

Parast ventiilide sulgemist/avamist algab ekstraktsioonprotsess. Lulitatakse kdima stopper.
Reguleerides rotameetrit V1 tosta ekstrahendi kulu ~18 L/h peale.

Avada ventiil V3 (umbes veerand pooret).

Veenduda, et toite kulu oleks 40 L/h. Kui toite kulu erineb kohandada see 40 L/h peale.
Moo6ta faasidevahelise piirpinna erinevus kolonni keskpunktist ning see Ulles markida
tabelisse 1 (Lisa 1). Samuti (iles markida tabelisse nii lahtesegu kulu, ekstrahendi kulu kui
ka ventiili V3 poorete arv. Korrata andmete llesmarkimist iga 10 minuti tagant.

Kui vedelike piirpinna on keskpunktist oluliselt eemal, reguleerida seda ventiiliga V3.
Keerates ventiili kinni hakkab ekstrahendi tase tdusma ning avades ventiili langeb
ekstrahendi tase. Kuna ventiil V3 on vdga tundlik, muutub piirpinna asend vaiksemastki
ventiili V3 keeramisest, seega olla ettevaatlik reguleerimisel.

Proovide votmine katse kdigus

Iga 20 minuti jarel tuleb votta proov ekstrahendi tankist B1. Proovi votmine kaib jargmiselt:
Segada lahus ekstrahendi tankis B1.

Votta proov kasutades ventiili V21. Enne proovi votmist loputada ekstrahendiga
keeduklaas. Tihjendada pesemiseks vGetud lahus tagasi ekstrahendi tanki B1.

MG&06ta proovi tiheduse arvutamiseks vajalikud parameetrid (mass, lahuse temperatuur) ja
registreerida need katseandmete tabelisse 2 (Lisa 1). Parast m66tmist valada proov tagasi
solvendi tanki B1.

5.3. T66 Iopetamine

Parast ekstraktsiooni kestmist 3 tundi liilitada vélja ekstrahendi ja toite pumbad P1 ning P2.
Antud hetk on ekstraktsiooniprotsessi |0pp;

Kiiresti sulgeda ventiilid V1, V2, V3 ja V4 ning avada ventiil V30.

Katse I6petamisel on ekstrakt ekstrahendi tankis B1 ning rafinaat toite tankis B5.

5.4. Kolonni tiihjendamine ja seadme puhastamine

Kolonni tiihjendamist alustatakse avades ventiil V3. Kolonnist voolab ekstrakt tanki B1.
Ventiil keeratakse kinni, kui kui vedelike faasipiir jduab kolonni pdhjani;

Avades ventiili V28 tiuhjendada kolonnis olev rafinaat keeduklaasi ning valada see
rafinaaditanki B5;

Jargnevalt tuleb tankid tiihjendada. Selleks saab kasutada vastavalt ventiile V21 ja V25.
Enne tankide tihjendamist kaaluda dra anumad, millesse kogutakse saadud ekstrakt ja
rafinaat, ning markida liles nende mass;

Rafinaadi katte saamiseks torustikust tuleb korrata toite kulu maaramisel antud juhiseid.
Kui lahus on katte saadud, lllitada valja toite pump P2 ja Ghendada tagasi toite voolu
sisteem torustikuga;

Ekstrakti katte saamiseks torustikust tuleb sisse lllitada ekstrahendi pump P1 ning avada
ventiilid V1, V3 ja V29. Koguda ekstrakt ventiilist V29 keeduklaasi ning valada ekstrakti
sisaldavasse anumasse. Sulgeda solvendi pump P1, kui kolonni ei sisene enam ekstrakti.

Ekstrakti ja rafinaadi kaalumine
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Kaaluda tiihjendamisest saadud ekstrakt ja rafinaat.

Seadme puhastamine

Katse |I6petamise jarel tuleb sooritada ekstraktsiooniseadme tavapuhastus.

5.5. Pilootseadme tavapuhastus

Eksperimendi kaigus voolab ldbi v&i satuvad kokku rapsidliga peaaegu koik slisteemi osad. Kui

rapsi6li satub kontakti vee voi 6huga muutuvad selle keemilised omadused. Rapsidli voib radsuda

ning polimeriseeruda, tekitades ebameeldivat I6hna. Kui ekstraktsiooniseadet ei puhastata

korrali
ohtu.
torusti

kult voib tekkida siisteemi saaste, mis ummistab seadet ning suurendab rikete tekkimise
Rikete valtimiseks tuleb parast igat katset eemaldada nii palju Oli jadke tankidest ning
kust kui véimalik. Lisaks tavapuhastusele on soovitatud parast pikemat seadme kasutamist

pesta seadet denatureeritud piiritusega.

Puhastamiseks kasutatava vesi ei tohiks olla liiga kare (>5°dH). Juba ndrgalt kareda vee asemel

soovitatakse kasutada destilleeritud vett aparaadi puhastamisel, et valtida katlakivi teket

slstee

mis.

Pilootseadme tavapuhastuse protseduur on jirgmine:

14

15.

16.

17.
18.

19.
20.
21.
22.
23.
24.

25.

26

. Tavapuhastuseks kasutatakse kraanivett, soovitatavalt sooja kraanivett. Liiga kareda vee
puhul on parem kasutada destilleeritud vett, et valtida katlakivi teket.

Puhastamise alustamiseks parast katse I6petamist sulgeda jargmised ventiilid V1, V2, V3 ja
V4, kaasaarvatud tankide véljalaskeavade ventiilid. Veenduda, et ventiil V30 oleks avatud.
Taita kasutatud tankid veega ning seejdrel tiihjendada. Perioodilise katse puhul tankid B1
ja B5.

Taita uuesti kasutatud tankid uuesti veega.

Nagu tavakatses kdivitada pumbad P1 ja P2. Tdita kolonn veega ning lasta veel ringelda
kolonnis vahemalt 5 minutit. Taitmiseks tuleb sulgeda ventiil V3. Kolonni taitumisel sulgeda
ventiil V30 ja avada ventiil V4.

Parast vee ringlemist peatada pumbad P1 ja P2. Tihjendada tankid B1 ja B5 ning kolonn K1.
Taita uuesti tankid B1 ja B5 veega. Lisada veele pesuvahendit.

Korrata eelnevaid samme 2 ja 5 pesulahusega.

Pesulahusel lasta ringelda slisteemis vahemalt 10 minutit.

Sulgeda pumbad P1 ja P2. Panna kinni ka ventiilid V1,V2,V3 ning V4. Avada ventiil V30.
Taita tankid B1 ja B5 veega, kuni taitumiseni ning lasta pesuveel seista slisteemis vahemalt
1 tund. Antud juhul on soovitatav |Opetada pesemine jargmisel pdeval, jattes pesulahuse
seadmesse seisma (iledd. Kui jatkatakse jargmisel paeval puhastustoéddega, siis poorata
pealiliti asendisse ,,0“ ning jargmisel paeval tagasi asendisse ,1“, et jatkata puhastamisega.
Parast pesulahuse seismist sisteemis tiihjendada tankid B1 ja B5 ning kolonn K1 pesuveest.
. Puhastada uuesti veega kdik seadme kasutatud osad. Korrata veega loputamist.

Soovitatav on pesemisel veega kolonni tditmine ning uuesti tiihjaks laskmine. Samuti on soovitatav

samamoodi valja lasta pesuainega vesi. Selleks kasutada pumpa P1, et tdita kolonn ning avada

ventiil

V3, et tiihjendada kolonn.
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6.EKSTRAKTSIOONIPROTSESSI ARVUTUS

Katseandmete pohjal koostatakse perioodilise rektifikatsiooni massibilanss

Mekstrahent + mlahtesegu = Mekstrakt + mrafinaat + Myagu-
ning bilansist arvutatakse kadu.

Arvutatakse ekstraktsiooniprotsessi efektiivsus

mET,ekstrakt * 100%
’
MET,alg

kus mgr 4,4 — €tanooli mass lahtelahuses katse alguses
Mererstrake — €tanooli mass ekstraktis parast ekstraktsiooni

7. KOKKUVOTE

Kirjutatakse kokkuvote t66st, milles ka analtitsitakse saadud tulemusi.
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LISA 1
Tabel 5.1. Katseandmed reziimi jalgimiseks

Aeg, Toite kulu Solvendi Ventiili | Vedelike piirpinna Markused
min Vioide kulu V3 taseme erinevus
I/h Vsolvent, asend keskmisest
I/h tasemest, cm

0

10

20

30

40

50

60

70

80

90

100

110

120

130

140

150

160

170

180

Lihteainete mass

Rapsidli mass lahuses: mgji = ............... g
Destilleeritud vee mass: Myesi= .cvevveeenee. g
Etanooli mass lahuses: Metancol = «veevvenvenee. g

Ekstrakti ja rafinaadi mass
Rafinaadi Mass Mrafinaat = woveeereeereerernenen. g
Ekstrakti mass Mekstrakt = coeeveereerrenrennnnn. g

Léhteandmed toite tegeliku kulu arvutamiseks

Proovi maht:
Proovi kogumise aeg:
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Tabel 5.2. Katseandmed etanooli kontsentratsiooni maaramiseks ekstraktis

Aeg, Tempe- 100 ml proovi Proovi Etanooli Markused

min ratuur, mass tihedus, kontsentratsioon,

°C (etanool/vesi kg/m3 mass %

segu),
8

20

40

60

80

100

120

140

160

180
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