Szén-dioxid, mint oldoszer a
modern iparban
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A szuperkritikus szén-dioxid el6nyei

v Nem karos az egészségre (termékben visszamarado

koncentracidban),
v biztonsagtechnikai szempontbol megfeleld,
v nem lép reakcioba a kezelt anyaggal,
v relative nagy a s(r(isége, igy jo az oldoképessége,

v alacsony a kritikus hdmeérséklete és nyomasa.




Az extrakcio kinalta lehetGségek
Mar ipari gyakorlat:

m élelmiszeripari felhasznalasok pl.
kavé és tea koffeinmentesitése,

Evonik, 3x6,5 m3
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Kavé koffeinmentesitése
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Tea koffeinmentesitése

Evonik, Munchmunster,
Németorszag, 1988-
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Az extrakcio kinalta lehetoségek
Mar ipari gyakorlat:
m élelmiszeripari felhasznalasok pl.
1kavé és tea koffeinmentesitése,(“~ ' 4
1 komlokivonat elballitasa,

Evonik, 6x6,5 m3
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Novények extrakcioja
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Az extrakcio kinalta lehetoségek
Mar ipari gyakorlat:
m élelmiszeripari felhasznalasok pl.
1kavé és tea koffeinmentesitése,
1komldkivonat elballitasa,
C1rizs novenyvedoszer-mentesitese,
m épitbiparban és szerkezeti anyag gyartasnal pI
~1faanyag impregnalasa,
1aerogeélek szaritasa.

by Natex, Dania, 3x17 m3



7z szen-dioxidos extrakcio kinalta

lehetoségek
Mar ipari gyakorlat:

m élelmiszeripari felhasznalasok pl.
komlokivonat elballitasa,
kave és tea koffeinmentesitése,
rizs novenyvedoszer-mentesitése,

m épitOiparban és szerkezeti anyag gyartasnal pl.
faanyag impregnalasa,
aerogelek szaritasa.

Kutatasi fazisban:

m Enantiomerek elvalasztasa extrakcioval segitett

reszolvalassal. -
N,
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Az antiszolvens eljarasok

miukodési tartomanya

Homogén fazis Két fazis

GAS



Egy fazis vagy két fazis?

20 bar, 33 °C, kb. Az also fazis metanol.
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Gaz antiszolvens kristalyositas
(GAS/SAS/SEDS)
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Cefonicid mikronizalasa

DMSO-bol
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- SZzemcsek gazzal telitett oldatbol

(particles from gas saturated solution,
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] Gas
<10pm
Powder
>10um Fraunhofer Institute UMSICHT in

Powder

Oberhausen, 300 kg/h, 350 bar



"
=1bar, T=21°C p=16barT=21°C

P

p=17 bar, T=21°C

2,6-ditercbutil-metilfenol.
Atmoszférikus olvadaspont: 53 °C
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Sz emcsék gazzal telitett oldatbol

(particles from gas saturated solution,

Gas

<10pm

Powder

>10um

Powder
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A P és T hatasa a szemcseméretre,
triglicerid mikronizalasa

sg _- AT=T(exp.)-T(melt.p.); T(melt.p.)=70°C
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Szemcsemeéret-csokkentés hatasa
a kioldodasra - nifedipin

- 175 °C, 100-
o 1 —T 200 bar
— beoldasi P
1 PGSS
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Kompozitok készitése — mintapélda:
nifedipin : PEG4000 = 1:4

50 °C, PGSS
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Por formaju koncentratum
eloallitasa (CPF)

Por forma akar 80 %
folyadék tartalommal




Ar? - PGSS
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Miért/mikor végezziink egy reakciot
szén-dioxidban?
ElOonyok = Hatranyok
Alacsony hdmérséklet, Nagy nyomas,

gazok korlatlanul nagyobb és polaris molekulak
elegyednek, rosszul oldodnak.

gyors diffuzio, kicsi
anyagatadasi ellenallas,

nyomassal és
hémérséklettel

szabalyozhato
oldoképesség.

Optimalizalhato a
> reakcio és a
termékelvalasztas.
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A femkomplex katalizalta reakciok

fobb elktiloniilo tipusai

Reactants Products
\/ Reactants Products
SCF
Catalyst Kj _
SCF Catalyst solid

Catalyst

Reactants Products SCF
u SCF /7 iauid
Ui Reactants Products

Catalyst liquid

Jessop and Leitner in Jessop, P., Leitner, W. (Eds): Y Y S
Chemical Synthesis Using Supercrltlcal Fluids, Wiley-VCH, Weinheim, 351, (1999) itiiE e i &
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Szintézis

s6 Uzem: metil-etil-keton (Japan, 1985 )
, tobbceélu Uzem (Thomas Swan, UK, 2002)

# hidrogénezes: alkének, aldehidek, ketonok,
nitro vegyuletek, oximok

& Friedel-Crafts reakcio: alkilezés, acilezés

¢ hidroformilezés

& eterképzes: diolbol monoéter, ciklikus eterek




Polimerizacio
# Polimerizacio monomer oldoszerben

polietilén gyartas (2500-3300 bar, 160-330 °C)

4+ Polimerizacio szuperkritikus szen-
dioxidban

poli-tetrafluor-etilén (p< 350 bar, T< 100 °C
TEFLON, DuPont)




Polimerizacio SC-CO,-ban
Poli-tetrafluor-etiléen (TEFLON, DuPont, 1999)

iniciator es CO, jelenléetében:

OR,

& nem keletkeznek karboxil-sav veégcsoportok
# konnyen elvalaszthato az oldoszertol
# nagy tisztasagu: felvezetok, gyogyszeripar




Polimerizacio
Polimerizacio szuperkritikus szén-dioxidban
& poli-tetrafluor-etilén (p< 350 bar, T< 100 °C
TEFLON, DuPont)

& diszperzios polimerizacio (100 nm-10 um)

¢metil-metakrilat
#1-vinil-2-pirrolidon [fellUletaktiv anyag:
poli-(1,1-dihidro-perfluor-oktil-akrilat)]




N Zimkatalizis szuperkritikus
kozegben

¢ Kiralis (bio)katalizatorok,
# viszonylag alacsony hOmerseklet sziikséges,

¢ nem vizoldhato komponensek kvazi-homogén fazisban
reagaltathatoak,

¢ az enzimek nem oldédnak CO,-ban,

4 a szubsztrat, tem¢k €s enzim hatékony elvalasztasa
megoldhato,

4 elsdsorban kinetikus reszolvalast Iehet végrehajtant,

¢ szakaszos vagy folyamatos reaktor kialakitas egyarant
lehetséges.

Biokatalizis
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Az enzimek stabilitasa és
aktivitasa flugg a

4 az enzimtol
# a reagensektdl €s a katalizalando reakcioktol
# homeérseklettol

+ nyomastol (nyomas valtozasatol)




. A nyomas hatasa?
(CALB rogzitett 22 érés reakcioidé)

X2z (%)

T (°C)

x = €079 100%

Co
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Az enzimek stabilitasa és
aktivitasa flugg a

¢ az enzimtol

¢ areagensektol ¢s a katalizalando
reakc10ktol

# homérseklettol
+ nyomastol (nyomas valtozasatol)

4 viztartalomtol




Viztartalom hatasa

Esterification of (+)-phenylethanol with vinyl acetate,
enzyme crystals of Candida antartica lipase B
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i g

EEEEEEEEEEEEE




I
Viztartalom hatasa

Esterification of (x)-phenylethanol with vinyl acetate,
enzyme crystals of Candida antartica lipase B

9 MPa, 40 °C, avarage residence time 13 min
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e SEE ey
MUEGYETEM 1782



Folyamatos uzemben

Esterification of (x)-phenylethanol with vinyl acetate,
enzyme crystals of Candida antartica lipase B,
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" S
Az enzimek stabilitasa és
aktivitasa flugg a

4 az enzimtol
# a reagensektdl €s a katalizalando reakcioktol
# homerseklettol

+ nyomastol (nyomas valtozasatol)

¢ Viztartalomtol

4 anyagtranszpottol

¢ az immobilizalas modjatodl

®?




Osszefoglalas

¢ Az extrakcio elterjedt, 1ipart meretben az
elelmiszeriparban. Egyéb 1paragakban 1s vannak
alkalmazasai (pl. vegytisztitas).

4+ Az impregnalas (az extrakci6 ellentettje) polimerek
szinez¢seében, faanyag kezeléseben jelentos.

+ Kristalyositas lehetséges szén-dioxidbol, szén-dioxid
antiszolvenssel, szén-dioxid beoldassal. Mindegyik
eljarasnak megvan a 1¢tjogosultsaga (eltero tertileteken)
¢s alkalmas a szemcsemeéret (€s eloszlasa) valamint
1dOnként a morfoldgia szabalyozasara.

¢ Reakciokozegkent specialis celokra alkalmazhato (pl.
szelektivitas, vagy polimerizacional polimerizacios fok
beallitasara.




A tobbi, jovobeni alkalmazas rajtunk is mulik.

KOSZONOM A FIGYELMET!




