8.7. Szilard - folyadék extrakcio

8.7.1. Elméleti 6sszefoglalo

Szilard - folyadék extrakcion oldhatd anyag szelektiv kioldasat értjiik oldhatatlan
szilard vazanyagbol folyékony oldoszerrel. Ez a miivelet szamos értékes anyag (pl.
cukor, ndvényolaj, gydgyndvény hatdanyag, stb.) kinyerésére szolgal. Vegyiik pél-
daként a cukorrépa extrakcidjat. A cukorrépa szeletet 70 ° C-os forrd vizzel extra-
haljak. A kinyerendd cukor a sejtlében van oldott forméban. Mivel ez esetben a
sejtlé és az extrahalolé azonos anyag, ezért az extrakcid soran koncentracid ki-
egyenlitddés megy végbe. Az oldott cukor molekula a sejtfalakon at a répaszelet
kiilso feliiletéhez diffundal. Ez az akadalyozott diffizidé a sebesség meghatarozo
folyamat. A kisérleti tapasztalatok szerint a szilard részecskét koriilvevd lamindris
hatarréteg diffuzios ellendlldsa a belsd diffuzios ellendllashoz képest elhanyagol-
hato, még kis aramlasi Reynolds-szamoknal is, ha az oldott anyag effektiv difftzi-
60s allandoja (D ) a szilard vazanyagban kicsi és a diffizios Gthossz nagy. Ezért
hivjak ezt miiveletet diffuzids extrakcionak is.

A diffuzios extrakcid6 matematikai modellezésénél a kovetkezd egyszertsitd
feltételeket fogadjuk el:

1. Szakaszos extrakcional az extrahaldolé (B) és a sejtlé tomegének (A) aranya a
miivelet soran nem valtozik (folyadékardny: f =B/A = allando). Folyamatos

extrakcional a tomegaramok aranya allando.

2. Az extrahalolé és a sejtlé stirisége az extrakcio alatt gyakorlatilag nem valto-
zik.

3. A kiold6d6 komponenst a szilard vazanyag csak gyengén és elhanyagolhatd
mértékben adszorbealja.

4. A sejtlé (raffinditum) Gsszetétele az extrakcid kezdetén (t = 0) a szilard anyag-
ban mindeniitt azonos: X, (kg értékes anyag / kg sejtlé).

5. Az extrahdland6 anyag azonos alakl és méretii szabalyos részecskekbdl all, és
az extrakcio kézben a részecskék alakja €s mérete nem valtozik.

6. Az extrahaland6 anyag lemez, henger vagy gomb alaku (pl. gyogynovény levél,
szar illetve apritott, 6rolt anyag). Feltételezziik, hogy a planparallel lemez a
vastagsagahoz képest a tér masik két iranydban végtelen kiterjedésii, a henger
alakt részecske az 4&tmérdjéhez viszonyitva végtelen hoSszusagu.

7. A szilard részecske minden iranyban azonos tulajdonsagu (izotrop), azaz az
effektiv diffuzios tényezo értéke iranytol fiiggetlen.

8. Szakaszos extrakcional a folyadékot keverjiikk vagy cirkulaltatjuk a rendszer-
ben, igy az extrahalolé tokéletesen kevertnek tekinthetd, azaz az extrahaldlében
mindeniitt ugyanaz a koncentracio.
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Amikor a kezdetben szobahémérsékletii anyagot forrd oldoszerrel extrahaljuk,
akkor is a részecskében egyenletes homérséklettel szamolhatunk, mivel a ho terje-
dése a szilard anyagban sokkal gyorsabb folyamat, mint a diffizi6 (a LEwis-szam

Le= a/ D >10°, ahol a a hédiffuzivitasi tényez, Dy az effektiv diffuzios té-

nyezo).

Az instacionarius hdvezetés differencial egyenletét siklap, henger és gomb ala-
ku testekre eldszor FOURIER irta fel 1808-ban [1]. Matematikailag a diffazids fo-
lyamatot leir6 FicK torvény (1855) hasonlé FOURIER hovezetési torvényéhez.

8.7.1.1. Szakaszos extrakcio szamitasa

A szilard vazanyagba zart sejtlében végbemend diffuzios folyamatot a Fick II. dif-
ferencialegyenlet irja le. A diffundald anyag koncentracioja (x) a t id6 és az r
helykoordinata fliggvénye (r lemezalakt részecskénél a szimmetria siktol, henger-
nél a szimmetria tengelytdél és gomb esetén a kdzépponttdl mért tavolsag).

Deﬁ{&zx c-1g}g

— = 8.7-1
ar2+ r or ( )

ot

ahol C a szimmetria tényez0.

Megjegyezzik, hogy a fenti egyenlet szigoruan véve csak hig oldatokra érvé-
nyes (a diffuzios tényezo koncentracié fiiggd!), ezért a gyakorlatban a difftzids
egyiitthatonak az adott koncentracié tartomanyra vonatkozd atlag értékével sza-
molunk.

A szilard részecske feliiletének (Fp) és térfogatanak (Vp) aranya:
F, C

p

ahol R a lemez félvastagsaga, a henger illetve a gomb sugara, a p index a részecs-
kére (particle) utal, C értéke: planparallel lemez (C = 1), henger (C = 2),
goémb (C = 3).

Peremfeltételek:

1. A szilard anyagnak az extrahdlo lével érintkezd kiilsd feliiletén a sejtlé és az
extrahalolé koncentracidja y megegyezik, mivel a kiilsé komponens-transzport
sokkal gyorsabb, mint az akadalyozott difftizi6 a szilard vazanyagban.

x(r=R,t)=y(t) (8.7-3)

2. A diffundalé anyag koncentracio eloszlasa a sejtlében az r helykoordinata
fliggvényében lemez esetén a felezdsikra, hengernél a tengelyre és gombnél a
kodzéppontra nézve szimmetrikus és r = 0 -nal maximuma van.

dx
{El—o =0 (8.7-4)
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8.7.1.2. A kinyerend6 értékes anyag mérlegegyenlete szakaszos extrakciora

Ax, + By, = AX + By (8.7-5)

ahol x, és y, a sejtlé illetve az extrahalolé kezdeti koncentracidja, X a sejtlé at-
lag koncentracioja a szilard anyagban

Végtelen id6 mulva kiegyenlitddik a koncentraciod a sejtlé és az extrahalolé kozott

Xo + 1Yo

8.7-6
1+ f ( )

yOO:XCX):

A szilard anyagbo6l iddegység alatt kidiffundalé anyag mennyisége a szilard anyag

rrrrr

gradienssel aranyos (8.7-1. abra).

dy dx
B dt - _Deff FpA|:dr:|rR (87_7)

ahol p, a sejtlé stirtisége.

A

sejtlé | extraktum
X,y
x(r,1)
)

>
R

4’

>
0 hely
8.7-1. dbra

A diffundalé komponens koncentracio-eloszlasa egy adott idépillanatban
a sejt- és az extrahaldlében a hely fiiggvényében

A diffuzié szempontjabol hasznos feliilet

C
F = 61:[3 = EEVP (87'8)
ahol ¢ a sejtlé térfogat hanyada a szilard részecskében:
go A (8.7-9)
PV,

143



Behelyettesitve ezt a kifejezést a fenti egyenletbe
AC

PR
A (8.7-3), (8.7-7) és (8.7-10) egyenletek alapjan irhatjuk

fR | ox OX
- —| == 8.7-11
CD [O”tl_R {é’r l_R ( )

A (8.7-11) parcialis differencial egyenlet megoldasa [2]:

F =

(8.7-10)

X(O) =X Yo —Y(t) _ P(t) (8.7-12)
X0 — X Yo — yO

%0 exp(—gzj . Fi)
P(t)=2f(1+f)C), - -
H(f) +@+f)C

(8.7-13)

ahol Fi= Dyt / R? =t/t; dimenziémentes FICK-szam,
ty =R?/Dy diffiizi6 iddallandoja,
& azalabbi egyenletek j-edik pozitiv gydke
planparallel lemez: tg¢; :—fgj

henger: =—

J, és J; nullad- ill. elsérendii els6faju Bessel-fuggvény [3].
3¢,

gomb: 198 =—"—

y.. = y(t)

0 yO
z6 folyadékaranyok mellet a FICK-szam figgvényében.

A 8.7-2. dbran valtozasa lathatdé gomb-alaka részecske esetén kiilonbo-

144



1,0

. ; yoo - yO
. t
; Fi=—
0.8 - - i [
1\ ‘ '
A
i '
0,7 \
\\\
0s N\ i
\ ' 1
AN f
\
e \NANNNNE
AR ~
WA
RN £~
OO S\ WA ANNS 7%
AN\VEAN NN A/ =
NN NN\ 7
A\ NN I\
o TN\ NN ;
' NN ENANN |
NN PSS
AANN M ANNNY
NN ENNSNNN
' , NN TN NNNN
SR N -
£la 2 1 /RN NS
id / s — V\ R
0.4 \.Of / \S\\\ \\\ %%x\\
’ o.i/ N T R TISS
S
N RER = —a
. |
o " 0,08 | oio Fi o
8.7-2. abra

GOmb-alaku részecskék szakaszos extrakcidja

Ha valamilyen anyagra szakaszos rendszerben meghatérozzuk t; értékét, akkor
segitségével ellenaramu extrakcio is szamithato. A szamitasnal feltételezziik, hogy
mindkét fazis dugattytaszeriien halad végig a késziiléken és a hossziranya kevere-
dés elhanyagolhato. A folyamatos ellenaramu extrakciora vonatkoz6 adatok a 8.7-
3. abran lathatok.
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8.7.2. A mérési gyakorlat célja
A feladat a diffizio idoallandojanak (5 = R?/D, ) meghatirozisa laboratériumi

szakaszos extrakcios kisérletekbdl. A mért t; értékébdl szamithato a geometriai
méret (R) ismeretében az effektiv diffizios allando (D ).

8.7.3. A késziilék leirasa

A laboratoriumi szilard-folyadék extrahdlo berendezés a 8.7-4. dbran lathato.

wl
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1. Termosztalhat6 extrakcios oszlop 7. Szabalyozhaté fojtas
2. Nivoedény 8. Vizvezeték

3. Vezetbképességmérd cella 9. Fogask’erék szivattyl
4. Vezet6képességmérd csatlakozo 10. Rotaméter

5. Haromallasu csap 11. Folyadékbevezetd pipa
6. Haromallasu csap

8.7-4. abra.
Laboratdriumi szilard-folyadék extrahald berendezés folyamatabréja
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A késziilék termosztalhato extrakcids oszlopaban (1) a diffundalé anyag olda-
taval 4titatott egyenld nagysagu porozus Al,O, tablettdk vannak. A tablettak at-

méréje 8 mm (R = 4 mm) és kozelitéleg gdbmboknek tekinthetdk. Az extraktorcsd
atmérdje 40 mm, magassaga 500 mm ¢€s a benne levo toltet magassaga 400 mm. A
tokéletes keveredés (8. egyszeriisito feltétel) teljesitése érdekében az extrahald fo-
lyadékot allando sebességgel cirkulaltatjuk a (9) fogaskerék-szivattya segitségével
a rendszerben. A cirkulécid sebességét a (10) rotaméterrel ellendrizziik €s a (7)
keriil6 vezeték fojtasaval szabalyozzuk. A rotamétert vizzel kalibraltak, skalaja

crer

laval és a (4) miiszerrel mérjik. Az (5) €s (6) haromallasu csapok a késziilék alul-
rol valo gyors, buborékmentes feltoltését és letiritését szolgaljak.

8.7.4. Utmutatas a mérési gyakorlathoz

A mérés megkezdése eldtt kapcsoljuk be a termosztatot és nyissuk meg a hiitd-
vizének csapjat. Az oszlop homérsékletének allandosagara az egész mérés alatt
tgyelni kell.

Az extraktorcsdben 1évo tablettakra az el6z6 mérdcsoport sd-oldatot toltott. A

tablettak szaraz és so-oldattal atitatott tomege a mérés melletti hirdet6tablan talal-
hat6. A s6-oldatot engedjiik le az extraktorcs6bdl és tegylink félre beldle mintat
tiszta edényben. 10 ml mintat 100 ml-es mérélombikban higitsuk tizszeresére és
hatarozzuk meg a so tartalmat, a mérés utan, vezetoképesség méréssel. A tablettak
kiils6 feliiletére tapadt so-oldatot a mérés megkezdése eldtt le kell mosni, ezért az
extraktorcsébe fent — nyitott csapok mellett — 6ntsiink be kb. 100 ml desztillalt
vizet. Az 6blit6 vizet a leereszté csapon keresztiil kdzvetleniil a csatornaba enged-
juk.
Ezutan kosstik be a vezetoképesség mérd cellat. Toltsiik fel desztillalt vizzel a ni-
voedényt, ligyelve az Osszekotd vezeték légtelenitésére. Forgassuk meg kézzel
ovatosan az €kszijtarcsat, igy ellendrizziik, hogy a fogaskerék szivattyll nem szo-
rul-e.

A mérés megkezdése eldtt ellendrizziik a haromfurati csapok allasat! A csapok
helyes bedllitdsdhoz az utmutatd a mérdberendezés mellett van kifliggesztve.
Rossz inditas esetén, a mérést aznap mar nem lehet elvégezni.

A fentiekben leirt modon eldkészitett késziiléket a nivoedénybdl desztillalt viz-
zel feltoltjiik, ugy, hogy a folyadék a termosztalt csdszakaszt teljesen megtdltse.
Ezutan a fogaskerékszivattyut és a stoppert egyidejiileg inditva azonnal megkezd-
juk a mérést. A rotaméteren beéllitand6 értéket a mérésvezetd adja meg. Az indu-
lastol meghatarozott idokdzonként (0 és 20 perc kozott 2 percenként, 20 és 50
perc kozott 5 percenként, 50 perc utdn 10 percenként) leolvassuk a vezetd-
képességmérd miiszeren a mért értékeket.

A mérést addig folytatjuk, amig a vezetoképesség kozel allando lesz (80...90
min). Ezutan ledllitjuk a szivattylt és leengedjiik a folyadékot a késziilékbol. A
késziiléket, a szivattyut is jaratva, desztillalt vizzel atmossuk. Ezutan az eldkészi-

crer
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pot. Ugyeljiink arra, hogy a fogaskerék szivattytiba solé ne keriiljon. Az extraktor-
csovet solével feltoltve allni hagyjuk, hogy a kovetkezd napi méréshez a sé a tab-
lettdkba bediffundalhasson.

8.7.5. Mérési adatok értékelése

crer

Az extrahalolé koncentracidjanak  értékét (y) és  vezetOképességét a
vezetoképességmérd miiszer mutatja. A sooldat siirtisége 1 g/cm3-nek vehetd. Az
y_-nek az utolsdé mért y koncentraciot fogadjuk el. Ellenérzésképpen hasonlitsuk

Ossze a (8.7-6) anyagmérleg alapjan szamitott értékkel.

Abrazoljuk y-t és a diffuzio idéallandojat (tg) az id6 fiiggvényében. Szamitsuk
ki tg értékébdl az effektiv diffuzios allandot és hasonlitsuk dssze a NaCl tiszta
vizben mért diffuzios allanddjaval: 20 °C-on D = 1,39 .10°° cm? / S. (A tablettak
sugara R =4 mm).

A jegyz6konyvben a kovetkezd adatokat jegyezziik fel:

A tablettak széraz tomege: .................. g

A solével atitatott tablettak tomege: ....... g
Sejtlé mennyisége (A): ..ovvvniininininnnnnn g
Extrahalolé mennyisége (B): ................ g
Folyadékarany (f): ...,

Rotaméter allas: skalarész, ....... dmé/h
Homérséklet: ... °C
Kezdeti sejtlé koncentracio (Xg)ie.....uev.... a/kg
MEIt Y i, a/kg
A (6) anyagmérleg alapjan szamitott y_ ... a/kg
Det /D &

Készitsiik el a kovetkez0 tablazatot a mérési és a szamitott adatok szamara!

1d6 Vezetd- y Yo =Y _ t
(min) képesség (ij Vo, Fi (min)
(mS) kg

8.7.6. Tervezési feladat
Szamitsuk ki a 3. diagram segitségével, hogy mekkora tartozkodasi (extrakcios)

1d6 sziikséges az ellenaramu extraktorban, ha a gyakorlatvezetd altal megadott re-
lativ veszteséget és extraktum koncentraciot akarunk elérni.
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Az oldott anyag mérleg egyenlete a folyamatos ellenaramu extraktorra allando-
sult allapotban, ha tiszta oldoszert taplalunk be (y, =0):

Xo =X + T yy (8.7-14)

ahol vy, és X,; az extraktort elhagyo extraktum illetve raffinatum koncentracioja.

Az eredményeket foglaljuk 6ssze a kovetkezo tablazatban!

Megadott
relativ veszteség (X, /X, ): Folyadékarany (f):
extraktum koncentracio (y,;): FICK - szam (tg, /tg ):

Extrakcios id6 (to,, ):
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