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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania ekstrakiéw z suszu konopi, z wykorzysta-
niem ditlenku wegla, obejmujgcy operacje catkowitego usuwania wilgoci, dekarboksylacji kannabinoi-
dow i ekstrakcji. Sposob ten jest szczegdlnie przydatny do przemystowego otrzymywania ekstraktow
o wysokiej zawarto$ci CBD z konopi siewnych (wiéknistych).

Konopie to rodzina ro$lin konopiowatych, osiagajacych wysoko$é 2—5 m, rosngcych w réznych
czesciach Swiata. Wyrdznia sie trzy gatunki konopi: indyjskie (Cannabis indica Lam.) nazywane mari-
huang, siewne nazywane réwniez witdknistymi (Cannabis sativa L.) oraz dzikie (Cannabis ruderalis
Janisch.), a w kazdym gatunku wiele odmian. Uprawia sie je gtéwnie w celu pozyskiwania nasion na
olej spozywczy lub przemystowy, todyg na witbkna i jako wypetniacz do wyrobdw z tworzyw sztucznych
oraz wierzchotkow (kwiatow i lisci) na narkotyki i/lub leki. W konopiach zidentyfikowano okoto
300 zwigzkéw chemicznych, w ktérych wyréznia sie: olejki (seskwiterpeny i terpeny), kannabinoidy,
flawonoidy, pigmenty, cukry, chlorofil, ttuszcze, woski, lignine, pektyny, skrobie i celuloze. Skfad che-
miczny poszczegdinych czesci tych rodlin (fodyg, lisci, kwiatéw, nasion, korzeni) jest rézny i zalezny
w duzym stopniu od gatunku, odmiany, okresu wzrostu, warunkéw uprawy (klimat, gleba, nawadnia-
nie, nawozenie), suszenia i przechowywania. Najwiecej kannabinoidéw zawiera tak zwany kief, czyli
wtoski w postaci malenkich lepkich krysztatkéw pokrywajgcych kwiaty. Konopie sg jedyng roéling,
w ktérej, gtownie w kwiatostanach i lisciach, powstaje zwigzek chemiczny — kwas kannabigerolowy
(CBGA), z ktérego pod wptywem enzymow, tlenu, Swiatta i temperatury powstajg jego pochodne kwa-
sowe i obojetne nazywane ogélnie kannabinoidami. Wyodrebniono 85 kannabinoidéw, a wérdd nich 7
0 nazwach: A%-tetrahydrokannabinol (A°-THC), A8-tetrahydrokannabinol (A8-THC), kannabidiol (CBD),
kannabichromen (CBC), kannabigerol (CBG), kannabinol (CBN) i kannabinidiol (CBND), ktére wyka-
Zujg szerokie spektrum dziatania medycznego, to jest leczniczego i/lub narkotycznego. Najbardziej
znanym narkotykiem, ale réwniez i lekiem jest THC a najszersze spektrum dziatania leczniczego ma
niepsychoaktywny CBD. CBD i THC sg izomerami. Wysokg zawarto§¢ THC a niskg CBD wykazujg
konopie indyjskie a wysokg zawarto§¢ CBD a niskg THC — konopie siewne.

Catkowite usuwanie wilgoci z materiatéw roslinnych jest procesem powszechnie znanym pole-
gajgcym na ich podgrzaniu do temperatury wyzszej od temperatury wrzenia wody, zwykle okoto 105°C
i przetrzymaniu przez pewien czas w tej temperaturze.

Dekarboksylacja kwasowych postaci kannabinoidéw, czyli kwaséw kannabinolowych w kono-
piach lub ekstraktach z konopi jest endotermiczng reakcjg chemiczng, w ktérej nastepuje ich termiczny
rozktad na kannabinoidy obojetne i ditlenek wegla. Z mola kwasu powstaje mol kannabinoidu obojet-
nego i mol ditlenku wegla. Reakcja ta rozpoczyna sie powoli w konopiach bezposrednio po zbiorze
i w trakcie suszenia, nieco szybciej przebiega w czasie ogrzewania do temperatury okoto 105°C
w celu catkowitego usuniecia wilgoci a w temperaturze 140-150°C przebiega z duzg szybkoscig
i praktycznie do konca. Szybka dekarboksylacja polega wiec na podgrzaniu surowych konopi lub eks-
traktu z konopi do temperatury 110-150°C i przetrzymaniu przez pewien czas w tej temperaturze.
Proces wydaje sie i jest prosty i szybki w matej skali, ale w skali produkcyjnej, kiedy masa wsadu ko-
nopi wynosi kilkadziesigt kilograméw lub wiecej przeponowe dostarczenie ciepta do wnetrza wsadu
poprzez przewodzenie, promieniowanie i konwekcje naturalng wymaga bardzo dtugiego czasu. Niniej-
szy wynalazek rozwigzuje ten problem.

Znane sg ,domowe” i laboratoryjne sposoby suszenia i dekarboksylacji w matej skali, w otwar-
tych lub zamknietych pojemnikach, polegajace na przeponowym ogrzewaniu w piekarniku, w suszar-
ce, na tazni olejowej, na ptycie grzewczej lub w tym podobnych urzgdzeniach. Znana jest réwniez
dekarboksylacja w statycznej atmosferze azotu.

Z patentu PL 205945, US 7344736 i EP 1536810 firmy GW Pharma Limited znany jest sposéb
suszenia i dekarboksylacji konopi przed ich ekstrakcjg ciektym ditlenkiem wegla. W warunkach labora-
toryjnych prébki zmielonych konopi 0 masie 0,25 g szczelnie zamykano w szklanych fiolkach, ktére
ogrzewano w piecu z wymuszonym obiegiem powietrza. W skali pilotowej ogrzewano w zbiornikach
porcje 4 kg konopi. Wykazano, ze czas dekarboksylacji zdecydowanie wydiuza sie wraz ze zwieksza-
niem masy wsadu konopi i ze jest on dtuzszy dla CBDA niz THCA. Ze zgtoszenia patentowego
WO 2016004410 i patentu US 9340475 wynika, ze czas dekarboksylacji CBDA w ekstrakcie z konopi
w temperaturze 140-150°C moze wynosi¢ 10-18 godzin.

Gtéwng wadg powyzszych sposobdéw otrzymywania ekstraktow z konopi jest usuwanie wilgoci
i dekarboksylacja kannabinoidéw w odrebnej aparaturze, co wymaga duzo robocizny i czasu na zata-
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dunek, nagrzewanie, chtodzenie i roztadunek. Niniejszy wynalazek umozliwia znaczne zmniejszenie
naktadu robocizny i czasu niezbednego do otrzymania ekstraktu.

Bedacy przedmiotem wynalazku sposéb otrzymywania ekstraktéw z konopi, obejmujgcy naste-
pujgce po sobie operacje catkowitego usuwania wilgoci w temperaturze od otoczenia do 105°C i de-
karboksylacji kwasowych postaci kannabinoidéw w temperaturze 105 do 150°C, a nastepnie ekstrakgcji
kannabinoidéw nadkrytycznym ditlenkiem wegla w znanych warunkach ci$nienia 7,4—60 MPa i tempe-
ratury 31-80°C, polega na tym, ze operacje usuwania wilgoci i dekarboksylacji prowadzi sie bezprze-
ponowo w strumieniu CO: i w tej samej aparaturze co nastepujaca po nich ekstrakcje, ktora to apara-
tura zawiera aparat ciSnieniowy, w ktérego wnetrzu zawieszony jest kosz z dnem sitowym wypetniony
konopiami, a wlot aparatu poprzez podgrzewacz jest potgczony ze zrédiem gazowego CO> wraz
z urzadzeniem przettaczajgcym i ze zrédtem ciektego CO2 wraz z pompg ciektego COz2, przy czym
usuwanie wilgoci z konopi prowadzi sie pod ciSnieniem zblizonym do atmosferycznego i przy swobod-
nym wyptywie CO> do atmosfery, dekarboksylacje prowadzi sie w obiegu zamknietym utworzonym
przez urzadzenie przettaczajace, ktérym korzystnie jest dmuchawa, podgrzewacz, aparat i rurociag
powrotny CO:> taczgcy wylot aparatu z linig zasilajgcg gazowego CO2, pod samoczynnie wytworzonym
ci$nieniem, a ekstrakcje prowadzi sie w tym samym obiegu zamknietym z przeptywem CO> wymuszo-
nym przez pompe ciektego CO:2 podtgczong do obiegu bezposrednio przed podgrzewaczem.

Korzystnie aparat w cze$ci zawierajgcej kosz z konopiami jest ogrzewany przez ptaszcz parowy
albo elektrycznie.

Do suszenia i dekarboksylacji stosuje sie gazowy CO» podawany przez dmuchawe lub inne
urzadzenie przettaczajgce. Obieg CO2 w etapie ekstrakcji jest wymuszony przez pompe ciektego COo.

Wynalazek jest pokazany w przyktadzie wykonania, opisujgcym aparature i sposéb realizacji
wynalazku wtacznie z etapami poprzedzajgcymi ekstrakcje, i na rysunku Fig. 1 przedstawiajgcym
uproszczony schemat technologiczno-aparaturowy otrzymywania ekstraktu z konopi.

OPIS APARATURY DO REALIZACJI SPOSOBU WG WYNALAZKU

Linig cienkg, z prawej strony, narysowano fragment typowej instalacji ekstrakcji nadkrytycznym
ditlenkiem wegla a linig grubg wyposazenie dodatkowe niezbedne do catkowitego usuniecia wilgoci
i dekarboksylacji kannabinoidéw. Aparatura sktada sie z aparatu A, w ktérym zachodzi usuwanie wil-
goci, dekarboksylacja kannabinoidéw i ekstrakcja konopi, podgrzewacza ditlenku wegla E, pompy
ciektego CO: P, dmuchawy D, rurociagéw, zaworéw odcinajgcych Z1-23, zaworu bezpieczenstwa Z4,
zaworu regulacyjnego ZR, zaworu zwrotnego Z6, zaworu redukcyjnego Z7 oraz aparatury pomiarowej
temperatury TRC1, TIR1 i ciSnienia PIR1. Aparat A posiada ci$nieniowy ptaszcz 1, zawieszony w kot-
nierzu kosz 2 z dnem sitowym 3, wypeftiony konopiami 4, pokrywe 5 z filtrem 6 oraz ptaszcz grzej-
ny 7. Dmuchawa D powinna mieé wydajno$¢ 3—15 Nmé/(h x kg konopi) i sprez odpowiedni do oporéw
przeptywu w catym obiegu. Pompa P ciektego CO2 powinna mie¢ wydajnos¢ 2—40 I/(h x kg konopi).
W etapie usuwania wilgoci otwarte sg zawory Z1 i Z2 a Z3 jest zamkniety. Gazowy ditlenek wegla
doptywa do dmuchawy D i jest przettaczany do podgrzewacza E, w ktérym jest podgrzewany do tem-
peratury TRC1 ponizej 110°C. Temperatura ta jest regulowana stopniem otwarcia zaworu regulacyj-
nego ZR, czyli natezeniem przeptywu czynnika grzewczego, ktérym moze by¢ na przyktad olej. Pod-
grzany ditlenek wegla przeptywa nastepnie przez ztoze konopi w aparacie A, ktére sie stopniowo
ogrzewa i suszy, a ditlenek wegla nasyca wilgocig, parami terpenéw i kannabinoidéw i réwnoczes$nie
schiadza, co mozna obserwowac jako réznice temperatur miedzy TRC1 i TIR1. W celu zminimalizo-
wania strat ciepta z aparatu A do otoczenia jest on ogrzewany, na przyktad parg wodng o odpowied-
nim ciénieniu lub elektrycznie. Korzystnie jest je$li temperatura ptaszcza aparatu A jest zblizona do
temperatury TRC1, co istotnie skraca czas nagrzewania ztoza konopi. Schtodzony ditlenek wegla
w aparacie A wyptywa przez otwarty zawo6r Z2 do atmosfery. Etap usuwania wilgoci trwa do osiggnie-
cia temperatury ditlenku wegla TIR1 105°C i utrzymania jej okoto 15 minut. Po zakoficzonym etapie
usuwania wilgoci otwiera sie zawdr Z3, zamyka zawory Z1 i Z2 oraz podnosi temperature ditlenku
wegla za podgrzewaczem E, to jest TRC1 do ponizej 160°C. Drugi etap ogrzewania, to jest dekarbok-
sylacji kannabinoidéw, odbywa sie w zamknietym obiegu ditlenku wegla i trwa do osiggniecia tempe-
ratury TIR1 okoto 150°C i utrzymania jej okoto 30 minut. Na skutek ogrzewania i wydzielania sie CO>
w reakcji dekarboksylacji ci$nienie w aparaturze narasta, co mozna obserwowaé na wskazniku PIR1.
Aparatura jest chroniona przed nadmiernym wzrostem cisSnienia przez zawér bezpieczenstwa Z4.
Po zakonczonym etapie dekarboksylacji wytgcza sie dmuchawe D, zamyka zawory Z3 i Z5, uruchamia
pompe P ciektego CO: i obniza temperature nadkrytycznego CO> TRC1 i temperature ptaszcza apara-
tu A do temperatury ekstrakcji. Ekstrakcje konopi prowadzi sie w znanym zakresie ci$nienia i tempera-
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tury, to jest 7,4—60 MPa i 31-80°C. Ditlenek wegla po przej$ciu przez aparat A przeptywa przez zawér
redukcyjny ci$nienia Z7 do wezta separacji ekstraktu a nastepnie do kondensatora (nie sg pokazane
na rysunku Fig. 1), z ktérego po schtodzeniu powraca na ssanie pompy P. Separacje ekstraktu mozna
prowadzi¢ jedno- lub wielostopniowo w zakresie ci$nien od potowy ci$nienia ekstrakcji do okoto
5,5 MPa i w temperaturach 32—40°C.

PRZYKELAD WYKONANIA SPOSOBU WG WYNALAZKU

Przygotowanie konopi do ekstrakcji wykonano w atmosferze ditlenku wegla, w instalacji do-
$wiadczalnej z aparatem A o pojemnosci kosza 40 |, dmuchawg o wydajno$ci okoto 300 m3/h i sprezu
okoto 0,16 MPa, pompg ciektego CO: o regulowanej wydajno$ci do 240 I/h oraz z olejowym podgrze-
waczem E. Aparat A posiadat parowy ptaszcz grzewczy, w ktérym utrzymywano statg temperature,
w pierwszym etapie ogrzewania okoto 105°C (ci$nienie ok. 0,13 MPa) a w drugim 145°C (ci$nienie
okoto 0,44 MPa). W koszu aparatu A umieszczono 25 kg granulatu konopi o gesto$ci nasypowej
ok. 0,7 kg/l, w postaci wyttoczek o $srednicy 6 mm i dtugosci od kilku do kilkunastu mm. W konopiach
tych zawarto§¢ CBDA wynosita 0,906% i CBD 0,062%. Po nagrzaniu oleju do temperatury okoto
145°C otwarto zawory Z1 i Z2, zamknieto zawér Z3 i uruchomiono dmuchawe. Temperatura ditlenku
wegla za podgrzewaczem E wynosita poczgtkowo 85-90°C a po uptywie okoto 12 minut osiggneta
106°C. W tym czasie temperatura ditlenku wegla za ztozem konopi wzrosta od okoto 21°C do 73°C.
Po nastepnych 16 minutach temperatura ditlenku wegla przed i za ztozem konopi wyréwnata sie
i wynosita 105°C. Temperature te utrzymano jeszcze okoto 12 minut, po czym otwarto zawér Z3
a zamknieto zawory Z1 i Z2 oraz zintensyfikowano ogrzewanie oleju grzewczego az do osiggniecia
temperatury okoto 185°C. Po okoto 34 minutach temperatura ditlenku wegla przed i za ztozem konopi
wyréwnata sie i wynosita 146°C. W tym czasie nadci$nienie w aparacie A wzrosto do ok. 0,02 MPa.
Temperature 145—-146°C utrzymano jeszcze okoto 30 minut. Po zakonczonym etapie dekarboksylacji
wylgczono dmuchawe D, zamknieto zawory Z3 i Z5, uruchomiono pompe P ciektego CO2 i obnizono
temperature nadkrytycznego CO2 TRC1 i temperature ptaszcza aparatu A do temperatury ekstrakgji.
Ekstrakcje konopi prowadzono pod ci$nieniem 40 MPa, w temperaturze 45°C przez 2,5 h, przy nate-
zeniu przeptywu CO2 190-210 I/h. Ditlenek wegla po przejsciu przez aparat A przeptywat przez zawor
redukcyjny ci$nienia Z7 do wezta separacji ekstraktu a nastepnie do kondensatora (nie sg pokazane
na rysunku Fig. 1), z ktérego po schiodzeniu powracat na ssanie pompy P. Separacje ekstraktu pro-
wadzono jednostopniowo pod ci$nieniem okoto 5,5 MPa i w temperaturze 35-38°C. Z separatora
odebrano 0,98 kg ekstraktu zawierajgcego 17,1% CBD i 0,12% CBDA. Sprawnos$¢ ekstrakcji CBD
wyniosta okoto 79%. Stopien dekarboksylacji wynosit 99,4%.

W analogicznej ekstrakcji znanym sposobem, bez suszenia i dekarboksylacji, przy tych samych
parametrach ekstrakcji i separacji jak powyzej, z separatora odebrano 0,97 kg ekstraktu i okoto 1,2 kg
wody. Ekstrakt zawierat 3,8% CBD i 8,5% CBDA. Sprawnos$¢ ekstrakcji CBD wynosita 51% a stopien
dekarboksylacji 33,8%.

W sposobie wedtug wynalazku uzyskano ekstrakt bez domieszki wody, o znacznie wyzszym
sumarycznym stezeniu CBD i CBDA i prawie catkowitej dekarboksylacji CBDA do CBD. Sprawnos$¢
ekstrakcji byta ponad 1,5 razy wyzsza.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposo6b otrzymywania ekstraktéw z konopi, obejmujgcy nastepujace po sobie operacje cat-
kowitego usuwania wilgoci w temperaturze od otoczenia do 105°C i dekarboksylacji kwaso-
wych postaci kannabinoidéw w temperaturze 105-150°C, a nastepnie ekstrakcji kannabinoi-
déw nadkrytycznym ditlenkiem wegla w znanych warunkach ci$nienia 7,4—60 MPa i tempe-
ratury 31-80°C, znamienny tym, Zze operacje usuwania wilgoci i dekarboksylacji prowadzi
sie bezprzeponowo w strumieniu CO:2 i w tej samej aparaturze co nastepujaca po nich eks-
trakcje, ktéra to aparatura zawiera aparat ciSnieniowy (A), w ktérego wnetrzu zawieszony
jest kosz z dnem sitowym wypetniony konopiami, a wlot aparatu poprzez podgrzewacz (E)
jest potgczony ze zrédtem gazowego CO2 wraz z urzadzeniem przettaczajgcym (D), ktérym
korzystnie jest dmuchawa i ze zrodtem cieklego CO2 wraz z pompg ciektego CO:2 (P), przy
czym usuwanie wilgoci z konopi prowadzi sie pod cisnieniem zblizonym do atmosferycznego
i przy swobodnym wyptywie CO2 do atmosfery, dekarboksylacje prowadzi sie w obiegu za-
mknietym utworzonym przez urzgdzenie przettaczajgce (D), podgrzewacz (E), aparat (A)
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i rurocigg powrotny CO2 (RP) tgczacy wylot aparatu z linig zasilajgcg gazowego CO2, pod
samoczynnie wytworzonym ci$nieniem, a ekstrakcje prowadzi sie¢ w tym samym obiegu za-
mknietym z przeptywem CO:2 wymuszonym przez pompe ciektego CO: (P) podtgczong
do obiegu bezposrednio przed podgrzewaczem (E).
. Spos6b wediug zastrzezenia 1, znamienny tym, ze aparat (A) w cze$ci zawierajacej kosz
z konopiami jest ogrzewany parg albo elektrycznie.
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