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(57) Rezumat:

Inventia se refera la un procedeu de extractie a sub-
stantelor biologic active din material vegetal. Procedeul
conform inventiei consta Tn aceea ca un material
biologic macinat se amesteca apoi cu un solvent, fiind
supus extractiei asistate cu ultrasunete si microunde, in
conditii tehnologice impuse. In functie de natura
substantelor biologic active obtinute, si anume: ulei
esential, amestec de polifenoli, antociani sau proteine,

acestia se racesc la temperatura camerei, se condi-
tioneaza prinfiltrare, uscare, centrifugare sau liofilizare,
si se depoziteaza. Prin acest procedeu se obtin uleiuri
esentiale, uleiuri grase, amestecuri de polifenoli, ames-
tecuri de compusi antocianici, terpenici, sequiterpenici,
proteine stabilizate sau sub forma pura.
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Reactor continuu pentru extractia aSIstata de microunde si
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ultrasunete a compusilor biologic activi din plante

1. Descrierea brevetului

Inventia se referd la un nou tip de design de reactor chimic continuu cu
microunde (MW) si ultrasunete (US), utilizate simultan la obtinerea compusilor
biologic activi din plante.

Sunt cunoscute in literaturd mai multe metode de fabricare a uleiurilor esentiale
din material biologic, printr-o varietate de mecanisme si configuratii de echipamente.
Astfel, cererile de brevet EP 1439218 A1, EP 1618798 A1, EP 1629725 B1, US
5002784 descriu procedee de extractie a uleiurilor volatile din diferite tipuri de
materiale vegetale si echipamente asistate de microunde aferente procedeelor
descrise.

De asemenea, brevetul EP 1439218 A1 descrie un aparat de extractie cu
microunde a compusilor volatili din material biologic, printr-un procedeu de
hidrodistilare. Acest sistem imbunatéteste zona de condensare si racire a vaporilor
de apé din afara cavitatii de microunde.

O metoda de extractie a uleiurilor volatile din material biologic ce cuprinde un
aparat cu urmatoarele componente: o cavitate de microunde, cu 0 zona de primire a
microundelor, ce permite crearea unei presiuni scazute n zona de microunde si
camera de condensare.care sunt conectate printr-un tub, este descrisa in brevetul de
inventie EP 1618798 A1.

O altd metodd de extractie a substantelor volatile, cu solubilitate scézutad in apa
este descrisa n brevetul EP 1629725 B1. Metoda asa cum este prezentata cuprinde
urmatoarele etape:

1) Introducerea materialului biologic fara solvent in cavitatea de microunde;

2) Iradierea materialului biologic padnd cand se eliminad in totalitate substantele
naturale de interes;

3) Transportarea substantelor naturale prin convectia din zona de microunde in
zona de racire;

4) Racirea substantelor naturale;
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5) Transportarea substantelor naturale din zona de condensare in zona de
colectare.
Apa care transportd substantele naturale, se intoarce partial in zona de
microunde printr — un sistem de scurgere.

Intr — o etapa secundara substantele naturale sau cele mai putin solubile Tn
apa sunt separate intr — un solvent hidrofobic. Vaporii de apa sunt generati in
interiorul cavitatii de microunde din amestecul apa/material biologic.

O alta inventie, US 5002784 relateazéd o noud metoda de extractie selectiva a
compusilor naturali din material biologic crud, care necesitd o scurtd perioada de
timp pentru extractie si utilizeaza un aplicator de microunde. Aceastd metoda
respectd toate principiile extractiei conventionale, dar comparativ cu aceasta
randamentele de extractie sunt mult mai bune. Operatiile de separare si purificare
ulterioare necesita cerinte speciale.

Noul sistem de extractie este alcatuit dintr-o cavitate de microunde multimod
sau monomod $i un sonotrod Tn care este introdus un reactor cu design specificat.
Reactorul este conectat la un sistem de antrenare cu vapori tip Clevenger sau
Vas Florentin, pentru colectarea si separarea uleiului volatil, asa cum se prezinta
in figura 1.
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Figura 1. Reactor continuu pentru extraciia asistatd de microunde si ultrasunete a compusilor biologic
activi din plante
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Procedeul conform inventiei prezintd numeroase -avantaje: masa de material

biologic prelucratd per sarja este de minim 100 ori mai mare decét in procedeul
discontinuu, se evitd fenomenul de spumare a materialului biologic si implicit
evenimentele nedorite, randamentul de extractie a substantelor naturale creste cu
pand la minim 25%, se reduce semnificativ timpul de extractie, se obtine un
produs de o puritate ridicatd si o calitate superioard din punct de vedere al
compozitiei chimice in comparatie cu alte metode si sisteme de extractie in cdmp
de microunde si/sau metode neconventionale, cum ar fi: extractia in camp electric
pulsatoriu, extractia asistatd de enzime, extractia cu lichide sub presiune,
extractia cu fluide supercritice. Materialul biologic supus extractiei poate fi
prelucrat in acelasi timp si pentru valorificarea altor componente valoroase:
polifenoli, antociani, proteine, etc..

Problema tehnica pe care o rezolva inventia consta in proiectarea unui nou tip
de reactor continuu pentru obtinerea substantelor naturale din material biologic
crud sau uscat pentru extractiile asistate de ricrounde si ultrasunete si metoda
de obtinere a acestor substante naturale cu noul tip de reactor.

Reactorul chimic utilizat pentru extractia asistatd de microunde si ultrasunete
(MW/US), conform inventiei, constd in aceea ca materialul biologic, alcatuit din
plante macinate sau lemn macinat sau seminte macinate sau rasini macinate
amestecate cu solvent (polar sau nepolar) sunt introduse cu ajutorul unei pompe
de proces in reactorul continuu in zona de extractie. Amestecul material
biologic/solvent este supus iradierii simultane ultrasunete - microunde, la puteri
de ultrasunete cuprinse intre 100 — 500 WI/I si puteri de microunde de 200 — 1000
W/ si o frecventsd de 2450 MHz, la temperatura de 40 — 110°C, presiune normals,
timp de 10 — 120 min., la un debit al pompei de 1 — 2 I/min..

Procedeul conform inventiei prezintd numeroase avantaje :

¢ Obtinerea de uleiuri volatile pure ;

¢ Obtinerea de polifenoli, antociani i proteine ;

e Timp de extractie scazut ;

e Temperatura de extractie controlatd in functie de produsul de extractie
care doreste sa se obtina ;

o Temperaturd scazutd de extractie pentru evitarea degradarii termice a
compugsilor termolabili ;

¢ Volum mare de extractie ;

(9



A-1015-- 00035 -

19 -01- 2005

Randament de extractie ridicat ;

Extractia asistatd de microunde si ultrasunete este un procedeu rapid,
selectiv, nepoluant, care decurge cu viteza mare de extractie, ugor de
controlat din punct de vedere tehnologic.

Intr-un vas de stocare se prepard amestecul material biologic/solvent,si se
omogenizeazd, astfel incat toatd cantitatea de plantd, lemn sau saméanta sa fie in
contact cu solventul. In reactorul continuu se introduce amestecul material
biologic/solvent cu ajutorul pompei si se pornesc sursele de ultrasunete gi microunde.
Se regleaza parametrii operationali : timp, temperatura, putere de ultrasunete, putere
de microunde, debitul pompei. Extractia compusilor biologic activi se realizeaza in
conditiile tehnologice impuse. In functie de natura produsului biologic activ obtinut, gi
anume : ulei esential, amestec de polifenoli, antociani sau proteine, acestia se racesc
la temperatura camerei, se conditioneaza prin filtrare, uscare, centrifugare sau
liofilizare i se depoziteaza.

Se prezinta, in continuare, cateva exemple nelimitative de aplicare a prezentei
inventii.

Exemplul 1. Se cantaresc pe balanta tehnica 5 Kg rozmarin (Rosmarinus Officinalis)
uscat (provenientd UE), mécinat la o granulatie de aproximativ 0.6 mm, se introduc in vasul
de stocare peste care se adauga 20 L apa deionizata, raport masic planta/solvent = 1 :4.
Amestecul se omogenizeaza cu un omogenizator mecanic timp de 30 min. la temperatura
camerei, la o turatie de 50 rpm. Se introduc furtunele de absorbtie si evacuare ale pompei in
vasul de stocare, se cupleazd pompa la reactorul continuu, si se porneste la un debit de 1
L/min.. Se pornesc sursele de ultrasunete la o putere de 200 W/L si de microunde 1a o putere
de 400 W/L, se adapteaza sistemul Clevenger de colectare al uleiului volatil si se regleaza
timpul de extractie la 90 min. Dupa 90 min. extractia uleiului volatil a fost completa. Uleiul
volatil, se separd de apad si se usuca pe Na,SO, anhidru. Astfel obtinut uleiul volatil se
depoziteaza in vase inchise la culoare in spatii ferite de lumina si caldura.

Exemplul 2. Se cantéresc pe balanta tehnica 10 Kg fructe de coacadz negru ( Ribes
nigrum) proaspat si se amestecd cu 10 L apa deionizata si 10 L alcool etilic 97 grade de
provenientd vegetala in vasul de stocare. Amestecul se omogenizeaza cu un omogenizator
mecanic timp de 30 min. la temperatura camerei, la o turatie de 100 rpm. Se introduc furtunul
de absorbtie al pompei in vasul de stocare iar cel de evacuare in vasul de colectare, se
cupleaza pompa la reactorul continuu, si se porneste la un debit de 0.5 L/min.. Se pornesc
sursele de ultrasunete la o putere de 100 W/L si de microunde la o putere de 300 WL, se
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regleaza timpul de extractie la 120 min. Dupa 120 min. se colecteaza amestecul de polifenoli
obtinut , care se separa prin filtrare. Amestecul de polifenoli se concentreaza prin liofilizare.
Astfel obtinut acesta se depoziteaza in vase inchise la culoare in spatii ferite de lumina si

caldura.

Exemplul 3. Se cantdresc pe balanta tehnicd 3 Kg miez de nucd macinat la o
granulatie de 0.6 mm (Juglans regia L.) si se amestecd cu 6 L hexan in vasul de stocare.
Amestecul se omogenizeazd cu un omogenizator mecanic timp de 40 min. la temperatura
camerei, la o turatie de 30 rpm. Se introduc furtunul de absorbtie al pompei in vasul de
stocare iar cel de evacuare in vasul de colectare, se cupleaza pompa la reactorul continuu,
si se porneste la un debit de 0.2 L/min.. Se pornesc sursele de ultrasunete la o putere de
300 WI/L si de microunde la o putere de 600 WIL, se regleaza timpul de extractie la 60 min.
Dupa 60 min. se colecteaza amestecul obtinut , care se separa prin filtrare. Amestecul de
solvent/ulei gras obtinut se distild in vid pentru eliminarea solventului, se spald cu apa
distilata de 3 ori si se usuca pe Na,SO, anhidru. Astfel obtinut uleiul gras se depoziteaza in

vase inchise [a culoare in spatii ferite de lumina si caldura.
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Revendicari

1. Proiectarea si executarea reactorului continuu de extractie a substantelor
biologic active din material vegetal . plante, seminte, fructe, rasini, flori,
material lemnos prin extractie asistatd simultan de microunde si

ultrasunete, caracterizate prin aceea ca :

- Puterile de emisie ale microundelor si ultrasunetelor aplicate
amestecului de material vegetal sunt determinate in functie de raportul
material vegetal/solvent, temperatura de extractie, timpul de extractie si
debitul pompei de alimentare ;

- Generatorul de ultrasunete este situat Tnaintea generatorului de
microunde si Tn linie cu acesta, pentru a genera un camp cu distributie
uniforma in zona de extraciie.

2. Proiectarea si executarea reactorului continuu de extracfie a substantelor
biologic active din material vegetal proaspat sau uscat, caracterizat prin
aceea ca in urma acestui procedeu se obfin: uleiuri esentiale, uleiuri grase,

S 2T T n—

amestecuri de po|ifend|i, amestecuri de compusi antocianici, terpenici,
sequiterpenici, proteine stabilizate sau sub forma pura.

3. Reactor continuu de extractie asistatd simultan de microunde si ultrasunete
pentru obtinerea compusilor biologici activi din plante conform
revendicarilor 1 si 2, caracterizata prin aceea ca puterea surselor de
ultrasunete cuprinsa intre 100 — 1000 WIL, iar puterea surselor de
microunde este cuprinsa intre 100 — 6000 W/L la o frecventa de 2450 MHz
sau 914 GHz.

4. Reactor continuu de extractie asistata simultan de microunde si ultrasunete
pentru obtinerea compusilor biologici activi din plante conform
revendicarilor 1 si 2, caracterizata prin aceea ca designul reactorului este
cel prezentat in figura 1 si el poate fi dimensionat pentru orice capacitate
de productie.
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