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(57) Rezumat:

Inventia se refera la un procedeu de obtinere a unui ulei
esential din petale de trandafir. Procedeul conform
inventiei consta din extractia, in camp de microunde, a
materialului biologic constand din petale de trandafiri
proaspete, ntr-un solvent organic polar, ales dintre
metanol, etanol, acid acetic, sau solvent organic
nepolar, ales dintre hexan, diclormetan, benzen si
acetona, la o temperaturd de 50..70°C, timp de
30...40 s, la 0 putere maxima de microunde de 500 W

si la o frecventa de 2450 MHz, dupa care produsul de
reactie se raceste controlat pana la temperatura de
15...20°C, incalzirea si racirea fiind repetate de 3 ori,
pentru definitivarea extractiei, dupa care se separa
uleiul de solvent, prin distilare, si se purifica, rezultand
un continut de ulei de maximum 0,03...0,04%.
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Obtinerea uleiurilor esentiale din petale de trandafir prin
extractie in camp de microunde

Descrierea brevetului

Prezenta inventie se refera la obtinerea uleiurilor esentiale din petale
de trandafir prin extractie in camp de microunde prin expunerea la radiatii
electromagnetice si radiatii ionizante, instalatia de obtinere a acestuia,
precum si tehnologia de obtinere a acestuia.

Sunt cunoscute mai multe metode de fabricare a uleiurilor esentiale din
material biologic, printr-o varietate de mecanisme si configurati de
echipamente [1, 3, 4, 5]. Aceste metode au o serie de dezavantaje, cum sunt:

- timp de extractie foarte lung;

- timpi de operare aditionali 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 si presiunii;

- spatiu de productie mare;

- numar mare de personal calificat pentru supravegherea procesului;

- necesitatea introducerii unor operatii finale de stabilizare si pregatirea

acestora pentru stocaré.[?]

Inventia de fata se refera o metoda de obtinere a uleiurilor esentiale din
petale de trandafir prin extractie in camp de microunde, printr-un proces
discontinuu de extractie in solvent polar sau nepolar. Metoda de fata cuprinde
expunerea in camp de microunde a materiei celulare cu sistem granular ce
contine componente oleaginoase si volatile, si extractia acestuia in solventi
organici polari sau 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, colector material biologic extras.

K

02

MuGHo

enti

3 ] '@".;?;3”3

v

]
b
!




-2009-00280 - -

3.1 -03- 2009

Procedeul de extractie si tehnologia conform prezentei inventii inlatura
dezavantajele metodelor clasice existente si prezinta urmatoarele avantaje:

- metoda de extractie si tehnologie nepoluanta;

- metoda rapida de extractie;

- incalzirea rapida pana la temperatura de operare;

- timpi tehnologici scazuti de pregatire a instalatiei;

- controlul rapid si viteza mare a procesului; _

-  distributia uniforma a caldurii, fara pierderi de caldura (prin inversarea

gradientului de temperatura);

- design modular flexibil;

- reducerea spatiului de lucru;

- usurinta automatizarii procesului;

- - concept inteligent de service si intretinere;

- seobtine un produs bogat in material biologic activ;

- se obtine un produs de puritate ridicata;

- proprietati fizico — chimice controlabile si reproductibile ale produsului

final.[6, 8, 9, 10]

Problema tehnica, pe care o rezolva inventia, consta in realizarea unei
instalatii moderne si performante de extractie si de obtinere a uleiurilor
esentiale din petale de trandafir bogat in componente biologic active, peste
300, cum ar fi : a — citronelol, fenil atanol, geraniol, nerol, farnesol si
stearpoten, linalool, nonanol, fenil acetaldehida, citral, carvona, acetat de
citronelil, 2 — fenil mentil acetat, metil eugenol, prin metode neconventionale
de extractie in camp de microunde.[11, 12]

Vasul de extractie consta dintr-un reactor chimic cu microunde echipat cu
sistem de agitare tip ancora, condensator de reflux, sistem de introducere a
gazului 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 a) Si/sau radiatii electromagnetice
(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 .

Exemple de solventi organici polari : etanol, metanol, iso — propanol, n —
butanol, acid acetic, n — propanol si solventi organici nepolari “transparenti la
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microunde” ‘hexan, diclormetan, CO, lichid, cloroform, CCl4, clorbenzen,
benzen, toluen, xilen, dimetil sulf oxid, tetrahidrofuran, acetona.

In urmatorul tabel sunt prezentate constantele fizice ale catorva
solventi polari si solventi nepolari “transparenti la microunde” asa cum au fost
denumiti anterior sunt acei compusi chimici, cu constante dielectrice mici
conparativ cu cea a apei (. = 80,4), utilizati cel mai des in extractia din

compusi biologic activi :[13]

-00280- -

Tabel 1
] :
| . Punct de Constanta Densitate
Solvent J Formula chimica fierbere | dielectrica (glcms) J
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In reactorul chimic cu microunde se introduc materialul biologic si
solventul, care se incalzesc timp de cateva minute la reflux, se raceste la
temperatura camerei, dupa care se reincalzeste din nou in conditiile descrise
mai sus. Aceasta etapa se repeta de 3 ori, pentru a defintiva extractia. Dupa
ce a fost incheiata etapa de extractie, se filtreaza materialul bilogic de solvent,
se separa componenta uleioasa de solvent prin distilare, solventul se
recupereaza iar materialul oleaginos se purifica prin centrifugare.

Se dau in continuare citeva exemple de aplicare a prezentei inventii.

Exemplul |

Intr-un reactor chimic cu microunde multimod tip MCR prevazut cu
agitare mecanica, sistem automat de control al presiunii si temperaturii, se
introduc solventul si anume 175 ml n — hexan si materialul biologic — 30 g
petale de trandafir proaspete, astfel :
- 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 secunde 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 controlata a
produsului de reactie pana la temperatura de 15° — 20 °C. Aceste operatii se
repeta de 3 ori, cu incalziri si raciri succesive, pana cand este extrasa complet
componenta oleaginoasa din materialul biologic. Se filtreaza solventul de
materialul biologic - prin pdmpa de vid, se separa solventul de componenta
oleaginoasa prin distilare, dupa care se purifica uleiul prin centrifugare.

Continutul in ulei al petalelor de trandafir proaspete este de 0,02 —
0,05%, prin aceasta metoda se recupereaza un procent de 0,03 — 0,04%.

Exemplul Il

Intr-un reactor chimic cu microunde multimod tip MCR prevazut cu
agitare mecanica, sistem automat de control al presiunii si temperaturii, se
introduc solventul si anume 190 ml cloroform si materialul biologic — 30 g
petale de trandafir proaspete, astfel :
- dupa alimentarea reactorului se pornesc treptat sursele de microunde, si se
ridica temperatura mediului de extractie pana la valoarea de 58° — 60°C timp
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de 35 secunde 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 controlata a
produsului de reactie pana la temperatura de 15° — 20 °C. Aceste operatii se
repeta de 3 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 petalelor de trandafiri proaspete este de 0,02 —
0,05%, prin aceasta metoda se recupereaza un procent de 0,02 — 0,03%.

Exemplul lll

Intr-un reactor chimic cu microunde multimod tip MCR prevazut cu
agitare mecanica, sistem automat de control al presiunii si temperaturii, se
introduc solventul si anume 250 ml apé distilata si materialul biologic — 30 g
petale de trandafir proaspete, astfel :
- dupa alimentarea reactorului se pornesc treptat sursele de microunde, si se
ridica temperatura mediului de extractie pana la valoarea de 96° — 98°C timp
de 60 secunde la o p.utére maxima de microunde de 800 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 3 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 petalelor de trandafir proaspete este de 0,02 —
0,05%, prin aceasta metoda se recupereaza un procent de 0,03 — 0,04%.

Exemplul IV '

Intr-un reactor chimic cu microunde multimod tip MCR prevazut cu
agitare mecanica, sistem automat de control al presiunii si temperaturii, se
introduc solventul si anume 250 ml apa distilata : etanol in raport de 1:1 si

materialul biologic — 30 g petale de trandafir proaspete, astfel :
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- dupa alimentarea reactorului se pornesc treptat sursele de microunde, si se
ridica temperatura mediului de extractie pana la valoarea de 76° — 78°C timp
de 60 secunde la o putere maxima de microunde de 800 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 3 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
oleaginbasa prin distilare, dupa care se purifica uleiul prin centrifugare.
Continutul in ulei al petalelor de trandafir proaspete este de 0,02 —
0,05%, prin aceasta metoda se recupereaza un procent de 0,03 — 0,05%.
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Revendicari

1. Metoda de extractie al uleiului din petale de trandafir printr-un procedeu
multimod discontinuu tip “open vessel’ in camp de microunde, caracterizat
prin aceea ca solventii nepolari utilizati pot fi oricare dintre: hexan,
diclormetan, CO, lichid, cloroform, CCl,, clorbenzen, benzen, toluen, xilen,
dimetil sulf oxid, tetrahidrofuran, acetone si cei polari utilizati pot fi oricare
dintre : etanol, metanol, iso — propanol, n —butanol, acid acetic, n — propanol .
Temperatura de extractie este cuprinsa intre 40 — 115 °C, la o putere maxima
a campului de microunde cuprinsa intre 500 W — 1,4 KW, la 2450 MHz timp
de 30 secunde — 30 min.

2. Metoda de extractie al uleiului din petale de trandafir printr-un procedeu
multimod discontinuu tip “open vessel” in camp de microunde, la presiune
normala, vid sau atmosfera inerta, conform revendicarii 1, caracterizat prin
aceea ca solventii utilizati pot fi oricare dintre: hexan, diclormetan, CO; lichid,
cloroform, CCls, clorbenzen, benzen, toluen, xilen, dimetil sulf oxid,
tetrahidrofuran, acetone si solventi polari, ovricare ar fi dintre : etanol, metanol,
iso — propanol, n — butanol, acid acetic, n — propanol. Temperatura de
extractié este cuprinsa intre 40 — 115 °C, la o putere maxima a campului de
microunde cuprinsa intre 500 W — 1,4 KW, la 2450 MHz timp de 30 secunde
— 30 min.

3. Instalatia pentru extractia uleiurilor si altor componente din material

biologic, conform revendicarii 1.

4. Metoda definite ca in revendicarile anterioare, ce cuprinde etape aditionale
de recuperare a extractantului, ce contine extract de uleiuri volatile ce creste

concentratia de ulei extras in extractant.

5. Utilizarea surselor de microunde de 2450 MHz si putere de 0,5-1,4 KW
pentru realizarea temperaturii si conditilor optime necesare extractiei,

conform revendicarii 1.
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6. Utilizarea altor surse de initiere a procesului de extractie, conform
revendicarii 1; din gama radiatiilor electromagnetice si radiatii ionizante :
ultrasunete, razey.

7. Reciclarea materialului bilogic din care s-a realizat extractia in alte
produse cum ar fi obtinerea de pelete utilizate ca si combustibil ecologic.
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