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Inventia se refera laun procedeu de obtinere a uleiului ecologic din seminte de struguri
prin extractie in cdmp de microunde, avand utilizari in industria cosmetica si farmaceutica.

Sunt cunoscute in literatura mai multe metode de fabricare a uleiurilor esentiale din
material biologic, printr-o varietate de mecanisme si configuratii de echipamente. Astfel,
cererile de brevet WO 1990/001271 A1, EP 0485668 A1 si brevetele US 20040187340,
US 5002784 si US 5338557 descriu procedee de extractie in camp de microunde a ingre-
dientilor activi biologic din diferite tipuri de materiale vegetale.

De asemenea, brevetul EP 1955749 B1 descrie un procedeu de izolare a produsilor
naturali din materialul biologic, care consta in iradierea cu microunde a materialului biologic,
condensarea si colectarea izolatelor; materialul biologic poate fi selectat dintre plante,
mirodenii, produse alimentare sau seminte; procedeul are loc la presiune atmosferica,
presiune redusa sau sub vid, la temperaturi cuprinse intre 40 si 200°C, de preferat, intre 50
si 100°C.

Un procedeu de extractie a produselor solubile din tesuturi vegetale care consta din
maruntirea materialului biologic, aducerea in contact a acestuia cu un solvent de extractie
transparent sau partial transparent la microunde, supunerea materialului extractiei cu micro-
unde la o frecventa care permite extractia componentelor dorite, urmata de separarea mate-
rialului rezidual si recuperarea produsului extras, este descris in brevetul EP 0398798 B1.
Raportul solvent de extractie-material biologic este 1/1...20/1, timpul de expunere este
10...100 s, la o putere de 200...1000 W si frecventa este de 2000....30000 Hz.

Cererea coreeana de brevet KR 20060110018 descrie un procedeu de extractie a
uleiului din seminte de struguri, care consta in maruntirea semintelor de struguri, iradierea
acestora cu microunde si prelucrarea produsului rezultat pentru obtinerea unui ulei de
calitate superioara, utilizat in farmacie si cosmetica.

Aceste procedee au o serie de dezavantaje, cum sunt:

- timpul de extractie foarte lung;

- timpi de operare suplimentari, pana la atingerea parametrilor de lucru;

- utilizarea unor surse poluante de initiere a caldurii necesare atingerii parametrilor
operationali;

- etape suplimentare de separare si purificare;

- obtinerea unui produs cu calitati inferioare din punct de vedere al compozitiei de
substante biologic active;

- impunerea unor conditii de operare restrictive din punct de vedere al temperaturii
$i presiunii;

- spatiu de productie mare;

- numar mare de personal calificat pentru supravegherea procesului;

- necesitatea introducerii unor operatii finale de stabilizare si pregatirea acestora
pentru stocare.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia consta in furnizarea unui ulei de struguri
de puritate ridicatd printr-un procedeu rapid, care permite obtinerea unui produs cu
proprietati controlabile si reproductibile.

Procedeul conform inventiei inlaturd dezavantajele mentionate, prin aceea ca
materialul biologic, constand din seminte de struguri macinate cu o umiditate de maximum
5%, este supus extractiei intr-un solvent nepolar, selectat dintre hexan, benzen, toluen,
cloroform si dicloretan, la o temperatura de 50...70°C, timp de 30...60 s, la o putere maxima
a microundelor de 500...700 W si o frecventa de 2450 MHz, dupa care sistemul se raceste
controlat pana la 15...20°C, operatiile fiind repetate de patru ori, cu incalziri si raciri
succesive, dupa care extractul este separat si purificat prin filtrare, distilare si centrifugare.
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Procedeul conform inventiei prezintd numeroase avantaje, fiind un procedeu de
extractie rapid si nepoluant, care decurge cu viteza mare, este usor de controlat, are loc o
distributie uniforma a caldurii, fara pierderi de céldura. Produsul rezultat este bogat in
material biologic activ de puritate ridicata (98%) si cu proprietati fizico - chimice controlabile
si reproductibile ale produsului.

Procedeul conform inventiei de fata se refera la o metoda de obtinere a uleiului
ecologic din seminte de struguri prin extractie in cdmp de microunde, printr-un proces
discontinuu de extractie in solvent nepolar. Procedeul cuprinde expunerea in camp de
microunde a materiei celulare cu sistem granular ce contine componente oleaginoase Si
extractia acestuia in solventi organici nepolari. Utilajul in care are loc aceasta extractie este
alcatuit dintr-un aplicator de microunde, un vas de extractie prevazut cu agitator mecanic,
condensator de reflux, sonda de temperatura, manometru de masurare a presiunii, colector
solvent si colector material biologic extras.

Vasul de extractie este constituit dintr-un reactor chimic cu microunde, echipat cu sistem
de agitare tip ancora, condensator de reflux, sistem de alimentare cu gaz inert, serpentina
de racire, termocuplu, sonda pentru masurarea presiunii, conector de vid, sursa de initiere
cu radiatii ionizante (fascicul de electroni, raze y, raze X, particule o) si/sau radiatii electro-
magnetice (ultrasunete, microunde), sistem de racire - recirculare a apei din serpentina de
racire, si din condensatorul de reflux, sistem de alimentare a solventului si materialului biologic.

Exemplele de solventi organici nepolari "transparenti la microunde” utilizati: hexan,
diclormetan, CQO, lichid, cloroform, CCl,, clorbenzen, benzen, toluen, xilen, dimetilsulfoxid,
tetrahidrofuran si acetona.

Solventi nepolari "transparenti la microunde", aga cum au fost denumiti anterior, sunt
compusi chimici cu constante dielectrice mici comparativ cu cea a apei ( = 80,4), listate in
tabelul urmator:

Tabel
Solvent Formula chimica Punct de Constanta Densitate
fierbere dielectrica (€) (g/em®)
Solventi nepolari
Hexan CH;-CH,-CH,-CH,-CH,-CHj, 69°C 20 655
Benzen CeHs 80°C 23 879
Toluen CeHs-CH, 111°C 24 867
Dietil eter CH,CH,-O-CH,-CH, 35°C 43 713
Cloroform CHCI, 61°C 48 1498
Etil acetat CH;-C(=0)-O-CH,-CH, 77°C 60 894
Diclorometan CH.CI, 40°C 91 1326

In reactorul chimic cu microunde, se introduc materialul biologic si solventul, care se
incalzesc timp de cateva minute la reflux, se racesc la temperatura camerei, dupa care se
reincalzesc din nou in conditiile descrise mai sus. Aceasta etapa se repeta de patru ori,
pentru a defintiva extractia. Dupa ce a fost incheiatd etapa de extractie, se filtreaza
materialul biologic de solvent, se separd componenta uleicasa de solvent prin distilare,
solventul se recupereaza, iar materialul oleaginos se purifica prin centrifugare.
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Se prezinta, in continuare, 3 exemple nelimitative de aplicare a prezentei inventii.

Exemplul 1. Intr-un reactor chimic cu microunde multimod tip MCR, prevéazut cu
agitare mecanica, sistem automat de control al presiunii si temperaturii, se introduc 175 ml
n-hexan si materialul biologic - 30 g seminte de struguri macinate cu umiditatea de 5% maxi-
mum, cu ajutorul unui sistem de dozare automat. Dupa alimentarea reactorului, se pornesc
treptat sursele de microunde, si se ridica temperatura mediului de extractie pana la valoarea
de 68...69°C, timp de 30 s, la o putere maxima de microunde de 500 W si o frecventa de
2450 MHz, prin refluxarea continua a solventului din sistem prin condensatorul de reflux.
Dupéa acest timp, incepe etapa de racire controlatd a produsului de reactie, pana la
temperatura de 15...20°C. Aceste operatii se repetd de patru ori, cu incalziri si raciri
succesive, pana cand este extrasa complet componenta oleaginoasa din materialul biologic.
Se filtreaza solventul de materialul biologic - prin pompa de vid, se separa solventul de
componenta oleaginoasa prin distilare, dupa care se purifica uleiul prin centrifugare.

Continutul in ulei al semintelor de struguri este de 11...12%. Prin procedeul conform
inventiei, se recupereaza un procent de 8...10% ulei.

Exemplul 2. intr-un reactor chimic cu microunde multimod tip MCR. prevazut cu
agitare mecanica, sistem automat de control al presiunii si temperaturii, se introduc 190 ml
cloroform si materialul biologic - 30 g seminte de struguri macinate cu umiditatea de 5%
maximum, cu ajutorul unui sistem de dozare automat. Dupa alimentarea reactorului, se
pornesc treptat sursele de microunde si se ridica temperatura mediului de extractie panala
valoarea de 58...60°C, timp de 35 s, la o putere maxima de microunde de 500 W si o
frecventa de 2450 MHz, prin refluxarea continua a solventului din sistem prin condensatorul
de reflux. Dupa acest timp, incepe etapa de racire controlatd a produsului de reactie pana
la temperatura de 15...20°C. Aceste operatii se repetd de patru ori, cu incalziri si raciri
succesive, pana cand este extrasa complet componenta oleaginoasa din materialul biologic.
Se filtreaza solventul de materialul biologic - prin pompa de vid, se separa solventul de
componenta oleaginoasa prin distilare, dupa care se purifica uleiul prin centrifugare.

Prin procedeul conform inventiei, se recupereaza un procent de 7...9% ulei.

Exemplul 3. Intr-un reactor chimic cu microunde multimod tip MCR, prevéazut cu
agitare mecanica, sistem automat de control al presiunii si temperaturii, se introduc 250 ml
etil acetat si materialul biologic - 30 g seminte de struguri macinate cu umiditatea de 5%
maximum, cu ajutorul unui sistem de dozare automat. Dupa alimentarea reactorului, se
pornesc treptat sursele de microunde si se ridica temperatura mediului de extractie panala
valoarea de 74..77°C, timp de 60 s, la o putere maxima de microunde de 700 W si o
frecventa de 2450 MHz, prin refluxarea continua a solventului din sistem prin condensatorul
de reflux. Dupa acest timp, incepe etapa de racire controlata a produsului de reactie, pana
la temperatura de 15...20°C. Aceste operatii se repeta de patru ori, cu incalziri si raciri
succesive, pana cand este extrasa complet componenta oleaginoasa din materialul biologic.
Se filtreaza solventul de materialul biologic - prin pompa de vid, se separa solventul de
componenta oleaginoasa prin distilare, dupa care se purifica uleiul prin centrifugare.

Prin procedeul conform inventiei, se recupereaza un procent de 5...6% ulei.
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Revendicare

Procedeu de extractie a uleiului din seminte de struguri in cdmp de microunde,
caracterizat prin aceea ca materialul biologic, constédnd din seminte de struguri macinate
cu o umiditate de maximum 5%, este supus extractiei intr-un solvent nepolar, selectat dintre
hexan, benzen, toluen, cloroform si dicloretan, la o temperaturd de 50...70°C, timp de
30...60 s, la o putere maxima a microundelor de 500...700 W si o frecventa de 2450 MHz,
dupa care sistemul se raceste controlat pana la 15...20°C, operatiile fiind repetate de patru
ori, cu incalziri si raciri succesive, dupa care extractul este separat si purificat prin filtrare,
distilare si centrifugare.

Editare si tehnoredactare computerizatd - OSIM
Tiparit la: Oficiul de Stat pentru Inventii gi Marci
sub comanda nr. 849/2013
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