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Basing, bar

Kritik basing, bar

Indirgenmis basing

Kat1 tanecik baglangic yag derisimi, kg/m’
Sicakhik, K

Kritik sicaklik, K

Indirgenmis sicakhk

Zaman, dak

Ekstrakt6r yatak bogluk oram

Yogunluk, kg/m’

Kritik yoguniuk

Indirgenmis yogunluk

Tanecikler aras1 akigkan mzi, m/s

Hacim degeri, litre

Akss hizi, m*/dak
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SC
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SCFE
BPR
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Stiperkritik akigkan ekstraksiyonu

Basing regulatdrii (Back pressure regulator)
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OZET

Gazlar yiiksek basmg altinda, sivi veya siiperkritik faz bdlgesinde ¢oziicli 6zellik kazanirlar.
Bu dzellik, basing ve sicakhk degisimleriyle istenildigi gibi yonlendirilebilir,

Stiperkritik sartlarda CO,’nin {istiin ¢6zme giiclinden faydalanarak esans eldesi, bitkisel
yaglarin eldesi, petroliin asfalttan ayriimasi, kdmiirlin sivilagtirimasi, tekstil boyamasi, yan
iletkenlerin temizlenmesi, partikiil olugumu ve atik sularin temizlenmesi gibi ¢aliymalar
miimkiin olabilmektedir.

Toksik ¢dziicti kullanmamasi, ¢evreyi kirletmemesi, ¢dziiclinlin kolay geri kazammm ve
akigkan aktarim Ozellikleri bakimindan klasik aymrma yOntemlerine (destilasyon, sivi
ekstraksiyonu) gbre avantaji olmasina ragmen, yiikksek basng kullanilmasi nedeniyle
SCFE’nin yatirim maliyeti olduk¢a yliksektir. Dolayisiyla, prosesi kurma asamasindan once
ayrmtih ekonomik fizibilite c¢aligmalarmmn yapiimas: gerekir. Bu ¢aligmalar, prosesin
simiilasyonu i¢in matematiksel modellerin kurulmasiyla basarrya ulagir.

Bu ¢alismanmn amaci, stiperkritik ekstraksiyon prosesinin ger¢eklestirildigi, esansiyel yag
eldesinin amaglandid: bir tesisin tasarlanmasmm kapsar. Tesisin tasarlanmasi sirasinda,
stiperkritik akiskan ekstraksiyonu ¢alismasmin bir tesise uyarlanmasi incelenmigtir. Bu
calisma swrasinda lavanta ¢igegine ait ¢Ozliniirlik verileri literatlirden alnmugtir. Daha
Onceden elde edilmis olan ¢Sziiniirliik verileri; burada ¢alisma kogullarmm segilmesini ve en
uygun kosullarda ¢aligilmasim saglamustir. Ekstraksiyonun tamamlanma stiresinden hareketle,
ekstraktdr boyutunun belirlenmesine ve buna gore difer ekipmanlarm segimine gegilmigtir.
Tesiste kullamilmasi gercken ekipmanlarin Ozellikleri, hammaddenin depolanmasi ve
¢oziicliniin saklanmas: {izerinde de durulmustur.

Cahsma kogullar1 50°C ve 100 bar olarak segilmistir. Bu kogullarda CO,’nin lavanta ¢igegi
icin doygunluk degeri 0.243 kg/m’ olarak bilinmektedir. Bu degere gore kullanlmas: gereken
lavanta ¢icegi miktar1 ve CO, miktar1 hesaplanmugtir. Kapasite olarak segilmis olan 1000 kg
lavanta esansiyel yag: miktarim ekstrakte edebilmek i¢in, 1.89 m ylikseklik ve 30 cm ¢aph,
paslanmaz celik iki adet ekstraktor tasarlanmugtir. BOylece, yida yaklagik 83 ton lavanta
¢iceginden 1 ton esansiyel yag elde edilebilecektir. Elde edilmesi planlanan lavanta ¢igegi
esansiyel yagt, “Lavanta Kolonyasi” tiretiminde kullamlabilecektir.

Bu c¢aliyma fizibilite ¢ahgmasindan g¢ok, bir kimya miihendislii tasarim ¢ahgmasidir. Bu
yiizden, maliyet degerlerinden ziyade, sistemin tasarlanmasi iizerinde durulmustur.

Anahtar Kelimeler: Siiperkritik akigkan ekstraksiyonu, tasarim,ekstraktor, ekstraktdr ¢ap ve
yitksekligi, lavanta esansiyel yag1.



ABSTRACT

Gases gain the solvent property, in liquid phase or in supercritical region, under high
pressure. This property can be adjusted by small changes in temperature and pressure.

At supercritical conditions, by the help of high solvent skill of CO,, it is possible to work
on processes like extraction of essential oils and vegetable oils, removal of asphalt from
petroleum, liquefaction of coal, dyeing of textiles, cleaning of semiconductors, formation
of particles, purification of contaminated water.

Supercritical fluid extraction has the following advantages compared to conventional
processes such as solvent extraction and distillation;

- It does not use a toxic solvent,

- It does not cause pollution,

- The solvent can easily be separated and
- Enhanced transport properties.

In spite of these advantages, due to use of high pressure, the capital costs are quite high.
Therefore economic feasibility studies should be done before the process is set up. These
studies will be successful only if the simulation of the process is mathematically
modeled.

In this study the aim is to design a plant, in which essential oil of lavender oil is extracted
by supercritical fluid extraction. During the design of the extraction plant, the adaptation
of supercritical extraction to a high scale plant is studied. The solubility data for the
lavender oil is used as it is found in literature. The solubility data were used to define the
optimal operation conditions. Considering the estimated time required for the extraction
to be completed, the height of the extractor was calculated. According to the height and
the diameter of the extractor, the other required parts of equipment were selected. The
specifications of the equipment used in the plant, the storage of raw materials, and the
preservation of solvent were also discussed.

The operation conditions were selected as 50°C and 100 bars. The saturation point of CO,
for lavender plant in this condition was 0.243kg/m’. By using this data, the required
quantity of lavender plant and CO, were calculated. To extract 1000 kg of essential oil
quantity, the selected capacity, two stainless steel extractors each 1.89 m high and 30 cm
in diameter were designed. As the result of this design, 1 ton of lavender essential oil can
be obtained per year of operation from 83 tons of lavender plant. The lavender oil that is
planned to be obtained can be used to produce lavender cologne.

This is a design study in chemical engineering, rather than a feasibility study. Therefore
the design study is mostly discussed rather than the cost.

Keywords: Supercritical fluid extraction, design, extractor, diameter and height of
extractor, lavender oil.



1. GIRIS

Doga hemen hemen limitsiz bir bitki kaynagidir. Tahminlere gbre yeryiiziinde
800.000°den fazla sayida bitki tiirii bulunmaktayken, bunlar arasmda sadece %10’u
bilinmektedir. Insanligin gelisiminin en baslarindan itibaren, bitkiler insanlar tarafindan
beslenmek, giyinmek ve hastahklar iyilestirmek {izere kullamlmiglardir. Bitkiler
icerisinde aktif maddeler gok az miktarlarda ve kati formlarda bulunurlar.

Esansiyel yaglar giiniimiizde parflimeri,ilag, kozmetik ve gida endiistrisinde hammadde
olarak kullaniimaktadiriar.

Dogal iriinlerden ekstraktlar, klasik yontemlerle veya altemnatif olarak siiperkritik
ekstraksiyonla, gogunlukla sanayilesmis tilkelerde iretilir. Hammaddeler, bulunduklan
tilkelerden satin almir ve ekstraksiyon faaliyetlerinin yiiriitiilmekte oldugu Avrupa,
Amerika, Japonya ve diger lilkelere nakledilir. Gelismekte olan {ilkelerdeki ekstrakt
ihtiyaci, cogunlukla {iretici {ilkelerden yapilan ithalatlarla kargilanir. Diigiik tcretteki
hammaddenin ihracati ve yiiksek ticretli, kar eklenmis {irlinlerin ithalati arasindaki fiyat
fark, gelismekte olan Gilkedeki son kullanic: tarafindan denilmesi zorunlu olur. Cesitli
nedenlerden, ekstraksiyon faaliyetlerinin hammaddenin mensei olan dilkede
gergeklestirilmesi ¢ok daha akillica olacaktir.

Coziinenden kolaylikla aynilabilir olmasi, diisiik sicakliklarda ¢aligmaya imkan vermesi,
gevre kirliligi yaratmamas, yiiksek oranda segicilik saglamasi vb. nedenler, siiperkritik
akigkanlarm son yirmi yilda kullanim alanlanni genisletmis ve hizlandimstir. Hatta
sliperkritik akigkanlann bir siv1 ¢6ziiciiden daha diigiik viskozite ve daha yliksek
difliziviteye sahip olmasi nedeniyle destilasyona, ve ¢dziici uzaklastirma problemi
olmamasi ve dilsiikk sicakhklarda g¢aligmaya imkan vermesi nedeniyle de klasik
ekstraksiyona alternatif olarak gosterilmeye baslanmustir. Pek ¢ok uygulamada yanici
olmamasi, korozyona neden olmamasi, ucuz olmasi, kontroliiniin kolay olmasi ve ortam
sicakhifinin hemen {istiinde bir kritik sicaklifa sahip olmas: nedeniyle CO, en ¢ok tercih
edilen akiskandir (Dinger vd., 1996).

Stperkritik akiskanlar giiniimiiz teknolojisinde ¢ok yaygin olarak kullanilamamaktadir;
bunun nedenleri ise, ¢oziiniirliik verilerinin azli31, baslangi¢ ve isletme maliyetlerinin
yiksek olmasi, ¢aligmalarin laboratuvar agamasindan sanayiye taginmasinda yaganan
zorluklardir. Tim bu sayilanlar bir dezavantaj degildir. Sadece tizerinde daha fazla

¢ahisiimasi gereken konulardir (Tomasko vd., 1995).

Stperkritik akigkanlarla ilgili uygulamalarin laboratuvar ortamlarindan, daha biiyiik
Olgekli tesislerde kullammina gegilmesi, izerinde galigtimas: gereken konularn baginda
gelmektedir. Laboratuvarda elde edilen ¢oziintirliik verileri tesislerde ¢aligilmas: gereken
kosullarin segimini saglar. Coziiniirliik verileri, ekstrakte edilecek olan maddenin
karakteristik 6zelliklerinin belirlenmesi i¢in kullanilabilir. Buradan elde edilecek bilgiler
sayesinde bu maddenin, hangi sicaklik ve basing degerlerinde daha etkin olarak ekstrakte
edilebilecegi, tanecik boyutu degerine gére hammaddenin, yag1 yogun olarak tuttugu
boyutlar ve g¢ahgilacak ¢o6ziici akis hizlannda ¢Sziicliniin uygun miktarlarda
kullaniimasni saglamak i¢in bilinmesi gereken akis hiz1 degerleri belirlenmis olur.



Laboratuvar kosullarinda gergeklestirilmis olan ekstraksiyon ¢aligmalan sayesinde, elde
edilen ekstrakt verimlerine gore proseslerin islevsellifine karar verilebilir. Yani
ekstraksiyon verimli bir sekilde gergeklestirilemiyorsa bunun igin gerekli diizeltmelerin
yaptlarak ekstraksiyon veriminin arttinlmas: laboratuvar kogullaninda daha kolaydir.
Ekstraksiyon isleminin uygunluguna karar verildikten sonra laboratuvar Slgegindeki
ekstraksiyon kogullan, daha biiylik 6lgeklerdeki tesislerde ekstraksiyonu ger¢eklestirmek
lizere ekstrapole edilebilir. Ekstrapolasyon igin 6zellikle ¢Gziicli akig hizi, ekstraktdrdeki
besleme kiitlesi ve ¢6ziicii kiitlesi kullanilir.

Burada yapilmis olan c¢aligmada, lavanta ¢igefine ait ¢ziiniirliik verilerinden
yararlanilarak, ¢aliyma kogsullar segilmistir. Se¢ilmis ¢alisma kosullarninda, doygunluk
degerine gére belirlenmis olan kapasiteyi elde etmek {izere gerekli olan ¢oziicii miktan
hesaplanmigtir. Ekstraksiyonun tamamlanma siiresi g6z Oniinde bulundurularak,
ekstraktdr boyutlan ve ¢dziicli akis hizlarina gegilmistir. Belirlenen bu degerlere gore
ekipmanlarn se¢ilmesi iizerinde durulmustur. Bu ¢alismanin amaci, yukarida anlatildig:
gibi laboratuvar kosullarinda ekstrakte edilen lavanta g¢igeginin, sliperkritik akigkan
ekstraksiyonuyla ticari tesis boyutlarinda elde edilmesinin incelenmesidir. Bu tiir
¢aligmalarin ¢ogalmasi ve degisik maddeler i¢in elde edilmis olan ¢8ziiniirliik verilerinin,
bu galismalarda kullaniimasinin yayginlagsmasi sayesinde, stiperkritik akigkan teknolojisi
kimya miihendisliginin temel islemlerinden birisi haline gelebilecektir.
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2. ESANSIYEL YAGLAR ve LAVANTA CICEGI ESANSIYEL YAGI

2.1 Esansiyel Yaglar

2.1.1 Genel Bilgi

Esansiyel yaglar, elde edildikleri bitkinin kendine has koku etkisinin en az 100 katin1
icerecek sekilde konsantre olan ve biiylik oranda karbon, hidrojen ve oksijenden bazen de
atomik veya molekiiler seviyede azot ve kiikiirtten olusan ugucu bilesiklerdir
(Heath,1981).

McNair’e gdre dogadaki 295 bitki ailesinden sadece %87’si esansiyel yag igerir ancak
bunlardan sadece kirk kadarimn ticari amaglarla {iretimi yapilir (Kirk ve Othmer, 1970).
Esansiyel yaglar, bitkinin anotomisine bagh olarak k&k (zencefil), meyve (portakal,
limon), yaprak (nane, defne), ¢igek (yasemin, giil), gévde-kabuk (tar¢in) ve tohum (biber,
karanfil) gibi degisik kisimlarinda bulunur. Bazilarinda ise bitkinin her tarafina (lavanta,
kekik) dagilmistir (Wijesekera, 1983).

Cesitli bitkilerdeki esansiyel yaglanin miktarlarnt da goreceli olarak farklhilik gdsterir.
Omnegin karanfil tohumlaninda %15-18 diizeyinde esansiyel yag bulunurken, soganda
%0.1’in bile altinda esansiyel yag bulunur. Aym bitki {izerinde bile esansiyel yag igerigi
bakimindan farkliliklar bulunabilir. Omek olarak, nane bitkisinde en yogun esansiyel yag
icerigi olan yapraklar sapin iist kismindaki tag yapraklardir, agagi dogru inildikge
esansiyel yag oram azalmaktadir. Bitkilerin esansiyel yag igeriklerini etkileyen diger
etkenler, bitkinin fizyolojik yasi, iklim kosullan ve mevsimler olarak siralanabilir
(Guenther, E., 1972). '

Esansiyel yaglarin bitkilerde ne amacla bulunduguna dair baz: teoriler iretilmigtir.
Esansiyel yaglarin kaynak bitkinin varhigim siirdiirebilmesi igin polenleri tagiyacak
boceklere karsi hos kokulan ile cazibe sagladii, zararli hasere ve kemirgenleri uzak
tutmak i¢in bulunduklan ve siirekli buharlagarak ugucu hale gelmeleri ile, bitkiden 1s1
cektikleri ve bdylece bitkinin dogal su dengesini korumasmna yardim ettikleri seklinde
degisik fikirler vardir (Karaali, A., 1987).



2.1.2 Esansiyel Yaglarm Kimyas:

Naneden sarimsaga, giilden defneye kadar bircok degisik kokularin, bilesimleri ve
kimyasal yapilan birbirinden g¢ok farklidir. Esansiyel yag kansimlarinda ortalama yiize
yakin bilesenin varhigi saptanmis olmasina karsin, bunlarin sadece birkag: yiiksek oranda
bulunurlar. En yiiksek diizeyde bulunan kisim genelde terpenlerdir. Esansiyel yaglarda
aromatik, hetorosiklik siniflarin yamisira daha ¢ok terpen simfi bulunmasina ragmen
bunlann kokuya katkilan azdir (Mayo, 1959). Esansiyel yagin esas kokusunu veren
bilesenler alkoller, aldehitler, ketonlar, esterler, asitler, asetaller, oksitler, laktonlar ve
fenoller gibi oksijenli bilesikler olup bunlarin alkoldeki ¢oziintirliikleri daha fazladir.
Azotlu bilesenler, genellikle keskin kokuya sahiptir. Kiikiirt igeren bilesenler ise az
miktarda bulunmalarma ragmen kokulan daha belirgindir (Kirk ve Othmer, 1970).

Esansiyel yaglann kimyasi konusunda yapilan ¢aligmalar daha ¢ok kimyasal
bilesimlerinin nicel ve nitel analizlerini, bilesenlerin tammlanmasim ve izolasyonunu
kapsar (Chu-tsin, 1983).

Esansiyel yaglarm kimyasal aragtirmasi igin gelistirilen yeni metotlar bile baz
problemlere heniiz cevap verememistir. Esansiyel yaglann bilesiminde kararsizlik
goriliir. Ciinkii toplama giiniine, mevsimine, bitkinin kaynagina, deneysel metoda bagh
olarak esansiyel yagin kalitesi etkilenmektedir. Yeni geligtirilen teknikler bile bilegsenlerin
tammmlanmasinda yetersiz kalabilir, ayrica tiim bunlara ek olarak esansiyel yagin orijinal
kimyasal bilesiminde saklanmasi zorunludur. Esansiyel yaglar 151k, 1s1, asit, oksijen,
enzim ve hatta sicak sudan etkilendikleri i¢in ekstaktlardan ¢oziicliniin geri kazanilmasi
veya destilasyon, depolama ve gaz kromatografi analizleri sirasinda &zelliklerini
kaybederler (Chu-tsin, 1983).

Taze bitkiler, hava etkisi ile kurutulmalan sirasinda esansiyel yaglanmin pek gogunu
buharlagmayla, oksidasyonla, reginelesmeyle ve diger kimyasal yollarla kaybederler.
Eger bitkisel maddenin, iizerinde ¢alisilmadan &nce, bir siire igin depolanmasi
gerekiyorsa, bitki diigiik sicaklikta, kuru atmosfer altinda, hava sirkiilasyonundan uzak bir
ortamda saklanmalidir. Kurutma sirasinda meydana gelen esansiyel yag kaybi, depolama
sirasindaki kayiptan daha biiyiiktiir. Esansiyel yagdaki en biiylik kayip, destilasyon
oncesinde bitkisel maddenin islenmesi sirasinda olmaktadir. Esansiyel yaZ, kimyasal



olarak aktif ve enerji bakimmdan zengin bir salgidir. Esansiyel yag, bitki salg: bezlerinde
toplandif igin tohumlarla galisihirken bu salg1 bezleri 6giitme ve ezilme gibi islemlerde
pargalanir. Aslinda bu esnada esansiyel yagin serbest kalmasi amaglanmaktadir ama bu
sirada yag kayb: da meydana gelmektedir. Burada meydana gelen yag kaybinin miktar:
ogiitiictiniin bityiikliigiine ve uygunluguna, 6giitiicideki hava sirkiilasyon hizina, 63iitme
siiresine baglidir (Guenther, 1972; Kirk ve Othmer, 1970).

Esansiyel yag sanayiinde bitkilerden buhar destilasyonu yontemiyle elde edilen ugucu
kokulu bilesiklere “esansiyel yaglar”, bitkilerden petrol eter, hekzan gibi hidrokarbon
goziiclilerle ekstrakte edilen kokulu bilesiklere “oleoresin™ veya “konkrete”, bunlardan
alkol de ¢Oziinemeyen kismin aynstirtldifi Uriine “absolut”, absolutlarin alkoldeki
¢ozeltilerine de “tinktiire” denilir (Karaali, A., 1987).

2.1.3 Esansiyel Yaglarin Farmakolojik Etkileri

Esansiyel yaglar kolay ¢6ziinebilmektedirler. Bu nedenle deri altina emilme yetenekleri
cok yiiksektir. Cogu esansiyel yag, parflim bilesiminde kullanildig: igin derinin tahrig
olmas1 ve alerjik durum yaratmamasi gerekir. Bu nedenle, esansiyel yaglann emilme
yeteneklerini belirlemek iizere gesitli deneyler yapilmistir. Oncelikle lavanta, okaliptils,
limon, bergamot esansiyel yaglar1 deneklerin deri altina enjekte edilmistir. iki saat sonra
domuzlarin nefes ahiglaninda gozle goriiliir bir degisim olmugtur. Beyaz farelerde ise bir
mililitre yagin deri altina enjekte edilmesinden sonra bergamot yag: 20 dakika, yasemin
10 dakika, nane ve kekik yag ise 1 saat sonra 5liime neden olmustur.

Esansiyel yaglarin insan burnunda birakacag: etki de Onemlidir. Kokuyu olusturan
molekiillerin hava ile taginmasi; molekiillerin biiylikliigiine, polaritesine ve sekline
baglidir. Ayn1 zamanda bu faktdrler, molekiiliin kokusu, hacini ve minimum sayisina
bagli olarak her bir molekiilin 6zel kokusunu belirler (Kirk ve Othmer, 1970).



2.1.4 Esansiyel Yaglarin Uretim Yéntemleri
Bitkisel k8kenli esansiyel yaglarin iiretiminde kullanilan baglica y6ntemler:

» Destilasyon,
» Soguk pres (expression),
» Coziicli ekstraksiyonu,
» Siiperkritik akigkanlarla ekstraksiyon.
Bunlarmn iginde, destilasyon en fazla kullanilan ydntemdir. Uretim yontemi segilirken

genellikle, esansiyel yagin 1s1 ve su etkilerine duyarlilifi, uguculugu ve sudaki
¢oziinilirliigl gibi 6zellikleri goz 6niinde bulundurulur.

Istya dayanikhi ve suda ¢dziinmeyen esansiyel yaglar buhar destilasyonuna uygundur.
Ancak, yumru koklii bitkiler veya menekse ve yasemin gibi bazi hassas ¢igeklerin yaglan
buhar etkisi ile zarar gordiiklerinden, ¢8ziicii ekstraksiyonu ile elde edilirler. Baharatlarin
birgogu, ¢oziicii ekstraksiyonuyla yaglh reginelerine kadar islenebilir. Portakal ve limon
gibi turuncgillerin yaglar ise, 1s1 ve nemden ¢abuk zarar goriirler. Dolayisiyla ancak
soguk press teknigi ile elde edilebilirler.

2.1.4.1 Destilasyon

Esansiyel yaglarin {iretiminde giiniimiizde en yaygin olarak kullamlan y&ntem,
destilasyondur. Destilasyona tabi tutulacak bitkisel hammaddeler, tohumlar igin 8giitticii
degirmenler, yapraklar i¢in ise kirma valsleri kullanilarak, homojen hale getirilir.

Destilasyon iglemi li¢ sekilde uygulanabilir:
» Sudestilasyonu

» Su ve buhar destilasyonu
» Bubhar destilasyonu

Su Destilasyonu

Su destilasyonu basit bir y6ntemdir ve bitkilerden esansiyel yaglarin kazanilmasinda
bilinen en eski iglemdir. Bu yéntem uygunlandiginda, madde tamamiyla daldirilmig halde
kaynayan su ile dogrudan temas ettirilir. Bu durum, 6zgiil agirhga ve kullanilan madde
miktarma baghdir. Esansiyel yaglar, suyun kaynatilmasiyla olusan buharla birlikte

yogusturucuya taginir.



Su destilasyonunun, bitki maddesinin kaynatma kabimin kizgin bolgelerine dogrudan
temas etmesi nedeniyle esansiyel yagda kotii kokunun olugmasi, sicak suyun stirekli
hareketinin bazen esansiyel yagin hidrolizasyonuna neden olmasi ve islemin yavas olmasi
gibi sakincalan vardir. Birbirlerine yapisarak niifuz edilemez bir kiitle halinde gelmeleri

engellendiginden, giillere, daima su destilasyonu uygulanir.

N

N

Sekil 2.1 Laboratuvar tipi su destilasyon cihaz1 (Baytop, 1986).

N\

Su-Su buhan Destilasyonu

Bitkisel madde, altinda su bulunan elegin {izerine yerlestirilir. Isitilan sudan yiikselen
doygun buhar, bitkisel maddenin alt kismindan kazana verilir. Boylece doygun buhar
bitkinin iginden gecerek esansiyel yaglarni alir. Esansiyel yag yiikli su buhan,
yogusturucudan gegtikten sonra ayrma kisminda toplanir. Bu ydntemde bitkinin
kaynayan suyla dogrudan temas: yoktur. Ozellikle yapraklardan (nane, defne gibi)
destilayson amacina uygundur. Sekil 2.2°de laboratuvar tipi bir su-buhar destilasyon
cihaz1 goriilmektedir.



Sekil 2.2 Laboratuvar tipi su-su buhan destilasyon cihazi (Karaali, 1987).

Su buhari Destilasyonu

Esansiyel yag eldesinde daha gok kullamilan bu ydntem de, bitkisel madde dogrudan su
buhar ile temas eder ve yogusan su buhari, ortamdan uzaklagtirilir. Bitki, 100°C gibi bir
sicaklikla kargilagtigindan isiya karsi duyarl: olan esansiyel yag bilesenlerinin kimyasal
olarak bozunmasimm 6nlemek ic¢in indirgenmis basingta c¢aligiimalidir. Bazi dogal
maddeler (giil, portakal ¢icekleri, itir vb.) ise balonda biiyllkk yiZinlar meydana
getirdikleri ve buhar gecisini Onledikleri i¢in buhar destilasyonu yontemine tabi
tutulamazlar. Ayrca, bu ydntem, toz haline getirilmis bitkilerin destilasyonu igin de
uygun degildir.



Sekil 2.3 Laboratuvar tipi su buhan destilasyon cihazi (Séyler, M., 1992).

Yukarida laboratuvar tipi su buhan destilasyon cihazi gésterilmektedir.

Asagida sayilan bazi nedenler destillenmis yagin, bitkinin orjinal kokusunu tagimasim

engeller. Bu nedenler;

esansiyel yagin hassas bilegenlerinin suyun veya su buharinin uzun temasindan
etkilenerek hidrojen siilflir, amonyak, asetaldehit veya asetik asit gibi bozunma
iirlinleri olugturmas:,

esansiyel yagin hidrolizlenmeye, polimerizasyona ve reginelesmeye yatkin
olmasi,

suda ¢oOziinebilen ve kaynama noktasi yiiksek olan bilesenlerin destilatta

bulunmamasi veya buharla tasinmamasi,

balonun (kazanin) dip kismina yakin cidarlarda bitkinin dogrudan ategle temasta
olmas1 sonucu, esansiyel yagin koku verici bilegenlerinin ciddi olarak etkilenmesi
(Wijesekera, 1983).
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Destilasyon sirasinda daha ¢ok esansiyel yag: olusturan oksijence zengin kisimlarin,
destilasyon suyunda kaldigi bilinmektedir. Bu bilesenlerin geri kazanilmasi, hem
esansiyel yag verimini arttinr hem de oksijen igeren bilesikler geri kazanilacagmdan
yagin orjinal kokusuna ulagmasi saglanir. Bu nedenle, destilasyon suyundan geri
kazanimi arttirmak i¢in yeni yontemler gelistirilmeye ¢alisilmaktadir (Fleisher, 1983).

2.1.4.2 Presieme

Bu yontem, 1s1ya ve neme karsi asir1 derecede hassas olan ve %3°den daha fazla esansiyel
yag igeren turunggillerden (portakal, greyfurt, limon vb.) yag eldesi i¢in uygundur (Aksu,
1971). Esansiyel yag, kabugun digindaki renkli kisimda, diizensiz dagilmis olan oval
kesecikler iginde bulundugu i¢in buradan yag ¢ikartmak, 6nce mekanik kopartma islemi
ile daha sonra da dekantasyon, santriﬁijleme ve filtrasyon islemleriyle miimkiin
olmaktadir. Preslenmis yaglar, ¢ok yiiksek sicaklikla karsilasmadiklan igin bu yontemde
koku verici bilegenlerin 1s1l bozunmasi s6z konusu degildir. Fakat suda ¢dziinebilen

bilesenlerin kayb1 bir dezavantaj olusturur.

2.1.4.3 Coziicii Ekstaksiyonu

Coziiclinlin 6nce bitki ile kargilagtinldii, daha sonra destilasyon yontemi ile geri
kazanildig1 bu ydntemde en 6nemli faktorler, ¢dziicliniin kalitesi, bitkinin su igerigi ve
bitkinin ¢6ziiciideki sisme oramdir. Gozenekliligin artmast ile hiicre kapilerleri genigler,
bu da ¢6ziiciiniin diflizyonunu arttirir.

Cigeklerden esansiyel yag eldesi icin genellikle, ¢6ziicli olarak hekzan veya péntan,
aromatik bilegenlerin eldesi i¢in toluen, fenolik bilesenlerin eldesi igin alkol veya aseton,
amin igeren bilesenlerin eldesi igin ise klorlu ¢dziiciiler tercih edilir. Dogal maddelerin
ekstraksiyonunda kullanilacak olan ideal bir ¢6zliciiniin zellikleri su sekilde siralanabilir
(Wijesekera, 1983):

- ¢igegin koku veren 6ziinii tamamiyla ve hizh bir sekilde, pigment, balmumu gibi
inert maddeleri ise olabildigince az ¢6zmeli,

- kimyasal olarak inert olmah, ¢igeklerdeki suyu ¢6zmeli,
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- miimkiin oldugu kadar diisiik bir kaynama noktasina sahip olmali, buharlastig
zaman artik birakmamali,

- ucuz olmal1 ve eger miimkiinse yanict olmamali. Hava ile her orandaki kangimlan

miimkiin olan en dar patlama sinirinda olmali.

2.1.4.4 Sofuk Hayvani Yag ile Ekstraksiyon

Bu proses, daha ¢ok su veya su buhan destilasyonu ile elde edilemeyen ve esansiyel yag
yiizdesi diigiik olan yasemin, stimbiil gibi ¢igeklere uygulanmir. Bu ydntemde, taze
toplanmis ¢igeklerin, 6zel bir sikigtirma aleti igerisinde yaklagik {i¢ santimetre
kalinhifindaki saf domuz veya sifir yagi lizerine serilmesi ile esansiyel yaglarm
birakmalar1. amaglanir. Islem, hayvansal yag, esansiyel yag ile doygunlasincaya kadar
(yaklasik 30 kez) tekrarlamir. Esansiyel yagca zengin kisim soguk alkol ile iglenerek
hayvansal yagdan aynlirken, alkol destilasyon ile uzaklastinlir (Aksu, 1971).

2.1.45 Sicak Hayvani Yag ile Ekstraksiyon

Bu yontemde, hasattan sonra fizyolojik aktiviteleri sona eren bazi gigekler, cinslerine
bagl olarak ¢ok kisa bir siire igin, 45-60°C’ye 1sitilmig olan domuz veya sifir yagina

daldirlir. 10-20 daldirmadan sonra hayvani yag “enfleurage” ydnteminde oldugu gibi
esansiyel yagdan ayrilir (Aksu, 1971).

2.1.4.6 Hidrodifiizyon

Hidrodiflizyon, esansiyel yag tiretiminde yeni bir teknolojidir. Sekil 2.4’te g6riildiigii
gibi hidrodifiizyonun gergeklestirildigi Schmid hidrodifiizeri {ist iiste konmusg iki
bdolmeden olugmaktadir. Taban kismu 1zgara seklinde olan iist bélme, bitki ile doldurulur.
Bubhar, {ist kissmdan génderilir ve bitki ile temas haline gegerek daha soguk olan bdlmeye
dogru ilerler. Kondensat ise yogusturucunun bulundugu ikinci bélmenin alt kisminda
toplanir. Bitkiden esansiyel yag eldesi tamamlandiginda iist b6lme bosaltilir.

Bu sistem kullamlarak yapilan hidrodiflizyon deneylerine ait bazi sonuglar, su buhan
destilasyonuyla yapiimis deney sonuglann ile karsilagtrmali olarak verilmigtir.
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Cizelge 2.1 Hidrodiflizyon ve su buhar destilasyonu ile yapilmis deneylere ait
karsilagtirmali sonuglar (Pellecuer ve ark., 1983).

BITKININ CINSI HIDRODIFUZYON ILE SU BUHARI
EKSTRAKSIYON DESTILASYONU
(Esansiyel Yag %)
Lavandula hybrida 44 3.37
Thymus vulgaris L. 1.8 1-2
Rosmarimus officinalis L. 0.75 0.6-0.8
Satureia montana L. 1.56 0.16-0.25
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Sekil 2.4 Schmid hidrodiflizerinin ¢aligma prensibi (Pellecuer ve ark., 1983).
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2.1.5 Esansiyel Yaglarin Eldesinde Céziicii Olarak CO; Kullanimi

Sivt CO, ile yapilan ekstraksiyonlara ilgi, 6zellikle Francis’in sivi CO,’deki ugucu
bilesenlerin faz davranigin1 agiklamasindan ve Schultz’un da sivi CO,’deki esansiyel yag
bilesenlerinin ¢dziiniirliklerini bulmasindan sonra artmugtir (Stahl vd., 1988). Hatta bazi
arastiricilar, sivi CO2’nin molekill agirhigi 250°nin altinda olan esansiyel yag
bilesenlerine sahip dogal maddeler igin siiperkritik CO,’den daha fazla ¢&ziicii oldugunu
bulmuslardir (Stahl vd., 1988; Moyler, 1993; Sankar ve Monohar, 1988, Hyatt, 1984).

Her iki yontem de ayni galigma prensibine dayanmasina ragmen, aralarinda biiyiik farklar
mevcuttur. Numune otoklava yerlestirilir, CO, ¢alisma sartlarina getirilerek numune
lizerinden gegirilirken ekstrakte edebileceklerini alir ve genlesme vanasindaki basing
distigl ile birlikte de tagidin ekstraktlan birakir.

Sivi CO; (P<73 bar) ekstraksiyonunda, genlesme vanasinda ayirmanin yapilabilmesi icin
gerekli sicaklik ve basing farki ¢ok fazla oldugundan galisma sartlarinda herhangi bir
esneklik yoktur. Oysa siiperkritik CO, (73-300 bar) ekstraksiyonunda, yiiksek basingta
¢ahsilirken bile sicaklikta yapilacak 10-20°C’lik bir farkla yogunluk yani ¢6ziiniirliik
kolaylikla degistirilebilir. BSylece istenildigi anda istenilen {irlin otoklavdan alinabilir
veya istenmeyen {riin ortamdan uzaklagtinlabilir (Vollbrecht, 1988).

2.2 Lavanta Cicegi

Esansiyel yag1 daha ¢ok parfiim sanayinde kullanilan gergek lavanta bitkisi; dayamkls,
sap1 odunsu olmayan, diizglin ¢aliliklar halinde yetisen, yaklagik bir metre yiiksekliginde
bir bitkidir. Cigekleri grimsi renkte, dort kenarh ve tiiyliidiir. Yapraklan ise karsilikh,
uzun, dar, mizrak bigiminde, agtk grimsi yesil renkte ve ince tiiyliidiir. Cigekler, her sapin
ucunda, top halinde, helozonik olarak agar. Cigekli kisimda yaprak yoktur. Uzun ¢igek
zarfi boru seklindedir ve tliyliidiir; st kisminda 2-3, en altta 3 ucu vardir.

Bagak lavanta bitkisi, ¢ali seklinde olup yiiksekligi 80 cm’den daha fazladir. Yapraklan
lineer mizrak seklinde veya dar eliptik seklinde olabilir. Geng siirglin yapraklan 6 cm’den
daha uzundur ve konik seklindedir. Cigekleri sik aralikli, ince taneli olup ince uzundur.
Biirgiiler, lineer mizrak seklinde, tizeri tiiylii veya igneli olup yesil veya grimsi yesil
renktedir (Baytop, 1984; Yal¢in, 1988; Wijesekera,1983).
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Gergek lavanta ve basak lavantanin g¢aprazindan {iretilmis bir hibrit olan lavandinin,
gOriiniisli bagak lavantaya benzeyen iki tipi (Spikevero ve Verospike) oldugu s8ylenirse
de topragin durumuna gére degisiklik gdsteren tiirleri de vardir. Aymi zamanda bunlar,
topraga uygun olarak degisen yag kalitesine sahiptirler. Esansiyel yag kalitesi gergek
lavantaninki kadar olmasa da lavandin bitkisinin ekiminin kolaylig1 ve yiiksek yag verimi
nedeni ile Giretimi, glin gegtikge artmaktadir (Adasoglu, N., 1994)

2.2.1 Dogal Yerlesimi ve Dagihm:

Genellikle 600-1500 m yiikseklikte yetisen gergek lavanta bitkisi, daha gok Kuzey Italya,
Ispanya, Fransa, Isvigre, Korsika ve Kuzey Afrika’nin dogu sahillerini ve Akdeniz’in bati
yansin igine alan Giiney Avrupa’nin daglik bdlgelerinde goriiliir. Aynica Arjantin,
Brezilya, Bulgaristan, Yunanistan, Kibns, Japonya, Ingiltere, Tasmanya ve Tiirkiye’de
yetisir.

Bu bitki soguk kis ve serin yaz mevsiminin &zelliklerine sahip alanlardaki ¢amurumsu
topraklan sever. Tohumdan yetistirilmesi ¢ok zor ve uzun zaman almasina ragmen
donmaya ve kurakliga kars1 olduk¢a dayanikhdir. Ik mevsim 30-40 cm boy atan bu
bitkinin yetistirildigi toprafin humus miktari, biiylimesi agisindan biiyiikk 6nem tagir
(Foster, 1975). En iyi {iriin ve yag verimi notral topraklarda (pH:7-8.4) elde edilmistir
(Wijesekera, 1983).

Bagak lavanta bitkisi, Avrupa, Ispanya ve Akdeniz bdlgesinde (Balear adalan, Fransa,
Italya, Balkan Yanmadasi ve Dalmagya kiyilann vb.) (Husain vd., 1988) goriiliirken
lavandin bitkisi ise daha gok Fransa’nin giineyinde, Yugoslavya, Ispanya, Arjantin ve
Macaristan’da yetismektedir (Arctander, 1960).

2.2.2 Esansiyel Yagim Kalitesini Etkileyen Faktorler

Yiiksek kalitede yag eldesi, bitkinin yetigtigi yere, bu yerin yiiksekligine, topraginin
Ozelliklerine, iklim gartlarina, ¢igek agma mevsimine, gliniin uygun toplama saatlerine,
hasat metoduna, kurutma, depolama ve tasima gibi sartlara baglidir. Hasat, ¢i¢eklerin
%50’sinin agtifi donemde baslar, %75-90’1nin agtify zamanlarda devam eder ve gicek
acma durdugu zaman ise biter. Hasat, kuru, iik ve giinesli gilinlerde yapilmalidir. Cok



15

soguk havalar esterlerin geligmesini dnler, yagmur ise hasata zarar verir. Kurutma iglemi
ise ince tabakalar halinde serilerek, golgede, hava akimimin bulundugu ve sicakligin
35°C’i gegmedigi yerlerde yapilmalidir (Berk, 1953).

2.2.3 Kullamim Alanlan

En iyi kalitedeki lavanta yag1, parflim sanayiinde kullanilir ve en az %50 ester igermesi
istenir. Lavanta suyu, kolonya ve buna benzer {irlinlerin iretiminde kullanilan daha diigiik
kalitedeki lavanta yag: %40, sabun yapiminda kullanilan lavanta yag ise %30 ester igerir
(Husain vd., 1988).

Tibbi amaglar i¢in, lavanta ¢igegi esansiyel yagimin mide ve sinir ilaglarinda kullanildig
ayrica sara, migren, hafiza kaybi, ylikseklik korkusu, melankoli ve gérme bozuklugu
durumlarinda etkili oldugu bilinmektedir. En pratik kullanimi halk arasinda (sinirsel
kOkenli bas agrilari, bayginlik, bas d6nmesi ve garpinti halinde) seker {izerine esansiyel
yagn 1-3 damla damlatiimas: seklindedir.

Kokusu lavanta, giil yaglarimin karisiminmi andiran bagak lavanta esansiyel yagi ile bundan
daha fazla kafur igeren lavandin esansiyel yag: ikinci derecede verime sahip olduklar
i¢in ucuz parflimlerin ve sabunlarin yapiminda, deterjanlarda, talk pudrasinda, sa¢ bakimi
ile ilgili kozmetik (iriinlerinde, temizleme ve yikama sulannda, cilalarda kullanilir
(Yalgin, 1988; Hall, 1972).

Tibbi amaglar i¢in, lavanta gicegi esansiyel yagimin mide ve sinir ilaglarinda kullanildig
ayrica sara, migren, hafiza kaybi, yiikseklik korkusu, melankoli ve gérme bozuklugu
durumlarinda etkili oldugu bilinmektedir. Sinirsel kdkenli bas agrilari, baygmlik, bag
donmesi ve ¢arpinti halinde halk arasinda seker lizerine esansiyel yagin 1-3 damla
damlatilmasi seklinde kullamlir.

Lavanta yapraklarindan elde edilen esansiyel yag engerek yilanminin zehrini nétralize
edebilecek giictedir. Milkemmel bir hasarat ilac1 ve ¢ok gliclii bir antiseptiktir. Yiiksek

dozlarda kullanimi liime bile neden olabilir (Hussain et al, 1988).
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2.2.4 Lavanta Ciceginin Esansiyel Yag ve Bilesenleri

Taze lavanta ¢icekleri uzun zaman depolanmamali ve su destilasyonu ile
destillenmemelidir. Su destilasyonu, ester sabunlagmasina neden oldugu icin yagdaki
ester igerigi azalacaktir (Wijesekera, 1983). Lavantanin farkli gesitleri i¢in esansiyel yag
verimi %1.1 ile %0.5 arasinda degisir. Bulgaristan’da Kazanlik, Karlova, Hemus gibi
bazi gesitlerde esansiyel yag miktan %1.4-1.2 iken, Rusya’da aym ¢esitler %1.46-1.06
esansiyel yag icermektedir (Husain et al, 1988).

Genellikle, gercek lavanta esansiyel yaginin en dnemli bileseninin linalil asetat, bagak
lavanta esansiyel yaginin linalool ve sineol, lavandin esansiyel yaginin ise linalool oldugu
bilinmektedir (Lewis, 1989). Fakat esansiyel yagin en 6nemli bilegenleri ve bunlann
yiizde oranlar, yoreye, yillara, topragin durumuna ve mevsim kosullarina bagli olarak
degismektedir.

2.2.5 Tiirkiye’de Yetiyen Lavanta Cicegi (Adasoglu, N., 1994, Akgiin, M., 1999)

Tiirkiye’de yetisen lavanta gigekleri, gdsterdikleri 6zellikler bakimindan iki gruba ayrilir:

- Lavandula Angustifolia Miller; 6zellikle istanbul ydresinde siis bitkisi olarak yetistirilen
Lavandula Angustifolia ¢igeklerinin tamamen agilmadan &nce tomurcuk halinde
toplanmasi1 gerekir. Bu tiir, 100 cm boyunda, ¢ali goriiniigiinde, yapraklan gilimiisi,
gicekleri ise koyu mor renkte olan bir bitkidir. Idrar arttinc1 ve romatizma agnlarimi
dindirici dzelliklere sahiptir. Eczacilikta baz1 preparatlara koku vermekte ve parflimeri
sanayinde kullanilir.

- Karabag Lavanta Cigegi; ilkbaharda agan mor gigekleri biiyiik basaklar teskil ettigi igin
halk arasinda Karabas (Oztig, 1959), Mugla yoresinde ise Gargan olarak bilinen Karabag
lavanta c¢igekleri 45-50 cm boyunda, tiiylli, kuvvetli kokulu, ¢ali goriintiistinde bir
bitkidir. Yapraklar1 dar ve uzundur, kenarlani biraz alta dogru kivnktir, gigekleri ise
siyahims: mor renkte olup dallarin ucunda silindirik durumlarda toplanmgtir.

Agn kesici, antiseptik, idrar yollan iltihaplarini giderici, yaralan iyilestirici, yatistinics,
balgam soktiiriicli, egzama yaralarim iyilestirici, sinir ve kalp kuvvetlendirici ilaglarn
yapiminda kullanilir (Baytop, 1984).
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Esansiyel yaglann eldesinde bitkilerin kullaniimasi, gelismekte olan iilkelerde oldukga
sik uygulanan bir ydntemdir. Esans tiiketen baglica merkezler geligmis tilkelerde yer
almasmna ragmen esanslarin birgogu ve biiyiik miktar1 daha gok kdkenlerinin oldugu
iilkelerde tretilir. Ancak, esansiyel yaglarin bitkilerden ekstraksiyonu geligmis tilkelerde
yapilir. Gelismekte olan iilkelerin gogunda bitkisel esans yaglann iiretiminde kullanilan
teknoloji eskidir. Bu nedenle tiretilen esanslar diisiik kaliteli olmakta, ihrag edilememekte
ve teknolojik 6zellikleri geligtirilememektedir (Karaca, F., 1992).

Esansiyel yaglar, bitkilerin kendilerine has ugucu &zellikteki bilesenleridir. Cogu zaman
“Ugucu Yaglar” veya “Eterik Yaglar” olarak da isimlendirilir. Her bir esansiyel yagin
kalitatif ve kantitatif degisimleriyle kendisine has 6zellikleri vardir. Esansiyel yaglar,
birkag bilylik molekiillii bilesenle birlikte, kii¢lik molekiillii bilesen de igerebilir; ayrica,
100’tin {izerinde bilesenle karmasik bir yap: gdsterebilir, hafif renklidir ve birbirlerine
yakin 6zgiil agirhiga sahiptirler. Birgogu oldukga dayamklidir ve dogal antioksidantlar
icerirler.
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3. SUPERKRITIK AKISKANLAR VE UYGULAMALARI
3.1  Tarihsel Gelisim

Cagniard de la Tour 1822°de bir maddenin kritik bir noktas: olugunu kesfetmistir. Diigiik
buhar basincina sahip katilarnin akigkan ile ¢dziinebilirligine ait ilk bilgiler ise Hannay ve
Hogart tarafindan 1879°da Royal Society of London isimli bir toplantida verilmigtir
(Hannay ve Hogart, 1879). Onlar deneylerini, basingtaki kigiik degisimleri
gozleyebilecekleri kii¢iik ¢apli cam borularda ve inorganik tuzlann siiperkritik etanoldaki
¢Oziinlirligli {izerinde, etanolun kritik sicakliinin {izerinde, yani 234°C’de
gerceklestirmislerdir. Yine bu yillarda Amagat, civa kolonlarim1 kullanarak 400 atm’e
kadar gazlanin sikistirilabilecegini Abulmustur (Amagat, 1879). 1896’da Villard,
stperkritik akiskanlarda ¢6ziniirliikle ilgili bulgulan yayinlayan ilk kisi olmustur. Metan,
etilen, karbondioksit ve nitrousoksidin karbondisiilfit, kafur, stearik asit ve parafin
recineleri gibi bazi sivi ve kat1 hidrokarbonlan ¢dzebilirliligini anlatmigtir. Kisacasi bilim
adamlann ve mihendisler, stiperkritik akiskanlara ait deneysel gergekleri bir yiizyildan
fazla bir stiredir bilmektedirler (McHugh ve Krukonis, 1994; Stahl vd., 1988; Rizvi vd.,
1986; King ve Bott, 1993).

19. yiizyilin sonlarinda, siiperkritik akigkanlarin ¢oziiniirligii ve kritik noktanin lgiilmesi
konusunda deneysel teknikler gelistirilmeye ¢alisilmistir. Tiim aragtirmacilarn
problemleri, kritik bdlge yakinlarinda digiimlendiginden, 1930°dan sonraki yillarda bu
konu {izerindeki aragtirmalar yogunlagmigtir. Both ve Bidwell, kritik b6lge yakilarindaki
¢ozlnlrlik olaylarin1 detayl olarak ilk agiklayan arastinicilardir (McHugh ve Krukonis,
1994).

Stiperkritik akigkan olarak CO,’nin dikkat ¢ekmeye basladif: siralarda Dr.Thomas
Andrews, CO,’nin siiperkritik 5zelliklerini 30.92°C ve 73 atm olarak belirlemigtir. Bugiin
gegerli olan degerler ise 31.1°C ve 72.8 atm.’dir (McHugh ve Krukonis, 1994).
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Tiim bu gelismelere karsilik, siiperkritik akigkanlarin 1980°den sonra ilgi gormeye
baglamasinin nedenlerini ise su sekilde siralamak miimkiindiir:

3.2

1.

Destilasyon gibi enerjiye dayalt ayirma tekniklerinde enerji masraflarimin giderek
artmasi,

Tim diinyada sanayi ¢oziiciilerinin iyilegtirilmesinin istenmesi ve artan baskilar
sonucu yapilan aragtirmalarda, CO, gibi bir ¢oziicliniin gevre kirliligine yol
agmadan kullanilabilir oldugunun anlagiimas:,

Kullamilan ¢dziictilerin kritik basing¢larimin 50 atm’e yakin olmasi ve bunlann

¢dziicli spektrumunda genis rol oynamasi,
Diflizivite ve viskozite gibi tagimm Szelliklerinin gazlarinkine benzer olmasi,

Yiizey gerilimlerinin sifir olmasi nedeni ile mikrogdzenekli maddelere kolayca
niifuz edebilmeleri,

Yogunluklannin sivilannkine yakin olmasi ve ¢6zme giiciiniin basingla artmas.

Siiperkritik Akigkan

Kritik sicaklik ve basinglarinin {izerinde siiperkritik 6zellik kazanan akigkanlar, yoguntuk
ve ¢bzme glici bakimindan bir siv1 gibi, taginim dzellikleri (diflizyon katsayis1 ve
viskozite) ve sikistinlabilirlik bakimindan bir gaz gibi davranirlar. Basing ve sicaklifin
degistirilmesi ile fizikokimyasal Ozellikleri gaz-sivi arasinda stirekli degisen ama
kimyasal yapis1 etkilenmeyen siiperkritik akigkanlar, ayirma ve fraksiyonlama
islemlerinde diger gziiciilere gore farkh Szelliklere sahip olurlar (Franck,1984).

Stiperkritik akiskan ekstraksiyonu ydnteminde CO,, etan, metan, propan, su, etilen,
aseton, toluen, gibi pek ¢ok ¢dziicii rahatlikla kullanilabilir.

Stiperkritik COs, polar dzellikler gstermedigi i¢in su, seker, protein, inorganik tuzlar,

nigasta, meyve asitleri, polisakkarit, aminoasit gibi maddeleri ¢6zememesine ragmen en

¢ok ilgilenilen ve gida endiistrisinde en ¢ok kullamlan ¢ziictidiir (Brogle, 1982; Sanders,
1993; Filippi, 1982; Eckert vd., 1986; McHugh ve Krukonis, 1994; King ve Bott, 1993).
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Bunun nedenleri su sekilde siralandirilabilir:

- Viskozitesinin diiglik, diflizyon katsayisinin yiiksek olmasi nedeniyle uygun

taginim ozelliklerine sahip olmas,

- Kiritik sicakhginin ve basincinin kullailan cihaza ve prosese kolaylikla
uygulanabilmesi,

- Ideal ¢oziictiye ait 5zelliklerin tiimiinii biinyesinde toplamis olmasi,
- Yanici olmamasi, kolay ve ucuz olarak elde edilebilmesi.
3.3  Siiperkritik Akigkan Bolgesi

Saf bir maddenin sicaklif1 (T) ve basinci (P), kendi kritik sicaklifindan (T.) ve kritik
basincmdan (P) bitylik veya esitse, o madde siiperkritik akigkan olarak tanimlanur.

) ¥ LINR I N 2 A o | rr L T N T W ]

Sekil 3.1 Saf bir madde i¢in p;’nin P, ile degisimi (McHugh ve Krukonis, 1994).
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Sekil 3.1°de goriildiigi gibi, stiperkritik bdlgede P ve T’deki kiigitk degisimlerle
akigkanmin yogunlugu degistirilebilir (McHugh ve Krukonis, 1994). Bilindigi gibi gazlar
¢ozlici olarak degerlendirilmezler. Indirgenmis sicaklik 0.9-1.2 arahfindayken
indirgenmis basing degeri 1’den biiylik degerlere ¢iktifinda, indirgenmis ¢dziicii
yogunlugu, gaz benzeri degeri olan 0.1°den siv1 benzeri degeri olan 2.5 degerine gikar.
Siviya yakin yogunluklara ulasildifinda, siiperkritik akiskan bir sivi ¢6ziicti gibi
davranmaya baslar. Yiiksek sicakliklarda (T=1.6), yogunluktaki benzer bir degisimi
saglamak i¢in daha yiiksek basinglara ¢ikmak gerekir. Yiiksek sabit basinglarda, sicakhif
diistirerek de benzer degisim saglanabilir. Bylece, belirli bir arahkta sicaklik ve basinci
degistirerek yogunluk degeri ayarlanabilir bu da stiperkritik akiskanin ¢ozme giicil
ayarlamak demektir (McHugh ve Krukonis, 1994).

Basme

s‘--to e . e

> ,;-;(no 2)10 ycmf"

Siblimaayon & =(1- 3)10 k%ms

-

Te Szcakhk

Sekil 3.2 Saf bir maddenin faz diyagrami (Dinger vd., 1996).
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Sekil 3.2°de goriildiigii gibi baz: fiziksel 6zellikleri bakimindan siiperkritik akiskan, gaz
ve siv1 haldeki 6zelliklerinin arasinda yer alir. Dolayisiyla stiperkritik akigkan ne bir gaz
gibi, ne de bir siv1 gibi davranir. Ayrica stiperkritik akigkanlarin yogunluk, viskozite ve
diflizyon katsayis1 gibi fiziksel ozelliklerinin, basing ve sicakliktaki degisikliklerle
kolaylikla istenen degerlere ayarlanabilir olmasi, uygulamada biiyiik bir esneklik saglar.

3.4 Siiperkritik Coziiciiler

Baz siiperkitik ¢dziiciilerin kritik 6zellikleri Cizelge 3.1°de verilmigtir. Bu ¢6ziiciilerin
bazilarinin T ve P,’si ¢evre kosullarina daha yakinken, bazilanninki de oldukga yiiksek
degerlerdedir. CO,’nin P.’si yiiksek olmasina ragmen, T.’si oda sicakligi civarindadir.
Cizelgede verilen ¢dzliciilerin bir gogu insan saghifina zararli organik ¢oziiciilerdir.
Dolayisiyla gida endiistrisinde veya gevre kirliligi bakimindan SCE uygulamalarinda
kullanimlann simrlidir. Diger taraftan, inorganik bir gaz olan CQO,, apolar bir madde
olmas: nedeniyle su, seker, protein, inorganik tuzlar, nisasta, polisakkarid ve
aminoasitleri ¢ozmemesine ragmen, gida sanayine yonelik SCE uygulamalarinda genis
capta kullanilmaktadir (Dincer vd., 1996). Baz1 uygulamalarda ise ¢dzme giiciinii
arttirmak i¢in ortama ¢ok az miktarda (maksimum %5) yardimci bir ¢dziicii (etil alkol,
hekzan, metil asetat, metanol vb.) ilave edilmektedir (Sunol vd. 1986; Kuk ve Hron,
1994).
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Cizelge 3.1 Coziicli olarak kullamlan baz: sliperkritik akiskanlarin kritik Szellikleri

(Dinger vd., 1996)

[ COZTCO T. () P. (MPa) pe(g/cm’)
Metan 190.6 4.60 0.162
Etilen 2824 5.03 0.218
Klortriflor Metan 302.0 3.92 0.579
Karbon Dioksit 304.2 7.38 0.468
Etan 305.4 4.88 0.203
Propilen 365.0 4.62 0.233
Propan 369.8 424 0.217
Amonyak 405.6 113 0.235
Dietil eter 467.7 3.64 0.265
n-Pentan 469.6 3.37 0.237
Aseton 508.1 4.70 0.278
Metanol 512.6 8.09 0.272
Benzen 562.1 4.89 0.302
Toluen 591.7 4.11 0.292
Piridin 620.0 5.63 0.312
Su 6473 22.0 0.322

3.5  Siiperkritik Akigkanlarm Uygulama Alanlan

Stiperkritik akigkanlar wuygulandiklan endiistrilere ve kullamim yerlerine gore
siiflandinlabilirler:

Gida,

Kozmetik (koku ve esans),
Eczacilik,

Kimya, malzeme ve polimer,
Hidrokarbon prosesleri,
Kirlilik kontrolii,

Analitik kullanim,

VVVVVVY
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Cizelge 3.2 Siiperkritik akiskan uygulamalan (Dinger vd., 1996).

GIDA Kahve ¢aydan | Yagh Bitkisel yaglarn | Baharat
kafeinin tohumlardan fraksiyonlanmas: | konsantrelerinin
giderilmesi yagin hazirlanmast

ekstraksiyonu

KOZMETIK Esansiyel Dogal esans ve | Agir yaglarin | Renk ve tat
yaglarin aromalarn fraksiyonlanmasi, | maddelerinin
ekstraksiyonu hazirlanmasi ayrilmasi ekstraksiyonu

ECZACILIK Bitkilerden aktif | Biyoteknolojiye | Yiiksek molekiil | Etki siiresi uzun
maddelerin dayali agirlikh ilaglarin | ilag {iretimi
ekstraksiyonu karigimlarin fraksiyonlanmasi

fraksiyonlanmasi

KIMYA, Polimer ve | Yiksek basing | Biyokiitle isleme | Kaplama islemi

MALZEME ve | monomerlerin polimerizasyonu

POLIMER fraksiyonlanmasi

HIDROKARBON | K&miir Komiirden Yaglardan Kahnt1

PROSESLERI sivilagtirma gazlagabilir asfaltin ekstraksiyonu

maddelerin  ve | uzaklagtirilmasi
yaglarin eks.

HAVA Sulu Proses

KIRLILGI cozeltilerden akimlarindan

KONTROLU organik atiklarin | toksinlerin
uzaklagtirilmas: | ayrilmasi

ANALITIK Siiperkritik

KULLANIM akigkan

kromotografisi.
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3.6 Siiperkritik Akiskan Ekstraksiyonu Islemi

SCFE prosesinin temel kisimlan Sekil 3.3°de gosterilmistir.

Basmng Ditgirme
Vanast
4
3
Ham ) 5
Ekstraksiyon
——l )
Madde Tanka Ayrma
Tankt
, 2 Ekstrakt
Elestralde almug ! -
. (]
Hammadde “ Alosion

Isitrna Basinglanduma

Sekil 3.3 Siiperkritik akigkan ekstraksiyonu prosesinin temel kisimlar1 (Dinger vd., 1996).

Bir tankta depolanan akiskan bir kompresor veya pompayla istenen basinca sikigtirilir (1),
istenen sicakhifa gelmesi igin bir isiticidan (2) gegirilir. Sonra ekstraksiyon tankinda
bulunan hammaddeyle temasa geger ve bilesenlerden biri, ya da daha fazlasim segici
olarak ekstrakte eder (3). Istenen bilesenleri igeren ¢oziiciinin basing ve sicaklig
digtiriilerck (4) ayirma tankinda ekstraktlar ¢Skelir ve ¢dziicliyle birbirinden ayrilir (5).
Coziicli prosese geri gonderilir ve ekstraktlar ayirma tankindan alimir. Fraksiyonel bir

ayirma yapmak i¢in birden fazla ayirma tanki ve ¢ok kademeli ekstraksiyon yapmak igin
de birden fazla ekstraksiyon iinitesi kullanilabilir (Dinger vd., 1996). Sistemde kullanilan
akiskan CO, gibi saf bir akigkan olabilir veya ekstraksiyon verimlilifini arttirmak igin, ya
da 6zel bir bilesenin segici olarak ekstrakte edilebilmesi i¢in belli oranlarda yardime1 bir

¢ziicd igerebilir (Kerrola, 1995).
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Ekstraksiyon iglemi tersinmez bir desorpsiyon prosesidir. Siiperkritik akigkan ekstraktor
boyunca tanecikler arasindan belirli bir akis hizinda eksenel olarak akarken, tanecik
icindeki ¢8ziinen maddeyi ¢dzer. Siiperkritik akigkan ekstraktSre saf olarak girer ve
ekstraksiyon iglemi sabit bir sicaklikta gergeklesir.

Siiperkritik akigkanlarla ilgili uygulamalarda ¢6ziiniirlik ve faz davramgi verileri,
prosesin ¢aligma kosullarinin belirlenmesinde 6nemli yararlar saglar. Eger uygulamalarda
¢oziinen madde siv1 ise, sistemde bir kansim olugturan akiskan ve ¢dziinen madde,
karigimin kritik degerlerinin altinda siv1 ve buhar fazi halinde dengede bulunurlar. Belirli
bir sicaklikta ¢dziinen maddenin buhar fazi bilegimi, basing arttik¢a artarken, sivi faz
bilesimi azalir. Ciinkii akigkanin siv1 faz igindeki ¢6ziiniirldgi artar. Belirli bir basinca
ulagildiginda sistemi olusturan maddeler tam bir kangim hali gsterirler ve tek bir faz
olugtururlar. Belirli bir sicakhikta ulagilan bu noktaya kangimun kritik noktas1 denir. Daha
yliksek sicakliklarda karigimin kritik noktas: daha ytliksek basinglarda goriiliir. Kanigmmin
kritik noktas1 {izerinde sivi veya buhar fazindan bahsetmek miimkiin degildir. Sistem
icinde olusan tek faz hali, fiziksel 6zellikleri bakimindan siv1 ve gaz fazi arasinda yer alir.
Faz yogunlugu sicaklik ve basincin degerine gore degiskenlik gosterir.

Coziinen madde kati ise, aym sekilde kangimin kritik noktas: altinda kati faz ve buhar
faz1 halinde dengede bulunurlar. Ancak kati faz i¢inde akigkanin ¢dziinmedigi kabul
edilir. C6ziinen maddenin buhar faz: bilesimi de belirli bir sicaklikta basing arttik¢a artar.
Kangimin kritik noktas: altinda, kat1 ¢6zilinen maddenin gaz fazindaki ¢dziiniirligi,
kangmmmn kritik noktas: Gizerinde de siiperkritik akigkan ig¢indeki katinin ¢oziintirltigii
seklinde tanimlanir (Akgiin, M., 1999).

Bir SCFE prosesinin sermaye ve isletme maliyeti; isletme basinci ve ekstrakte edilen
maddenin miktan gibi parametrelerle, ya da ¢oziicli iginde ekstrakte olan maddelerin
¢Ozliniirliigli ve dagilim katsayis1 gibi ekstraksiyon parametreleriyle etkilenebilir. SCFE
proseslerinin maliyetiﬁin kestirimi degisken olabilir ¢ilinkii SCF teknolojisi ve bilimi hala
gelisme agsamasindadir (McHugh ve Krukonis, 1994).

Stiperkritik akigkanlara ydnelik uygulamalarin giderek artiy gOstermesi, fizibilite ve
tasarim agamasinda, ¢6ziicii ve ¢dziinen madde faz davranigi hakkindaki bilgileri gerekli
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hale getirmigtir (Maxwell, 1996). Optimum ¢alisma kosullan, ¢6ziicli-¢6ziinen madde
besleme oram ve ekstraksiyona y®nelik uygulamalarda ekstrakte edilen maddenin

secicilifinin kestiriminde de faz davranisi ve ¢8ziiniirliik verilerine ihtiya¢ duyulur.
3.7  Coziiniirlik ve Faz Dengesini Olgme Yéntemleri

Faz dengesi ve ¢ozliniirlik ¢aligmalan i¢in amacin, iki faz arasinda dengeye ulasmak
oldugu ¢esitli yontemler kullanilir. Bunlar dinamik, statik ve sirkiilasyonlu dlizeneklerdir.
Dinamik akigh yontemde, belirli bir debide siiperkritik akigkan numune {izerinden geger
ve akiskan numune arasinda bir anhk bir denge oldugu varsayiir. Statik yontemde
Slctimler belirli miktarda ¢oziinen igeren bir cihazda gergeklestirilir ve siiperkritik fazda
numune ¢dziinceye kadar sicaklik ve basingta ayarlamalar yapilir. Sirkiilasyon
yonteminde ise sistem dengeye ulastifinda her iki fazdan 6rnek alinarak fazlarin bilesimi
tayin edilir. Bu deneysel tasanmlann pek ¢ok degisik gesitleri mevcuttur numunenin
durumuna bagli olmak {izere biri digerine gore tercih edilir (Maxwell, 1996). Bunlar
arasinda statik yontem en ¢ok kullanilan oldugu igin burada statik yonteme ait bilgi
verilecek ve statik yontemin akig gemas: verilecektir (Sekil 3.4).

Statik Yontem
Bu sistemde sabit hacimli ya da hacmi degigebilir bir denge hiicresi kullanilir.

Basing

cﬁzﬂj&g—m:’ Sl Yaieinleiy -
; — Omek Alma s
;
1

Pompa

Giizetleme//r = = 4
Cami / === Ornek Alma
Denge Tabd
= . Kangtinci
Hicresi

Sekil 3.4 Coziniirliik verileri igin statik sistem gsemast (Akgiin, M., 1999).
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Sistemde faz gegislerini gbozlemleyebilmek i¢in yiiksek basinca dayanikh gozetleme camu
bulunabilir. Gozetleme cami olarak genellikle safir kullanilir. Hiicre ¢6ziinen bir madde
ile doldurulur. CO,, yiiksek basing pompastyla egsicaklikli bir ortamda bulunan denge
hiicresine pompalanir. Belli bir basing ve sicaklikta, sistemin dengeye ulagmasi i¢in belli
bir siire beklenir. Bu yaklagik olarak 30 dakikadir. Fazlar arasinda denge olustugu zaman,
gaz siv1 fazlardan ayn ayn 6rnek alma tiiplerine numune almir. Omek alma tiipleri
igindeki numune atmosfer kosullarina genlestirilirken ¢6ziinen madde toplama kabinda
toplanir. CO, miktan gazdlger ile tespit edilir. Coziicii ve ¢6ziinen madde miktart nicel
olarak tayin edilir.

Avantajlan soyle siralanabilir;

Denge faz gorsel olarak tayin edilebilir.

Faz geciglerini izlemek kolaydir.

Ikili sistemdeki ¢6ziiniirliik verileri drnek almaksizin elde edilebilir.
Coziinen ve CO, minimum miktarda harcanur.

Agir katilar, sivilar ve polimerler ile galigilabilir.

Karisimin basinct siirekli olarak belli bilesim ve sicaklik i¢in ayarlanabilir.
Cok bilesenli kanisimlardan drnek alinabilir,

Dezavantaji ise agagida verilmektedir:

VVVVVYVY

» Gozetleme penceresi yiiksek basinglara dayanmayabilir. Ancak daha kiiglik
pencere kullanilarak bu dayaniksizlik giderebilir.

3.8 Siiperkritik Akigkanlarda Kiitle Aktarim

Gazlann, sivilanin ve siiperkritik akigkanlann yogunluk, difizyon ve viskozite gibi
termofiziksel ve tagimm &zellikleri gizelge 3.3°de verilmigtir. Siviya yakin ¢ome gﬁéﬁne
ek olarak, siiperkritik akigkanlarin, sivilardan daha diisiik viskozite ve daha yiiksek
difliziteye (gaz gibi) sahip olmasi, stvi1 ekstraksiyonu ile karsilagtiriidiginda daha yiiksek
bir ayirma verimlilifine sahip oldugu gériiliir. SCF’nin bu 6zellikleri, siv1 ekstraksiyonu
ile karsilagtinldiginda, bir katinin veya bir sivinin siiperkritik akiskan ekstraksiyonu
sirasinda kiitle aktarim hizim arttinr. Aynca SCF’nin ylizey geriliminin sifir olmasi,
mikrogozenekli yapilar i¢ine kolaylikla diflize olabilmesini saglar (Akgiin, M., 1999).
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Cizelge 3.3 Akigkanlarin yogunluk araliklan ve kiitle aktanim 8zellikler (Rizvi vd., 1986)

Akiskanin Durumu Yogunluk Viskozite Difiizyon (cm?/s)
(g/em’) (g/cm.s)

Gaz (0.6-2).10” (1-3).10* 0.1-0.4

P=1 atm, T=15-30°C

Sivi 0.6-1.6 (0.2-3).10* (0.2-2).10°

P=1 atm, T=15-30°C

Stiperkritik 0.2-0.5 (1-3).10* 0.7.10°

i) P=P,, T=T, 0.4-0.9 (3-9).10* 0.2.10°

ii) P=4.P,, T=T.

3.9 (Coziicii Akig Hiz1, Basing, Sicakhk ve Tanecik Boyutunun Etkileri

Bir tasarim c¢aligmasi yapilirken segilmis olan kapasiteyi elde etmek igin yapilacak olan
ekstraksiyon galigmasinin ¢aligma kosullarinin segilmesi gerekir. Caligma kogullarmin
secilebilmesi i¢in de bunlann ekstraksiyon {izerindeki etkilerinin iyice bilinmesi gerekir.
Burada sirayla ¢oziicii akig hizi, basing, sicaklik ve tanecik boyutunun ekstraksiyon hiz1
Gzerindeki etkileri incelenecektir.

Coziicli Akis Hizinin Etkisi

Esansiyel yaglarin ugucu maddeler olmasindan dolayi, bunlann bulunduklarn katidan
stiperkritik ¢6ziicli ekstraksiyonu olduk¢a kolaydir. Yapilan ¢ahigmalarda ¢dziicti akis
hizimn ekstraksiyon hizina pek bir etkisinin olmadign goériilmiistiir. Bu, ekstraksiyon
islemini kontrol eden parametrenin, tanecik i¢i diflizyondan ziyade ¢dzlinen maddelerin
¢OziiniirliZiiniin, dolayisiyla islemin tiim kiitle aktarim katsayisinin oldugu anlamina gelir
(Akgiin, M., 1999).

Reverchon ve Poletto (1996) cesitli giceklerle yaptiklan ¢aligmalarda ve Roy vd.
(1994)’in domates cekirdegi ile yaptiklan ¢aligmada benzer yaklagim vurgulanmugtir.
Diger taraftan Reverchon (1996), Catchpole vd. (1996), Roy vd. (1996) daha ¢ok odunsu
bir yapis1 olan adagayi, kereviz, kisnis otu ve zencefil ile yaptiklan calismalarda,
ekstraksiyonu kontrol eden parametrenin tanecik i¢i diflizyon oldugunu vurgulamiglardir.
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Cicek miktar1 bagina harcanan CO; miktarina gore ekstrakte edilen yag miktan
incelendiginde, aym1 miktarda yag ekstraksiyonu i¢in yiiksek akig hizlannda daha fazla
CO, harcandif1 goriilmektedir. Coziicli tasarrufu bakimindan digiik akis hizlarinda
ekstraksiyon yapmanin daha avantajli oldugu ortaya ¢ikmistir (Akgiin, M., 1999).

Basincin Etkisi

Ekstraksiyon hizi, 50°C sabit sicaklikta basing arttik¢a artmaktadir. Bu artig siiperkritik
CO, yogunlugunun basing yiikseldikge artmasindan kaynaklanmaktadir. Ozellikle
kangimin kritik basmct civarinda yogunluk artisi maksimum seviyededir. Coziicii
yogunluguna bagh olarak ekstrakte edilen yagmn ¢6ziiniirliigii de artar. Ozellikle yiiksek
molekiil agirlikli ve buhar basinc: diisiik olan esansiyel yag bilesenleri, CO; yogunlugu
arttikga daha fazla ¢6ziinmeye baglar. 80 bar- 50°C deney kosulunda, sistem karigimin
kritik noktasinin altinda oldugu i¢in, buhar fazinda esansiyel yagin ¢6ziiniirliigii diigiiktiir
(Akgiin, M., 1999).

Sicaklign Etkisi

Esansiyel yaglar ugucu maddelerdir ve buhar basinglan yiiksektir. Esansiyel yaglarn
stiperkritik akigkan ile ekstraksiyonunda da buhar basinglarinin fonksiyonu biyiiktiir.
Sabit basingta sicakhfmn artmasiyla ¢6ziicli yogunlugu diismesine ragmen esansiyel
yaglarm buhar basinglarmin artmas: ekstraksiyon hizim arttirmaktadir. Roy vd. (1996)
zencefil ile yaptiklani gahigmada da zencefil esansiyel yaginin sicaklikla arttifim tespit
etmigler ve benzer sekilde zencefil yaZi buhar basincimin sicaklikla artmasinin,
stiperkritik CO; ile ekstraksiyonunda ekstraksiyon hizinin arttigm vurgulamislardir. Her
sicaklik kosulu i¢in toplamda harcanan CO, ile daha fazla yag ekstrakte edildigi
gorlilmektedir (Akgiin, M., 1999).

Tanecik Boyutunun Etkisi

Bir ¢ok yazar tanecik boyutunu diiglirmek suretiyle ekstraksiyon hizimn arttiim
yaptiklan galismalarda vurgulamuglardir (Roy vd., 1996; Catchpole vd., 1996; Subra vd.,
1998). Ancak bu husus ekstraksiyonu kontrol eden belirleyici adimin tanecik i¢i diflizyon
oldugu sistemlerde daha etkindir. Bu tiir sistemlerde ekstrakte edilen kati odunsu
yapidadir ve ekstraksiyon hizinin artmasinda ¢6ziici akis hizinin yamisira tanecik o

S
oo
«%@w
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boyutunun dnemli bir etkinligi vardir. Bilyiik tanecik boyutunda (1.2 mm) daha kiigiik
tanecik boyutlarina gore (1.0 mm ve 0.8 mm) ekstraksiyon hizi daha fazladir. Ancak 1.0
ve 0.3 mm tanecik boyutlan arasinda ekstraksiyon hizi bakimindan belirgin bir fark
yoktur (Akglin, M., 1999). Bunun nedeni, farkli tanecik boyutlarindaki Smeklerin
esansiyel yag icerigi farkli olmasindan kaynaklanmaktadir. Kiigiik tanecik boyutundaki
¢igek numunelerinin diigiik yag igerigine sahip olmasi, 63iitmeden sonra serbest hale
gecen ¢icek yiizeyindeki tﬁycﬁklerin kiigiik tanecik boyutunda oldukga fazla olmasindan
kaynaklanmaktadir. Asil yag igeren gigek parcalan oranimin diigiik olmasindan dolay: da
igerdigi yag ylizdesi diigmektedir.
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4. TASARIM CALISMALARI
4.1 Kimya Miihendisliginde Tasarim Caliymasi

Tasarim kimya miihendisliginin temel konularindan biridir. Tasarim ¢aligmasi istenen
irinli verecek bir tesisin kurulmasi amaciyla siirdiiriiliir ve {iretim prosesinin,
kullanilacak cihazlann {iretimin sirdiriilecegi binalanin tasanmini igerir. Boyle bir
¢alisma, amaca uygun olan proses akislarma, proses birimlerinin teknik 6zelliklerinin
se¢imine ve onlarin planlanmasina ayrica tesisin yerlesimi ve gelisimine bagl olan hacim
gereksiniminin saptanmasina dayandirlan bir plana gdre yapilir. Proses birimlerinin ve
tesis binalarinin tasarimi, prosesteki minimum malzeme kullanimi ile maksimum verim

eldesi amacina dayandirilir.

Kimyasal tesislerin tasarim: amacin ortaya kondugu ve 6n ¢aligmalarin yapildi§1 projenin
gelistirilmesi, prosesin tasarimi, proses birimlerinin ve malzemelerinin se¢imi, igletme,
bina ve arazi maliyetinin kestiriminde kullamilmak tzere yapilan tesisin donamim ve

yerlestirme incelemeleri, iretimin ekonomik analizi gibi ¢alismalardan olugur.

Bir tasartm projesinin gelismesi bir fikir veya plan ile baglar. Cahismalara baglamadan
6nce, projenin amacini tanimlayan bu fikir veya planin kisa ve 6z agiklamasi yapilir. Bu
tanitim 6zetinde prosesin §zellikleri belirtilir, elde bulunan laboratuvar ve pilot tesis
verileri ve tlim diZer kimyasal ve mithendislik verileri bildirilir. Teknik veriler ekonomik
veriler ile birlikte deZerlendirilir (Peters ve Timmerhaus, 1980; Sinnott, 1985).

Bir projenin gelisiminde asagidaki kademelerden gegilir:

Proses Arastirma

Proses arastirmada yazihi kaynak aragtirmasi ve laboratuvar ¢alismasi yapilarak iiriiniin
yapilabilirliligi aragtinlir, d6niigtim hiz1 ve verimi saptanir, pilot tesisi ¢aligmalarinda en
kisa zamani ve az sayida cihaz1 gerektirecek ekonomik bir iiretim prosesinin tasariminda

gerekli olan tiim verilerin saglanmasi amaglanur.
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Aragtirma ve Gelistirme

Arastirmalarin degerlendirilmesi ile laboratuvar ve pilot tesis ¢aligmalarindan saglanacak
tasarim verilerinin elde edilmesi amaciyla siirdiiriilmesi gereken proses gelistirme

¢aligmalan saptanir.

On Mithendislik Calismalar

Laboratuvarda yiiriitiilen ¢aligmalar kii¢iik g¢apta cihazlar ve egyalar ile siirdiiriilebilir.
Ancak ticari bir tesis, slirekli olarak ¢alisabilecek biiyiik ¢apta cihazlar gerektirir, ayrica
yap1 malzemeleri daha dayankli ama pahalidir. Mithendislik ¢caligmalan, standart veya
ticari birimlerin ve standart olmayan &zel birimlerin gelistirilmesi ve caligtinlmasi ile

ilgili olabilir. Bu aym1 zamanda pilot tesisin iglevlerinden birisidir.
Pilot Tesis

Pilot veya drnek tesis, kontrol dahil, tiim belli bagh iiretim elemanlarim igeren orta boy,
tamamlanmamg bir proses tesisidir. Pilot boyutta bir cihaz, bilylik ¢apta tasanm ve
calisma verilerine gevrilebilen sonuglar verebilen bir cihaz veya iiretim modelidir, ayrica
normalde goriilenden daha genis ¢alisma sinirlan arasinda galigabilecek sekilde tasarlanip
da yapilabilir. Laboratuvar verilerini tesis tasarim verilerine déniigtiirmek, pilot tesisin

islevlerinden sadece birisidir..

Uretime gegmis proses tesislerinde bulunan pilot tesisler, anza giderme merkezleri olarak
kullamlabilirler. Aynca normal calisma siirelerinde aragtrma gelistirme amaciyla
kullanilabilirler, farkli hammaddeler denenir, iiriinlerin ve yan iiriinlerin geligtirilmesinde
ve daha ucuz olarak eldesinde galigilir, giivenlik ve modemlestirme gibi alanlarda
aragtirmalar yapilir.

Pilot tesis, ticari tesiste meydana gelebilecek hem teknik hem de ekonomik risklerin en
aza indirilmesi veya ortadan kaldinlmasi amaciyla ¢aligtirilmalidir. Pilot tesislerin sabit
sartlarda, uzun siireler boyunca galigmasi istenir. Tesisteki proses birimlerinin amaglarina
uygun olarak secilmesine dikkat edilir.
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Yan Ticari Tesis

Pilot tesisten daha biiyiik olan yan ticari tesiste, birinci amag, yeni bir iirliniin kiiglik
miktarlardaki Gretimidir. Uretim, bu kademede hala deneyseldir ve amaglar, pilot
tesisteki amaglar ile aymidur.

Ticari Tesis

Prosesin ¢aligma testlerinde olumlu bulgular elde edilirse, ve iiretim fiyatinin yeterince
disiik olacag: saptanirsa, tiim teknik ve ekonomik riskler en aza indirgenmis sekilde,
prosesin son gelisme kademesine yani ticari tesisin yapimina gegilir. Tesisin boyutu, daha
Once belirlenen gereksinimlere bagli olarak deisir. Ttim kimyasal ve miihendislik
verilerinin eggiidiimli ve onlarin ayrintili ticari tesis tasarimina aktarilmasi olan bu son
adimda, ticari veri kaynaklarindan ve aynca, cihazlarin ve onlarin 6zel pargalannin
se¢iminde el kitaplarindan yararlanmay: bilmek, dnemlidir. Kapasiteler ve verimler
incelenir. Cihazlarin yerlesim planlan ¢ikartilir ve en uygun akig diizenlemeleri elde
edilir. Cesitli yerlesim ve ¢alisma modelleri kurulur ve en uygun duruma ulagilir. Bu
kademede, tesisin plam gizilir yapim Oncesi maliyet ¢ikanihir. Ticari bir birimin
tasariminda,

Cihazlann 6zellikleri

Malzemelerin 6zellikleri

Ticari cihazin segimi

Cihazlann yer planlamasi ve yerlestirilmesi

Tesisin yerlesimi

Isletme esaslan

Personel se¢imi

Yapim Oncesi maliyet

Bir birim {irlin{in {iretim maliyeti

¢ok dnemlidir ve pek ¢ok etken tarafindan etkilenir.

VVVVVVVVYVY

Tesis tasarimi sadece teknik yonden degil, ekonomik yonden de yeterli olmalidir. Burada
amag, en biiyiik karla galigabilecek bir tesisin tasarlanmasidir. Ayrica, herhangi bir tesisin
tasanminda giivenlik faktorleri de gbz 6niinde bulundurulmalidir. Bu ¢aliganlarn oldugu
kadar, gevre halkinin, cihazlarin, tesisin ve {irlinlerin giivenligi i¢in 6nemlidir.



Proses tasarimi, ekonomik analiz veya ticari tesisin ayrintili tasarimi amaciyla yapilan 6n

tasanim g¢aligmalarinda, temel bir adim sayilir. Prosesin temel kimyasal ve fiziksel

Proses Tasanmi

35

islemleri belirtilir ve akig semalar1 yardimiyla gosterilir

Herhangi bir proses igin asagidaki kademelerin tiimii gerekli olmayabilir ve her
kademenin karmasikli§i proses tipine gbre degisir. Tasarim galigmasi1 kademelerin se¢imi
ve diizenlenmesi ile ilgidir.

Proses Secimi

» Hammadde Depolama

>
>
>
>
>

Cesitli Uretim yontemleri arasinda var olan sartlara gbre en uygununun belirlenmeside
yapilan kargilagtirmada, asagidaki maddeler g6z dniinde bulundurulur:

Besleme Hazirlama

Reaktor

Uriin Ayirma
Uriin Saflastirma
Uriin Depolama

1. Teknik Etkenler

Proses esnekligi

Siirekli iglem

Iigili 6zel kontroller

Ticari verimler

Teknik zorluklar

Enerji gereksinimleri

Gerekli 6zel yardimci elemanlar
Gelecekte gelisme olasiliklan
Ilgili saglik ve giivenlik riskleri
Hammaddeler

Bulunabilirlilik

Gerekli islemler

Depolama gereksinimleri
Madde igleme problemleri

2. Yan iirlinler ve atiklar

Uretilen miktar

Deger

Potansiyel pazarlar ve kullanimlar
Bosaltma ydntemi
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Cevresel etkiler

3. Cihazlar

Bulunabilirlilik

Yap1 malzemeleri

[k maliyet

Bakim ve onarim masraflan
Degistirme gereksinimleri
Ozel tasarimlar

4. Tesis Yerlesimi

Gerekli alan biiytikligii

Tasima olanaklar

Pazar ve hammadde kaynaklarina yakinlhk
Hizmet ve gii¢ saglama kolaylig

Is saglama kolaylig:

Iklim

Yasal sinirlamalar ve vergiler

5. Maliyet

Hammaddeler

Enerji

Asmma

Diger sabit giderler
Isletme

Ozel emek gereksinimleri
Tasinmazlar

Patent haklar

Cevre kontrolii

6. Zaman etkeni

Proje tamamlama siiresi
Proses gelistirme gereksinimi
Pazar durumu

Paranin degeri

7. Proses gartlan

Teknolojik kullanilirhk

Bagska proseslere ortak hammaddeler
Uriin devamlilig

Genel amaglar
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° Proses Stiresi Secimi

Yillik @iretim gereksiniminin saptandig1 kabul edilirse, proses tasariminda karsilasilan ilk
problemlerden biri, belli bir zaman temelinde madde ve enerji denklikleri kurulabilecek
ve gerekli tiim akig gemalan hazirlanabilecek sekilde bir proses siiresinin segimidir.
Giinlik 24 saat veya 8 saatlik bir calisma ve sabit siirekli veya kesikli tasariminda
ekonomik sebepler dolayisiyla genelde siirekli iiretim tipi segilir. Glinde 24 saat ¢alisan
bir tesiste daha kii¢iik ¢apta ve daha ucuz olan cihazlar kullanilir. islem kararhdir ve
otomatik kontrolii kesikli isleminkinden daha kolay yapilabilir. Béylece sermaye sabit
harcamalar ve proses ig¢ilik gereksinimleri en aza indirilir. Ancak, kesikli proses, kimya
sanayinde tamamiyla terkedilmis bir yontem degildir. Pahali {iriinlerin sabit olmayan
kilgiik hacimli taleplerin kargilanmasinda, terkedilmis bir prosesin cihazi1 gegerli bir
proseste ucuz bir fiyatta kullahxlabiliyorsa, acil hallerde, siirekli proseste istenilen degere

ulagilamiyorsa, kesikli prosesler tercih edilir.

° Akis Diyagramlan

Akis diyagraminda proseste kullamlacak cihazlann yerlesimi akig baglantilani, akis debi
ve bilesimleri gosterilir. Akis semas1 prosesin diyagram halindeki modelidir. Kimyasal
prosesin akis semasi halinde gdsterimi, basitlestirilmis veya aynntili olarak hazirlanarak
birkag sekilde yapilabilir.

Miihendislikte, daha ayrnntili olan ve cihazlann basitlestirilmis olarak sembolierle
gosterildigi akig semalart kullanilir. Veriler akig semasinda cesitli sekillerde gsterilebilir.
Sadece birkag cihazin bulundugu basit proseslerin akig semalarinda veriler dikdortgenler
iginde gosterilmektedir. Ancak bu gekilde simirh sayida bilgi verilebilmektedir. Veri
degisikligi veya ilavesi gok zordur.

) Proses Birimlerinin ve Malzemelerinin Secimi

Proses kismen veya tamamen yeni oldugunda, cihazlann tipleri ve boyutlarinin segimi bu
alanda §zellikle tecriibe gerektirir. Proses daha 6nce denenmis ise Snceki deneyimlere
dayandinlan gelistirme ve icatlar da dahil edilerek, cihazlarin yeni boyutlandirma

hesaplamalar yapilir. Her yeni proses, ilgili temel islemlerin ve proseslerin incelenmesini
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gerektirir. Asagida, en uygun cihazlarin segiminde takip edilen yollar agiklanir.

Akis diyagramlarinda gereken cihazlarin listesi ¢ikanldiktan ve gerekli tasarim
hesaplamalar da yapildiktan sonra, olanaklar gergevesinde standart cihazlar kullanilarak,
her Snemli cihaz i¢in bir 8zellikler cetveli ¢ikarlir. Bu standart cetveller genellikle tiretici
firmalarca saglanir. Ancak standart dig1 dzellikler arandidinda, ayrintili 6zellik cetvelleri

hazirlanir.

Cihaz kataloglar1 veya iretici firmalarla goriigmelere gegilmeden 6nce, cihazin istenen
¢alisma araliklan ve 6nemli 6zellikleri belirten yazili tanitim formlan hazirlanabilir. Bu
tanitim Dbilgileri, istenen maddenin bilesimi, fiziksel ve kimyasal 6zellikleri de dahil,
gerekli servis tipi ve kalitesi, paketleme ve tagima gereksinimleri gibi tim Gnemli

~ Ozellikleri icermelidir.
42, AltYap:

Bir tasanim ¢aligmasi bir fikir veya bir plan ile baglar. Calismalara baglamadan Gnce,
projenin amacim tammlayan bu fikir veya planin kisa ve 6z agiklamasi yapihr. Bu tanitim
Ozetinde prosesin dzellikleri belirtilir ve elde bulunan laboratuvar ve pilot tesis verileri ve
tiim diger kimyasal ve mithendislik verileri bildirilir. Teknik veriler, ekonomik veriler ile
birlikte degerlendirilir.

4.2.1 On Bilgiler

Burada yapilmakta olan tesis tasariminda elde bulunan laboratuvar ve pilot tesis verileri
ve hatta kimyasal ve mithendislik verileri i¢in, Akgiin, M., 1999 kaynak olarak alinmigtr.

Lavanta ¢igeginin esansiyel yag bilesenlerinin siiperkritik CO, i¢indeki faz davramg ile
¢Ozlinlirligli termodinamik agidan arastinlmis ve bu esansiyel yaglarin cigekten
ekstraksiyonu sirasindaki kiitle aktarimi incelenmistir (Akgiin, M., 1999). Karabag
lavanta ¢iceginin sliperkritik CO, ile ekstraksiyonunda, sicaklik, CO, akig hiz1 ve tanecik
biiylikliiglinlin ekstraksiyon verimine etkisi arastinlmigtir. Karabag lavanta ¢icegi
esansiyel yaginda a-pinen, B-pinen, kamfen, limonen, fenkon, kafur, a-kadinol gibi
bilesenler bulunur. Ana bileseni kafur ve fenkon olugturmaktadir (%80). Karabag lavanta
cicedi agn kesici, antiseptik, idrar yollann iltihaplann giderici, yaralan iyilestirici,
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yatigtirici, balgam soktiiriicii, egzama yaralarini iyilestirici, sinir ve kalp kuvvetlendirici
ilaglarin yapiminda kullanilir (Adasoglu, N., 1994).

Bir ¢alipmada, ekstraksiyon gsartlarinda ekstrakte edilen yagin ve ¢oziiciiniin fiziksel
Ozelliklerinden yola ¢ikilarak ekstraksiyon prosesinin modellenmesi amag¢lanmigtir.
Ekstraksiyon isleminin modellenmesinden once faz dengesi ve ¢dziiniirliik deneyleri
yapilmistir (Akgiin, M., 1999). Siiperkritik akigkan iginde katilarin ¢6ziiniirliigliniin
bilinmesi, operasyonun tasariminda en iyi sartlarin segilmesini saglar. Bunun igin, statik
yontem kullanularak stiperkritik CO, i¢indeki a-pinen, limonen ve fenkon’un faz dengesi,
aynica kafurun ¢6ziiniirligli sicaklik ve basincin bir fonksiyonu olarak Glgiilmiistiir
(Akgiin, M., 1999).

Ekstraksiyon deneyleri laboratuvar kosullarinda i¢ ¢apt 1 cm, boyu 50 cm ve hacmi 38
mL olan paslanmaz celikten imal edilmis boru tipi bir ekstrakiérde gerceklestirilmistir.
Deneylerde kullanilan karabas lavanta ¢igegi 1996 yilinda yetistigi yoreden toplanmig ve
gblgede kurutulmugstur. Cigegin esansiyel yag bilesenleri ugucu maddeler oldugu igin,
mekanik 6giitliciilerdeki muhtemel kizigmalardan dolayr meydana gelecek yag kaybindan
kaginmak i¢in sivi azot kullamilarak &giitiilmistlir. Kisa bir siire i¢in sivi azot iginde
bekletilen ¢iceklerin yapist donarak kristalize olmasi nedeni ile kolayhkla
ogitiilebilmistir. Ogtitlilen gigekler tanecik boyutunun etkisini incelemek amac ile
eleklerde 1.2 mm, 1 mm ve 0.8 mm boyutlarina aynlmigtir. Her bir fraksiyonun yag
igerigi diklormetan ile sokslet ekstraksiyonu sonucu tespit edilmis ve sirastyla % 1.513,
% 1.017 ve % 1.118 olarak bulunmustur (Akgiin, M., 1999).

Her deneyde 10 g. ¢igek numunesi ekstraktdre yiiklendikten sonra, ekstraktor sabit
sicaklik banyosuna konmusgtur.
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8

Sekil 4.1 Esansiyel yag ekstraksiyonu i¢in diizenek (Akgiin, M., 1999).

Coziicli olarak kullanilan SC-CO, siringa pompasiyla sisteme beslenir ve istenilen
basinca getirilmigtir. Sistemin sicaklifi £0.1°C ve basinci ise pompa yardimiyla +0.01
MPa hassasiyette kontrol edilmistir. Coziicii debisi ise hem laboratuvar kosullarinda bir
gazdlger ile, hem de pompa kosullarinda pompa vasitasiyla kontrol edilmistir. Ekstrakte
edilen esansiyel yag ekstrakttr ¢ikisinda iginde metanol bulunan 6zel bir toplama kabinda
tutulmustur. Atmosfer kosullarina genlesen CO,, iginde ¢6ziinmiis olan yag metanol
i¢cinde tutulduktan sonra bir gazdlgerden gegtikten sonra atmosfere atilmistir. Genlesme
strasindaki asiri sogumadan dolay1 esansiyel yagin donarak genlesme vanasini tikamasini
Onlemek igin bir 1sitma banti ile vana makul bir sicaklikta (40-50°C) tutulmustur. Her
Ornek aligta, vanada ve toplama kabindaki metanol miktar1 10 mL’dir ve derisim
degisiminin gbzlenebilmesi i¢in deney sliresince sabit tutulmustur. Deney bagladiktan ilk
15 dakikadan sonra yarim saatte bir toplama kabindaki esansiyel yag igeren metanolden 1
pL drnek alinarak kromatografide analiz edilmis ve kalibrasyon egrisi kullanilarak deney
sliresince ekstrakte edilen yag miktan dl¢iilmiistlir. Harcanan CO, miktan da gaz6lgerden
her yanim saatte bir takip edilerek kaydedilmigtir.Cesitli denemeler sonucunda elde edilen
ekstraksiyon verilerine ait ornek bir gizelge asafida verilmigtir. Ekstraksiyon iglemi
yaklasik olarak 100-150’nci dakikalarda tamamlanmustir. Bu dakikalardan sonra
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esansiyel yag ¢cok az miktarda ekstrakte edilebilmekte ve kg 6rnek bagina ekstrakte edilen
yag miktann hemen hemen degismemektedir (Akglin, M., 1999).

Cizelge 4.1 100 bar, 50°C, 1.2ml/dak ¢6ziicii debisi, 1.2 mm tanecik boyutunda yapilmig
ekstraksiyon deney sonuglar (Akgiin, M., 1999).

Ekstraksiyon | Gegen CO; miktari | Gegcen CO; miktan | Ekstrakte Edilen Yag

Zamani (dak.) | (Atm. Kosulu) (L) | (kg COy/ kg drnek) | (g yag/kg drnek)
0 0 0 0
15 10 1.790 5.323
45 27 4.833 9.601
75 44 7.876 10.480
105 61 © 10919 10.587
135 78 13.962 11.456
195 112 20.048 11.213
225 129 23.091 ‘ 12.237
255 146 26.134 12.556

4.2.2 Ekstraksiyon isleminin Modellenmesi

Coziicli, ¢dzilinen madde ve ekstraktSriin deney kosullanndaki fiziksel verilerinden

yararlanilarak, model kurma g¢aligmalar1 yapilmigtir (Akgiin, M., 1999). Bu verilerin
birgogu kaynaklarda bulunan ilgili korelasyonlar kullanilarak hesaplanmigtir.

Deneylerde kullanilan 10 g ¢igek numunesi bir meziir iginde sikistinlarak yaklasik olarak
3.8 cm’ hacim kapladit bulunmugtur. Buna gore ekstraktdriin bosluk hacim oram (€ 0.9
olarak hesaplanmustir. Stiperkritik CO, igindeki ya8 ¢OziinGrligl, ¢6ziiniirlik
deneylerinden elde edilmi§ ve doygunluk derigimi, (Cgoy) 100 bar ve 50°C igin 0.243
kg/m®* CO, olarak hesaplanmistir. 80 bar ve 50°C deney kosullan igin doygunluk
derigimi (Cqoy) 0.0514 kg/m® olarak hesaplanmugtir. Ciinkii bu kosulda sistem, karigimin
kritik noktas1 altindadir ve dolayisiyla buhar fazi doygunluk konsantrasyonu diger
kosullara gore diisiik ¢ikmaktadir. Katidaki yag derigimi, qo, 10.42 kg/m® olarak
hesaplanmistir (Akgiin, M., 1999).
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423 Siiperkritik Alkaskan Ekstraksiyonunda Zaman

Stiperkritik akiskan ekstraktor boyunca tanecikler arasindan belirli bir akis hizinda
(interstitial velocity) eksenel olarak akarken tanecik ig¢indeki ¢6ziinen maddeyi ¢ozer.
Siiperkritik akigkan ekstraktdre saf olarak girer ve ekstraksiyon iglemi sabit bir sicaklikta
gergeklesir. Ekstraksiyon isleminin tamamlandig1 en uygun ekstraksiyon siiresinin tayini
i¢in agagidaki esitlikten yararlamilmigtir (Goto vd., 1996).

. (1-#).Lg,

4.1
e.v.Cd,,y.6O “.1)

t= Zaman

€= Ekstraktor yatak bogluk orani

L= Ekstraktor boyu

qo= Katidaki yag derigimi oran1

Caoy= CO; igindeki doygunluk derisimi
v= Tanecikler aras: akigkan hiz1

4.3 Tesisin Tasarlanmasi

Ekstraktor ¢ap: ve boyunun hesaplanmas: tasanmin ana noktasim olusturmaktadir.Bu
calismada, model parametrelerinin yardimiyla ekstraksiyon isleminin tamamlandigi en
uygun ekstraksiyon sliresinin tayin edildigi (4.1) esitliginden yola ¢ikilarak, ekstraksiyon
isleminin gergeklestirildifi ekstraktSriin, boyunun ve ¢apmmin hesaplanmasina
cahgilmisgtir. Cozliniirlik ve faz dengesi verilerinin yardimiyla, ¢alisma kogullan
segilerek bu esitlikte kullanilmas: diisliniilmiigtiir. Lavanta esansiyel yaZinin
ekstraksiyonu i¢in agagidaki kapasite ve ¢alisma kosullan se¢ilmistir;
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Kapasite =1000 kg.
Calisma Kosullan = 50°C ve 100 bar

Doygunluk Degeri =0.243 kg esansiyel yag/m3 CO, (50°C ve 100 bar’da)
qoyag derisimi =10.42 kg/m*

€, ekstraktor bosluk oram = 0.9

Sistemde diigiiniilen ekstraktdr sayis1 = 2

Bir giin icerisinde gergeklestirilecek ekstraksiyon sayisi=2ekstraktér* 12 ekstraksiyon =24
Yilda (300 giin) gergeklestirilecek ekstraksiyon sayisi= 300 giin* 24eks/giin= 7200
Ekstraksiyon bagma elde edilmesi amaglanan yag miktari= 1000/7200= 0.139 kg.

Tanecik boyutu 1.2 mm olarak kullamlacaktir. Daha 6nce tartigildig: gibi, degisik tanecik
boyutlaninin etkisi ekstraksiyon siiresi ve elde edilen yag miktarma gore Akgiin, M.,
(1999) tarafindan grafiksel olarak incelenmis, 1.2 mm tanecik boyutunda 60 dakikahk
bir ekstraksiyon isleminde en yiiksek yag miktariin elde edilebilecegi gdriilmdistiir.
Tasartm1 amaglanan sistem agagidaki gekilde gdsterilmistir.



BLOWIOUBH T
BWBA DRSO b

- saemdes oL

isedwind JUsRg NSSRA 5
1omeneaE g

(Liepoed Juseg) NJd L
BUBA WUJ| g

{rups)) undgeg w) g
(eugn@og) ImeRea I8 ¥
BUBAMUAS €

[SRUBA jogu0) T

pdaL"09o 1L

aras) 53

Twid)sis uoArsyjensye uepided rwese], 7'y [IPS

[

ol

9 Geqo0s)

ki

Geaoon} &

A 4

144




45

4.3.1 Cap ve Boy Hesaplamalan

Sekilde de goriildiigi gibi paslanmaz c¢elikten yapilmis iki adet ekstraktor
kullanilmigtir. Paslanmaz ¢elikten imal edilmis olan ekstraktrlerin etrafinda isitma ceketi
vardir. Sicaklik 50°C’de sabit tutulacaktir. EkstraktSrierin, zaman kaybim dnlemek igin
es zamanli c¢aligtinlmamas: diigiinlilmektedir. Yani ekstraktdrlerden bir tanesi
ekstraksiyon islemini gergeklestirirken diger ekstraktor, temizlenerek ve lavanta gigekleri
ile sarj edilerek bir sonraki ekstraksiyon iglemine hazir hale getirilecektir. Bir
ekstraksiyon siiresi 60 dakika olarak tasarlandigindan bu siire diger ekstraktoriin desarji,
temizlenmesi ve tekrar yiiklenebilmesi i¢in yeterli bulunmustur. Bu tiir bir ¢aligma
sayesinde hem zaman kayb: onlenmis olacaktir, hem de iki ekstraktSriin es zamanlh
calistinlmasina nazaran pompa seg¢iminde daha diistik kapasiteli bir pompa yeterli
olacagindan, maliyet agisindan da daha uygun olacaktir. Aym tiir bir ¢aligmada iki
ekstraktér es zamanli ¢alistirilsa su anda tasarlanan pompamn iki kati giice sahip bir
pompa gerekli olacaktir.

Caligmalar sonucunda elde edilecek olan lavanta giceginin esansiyel yag1 “Esans
Hammaddesi” olarak kullamlacaktir. Bu nedenle kapasite, kullanilmasi hedeflenen yillik
yag miktanina gore hesaplanmugtir. Ekstraksiyon galigmas1 sonucunda elde edilmesi
hedeflenen yillik yag miktar1 1000 kg’dur.

Laboratuvar ve pilot tesis verilerinden bilindigi gibi, lavanta ¢i¢egi icerisindeki yagin
eldesi sirasinda %80 verimle caligilabilmektedir. Aynca lavanta ¢igegi igerisindeki
esansiyel yag ylizdesi %1.513°tlir (Akgiin, M., 1999). Buradan hareketle bir ekstraksiyon
isleminde ihtiyag duyulacak lavanta gigegi miktan agirhik olarak $yle bulunur;

0.13889/0.8

=11.475 kg.
0.01513 ke

Bir giinde 24 ekstraksiyon gergeklestirilecegi diisiiniiliirse giinliik lavanta ¢igegi ihtiyaci
275 kg. olacaktir. Bu miktar yallik olarak;
275kg.* 300 glin= 82 620 kg.”1 bulacaktir.

Bu miktarlarda fire verilebilecegi de diislinlilmelidir. Ayrica lavanta ¢igeklerini uzun



46

siireler bekletilirse kuruma sorunlan ortaya ¢ikacaktir. Bu nedenle yagmn saklanma
kosullan iyice tetkik edilerek ne kadar siireli stok tutulacagina karar verilmesi gerekir.
Tutulacak olan stok miktanina gére de bir depo diigliniilmelidir. Tasannm ¢aligmalarinda
asil olan bu tiir tesislerin hammaddeye yakin yerlerde konumlanmasidir. Lavanta gigegi
ve Ozellikle karabag lavantas: Ege Bolgesinde ve agirlikh olarak Aydin civarlaninda
bulundugu diisiiniiliirse bu tiir bir tesisin bu bdlgelerimizde tasarlanmasi hem maliyeti
diislirecek hem de bdlge kalkinmasina faydali olacaktir,

Ekstraksiyon igleminin tamamlandigi en uygun siire daha dnceden (4.1) denklemi ile
verilmigtir.

Bu esitlik, bilinen veriler aracihiftyla en uygun siireyi bulmakta kullanilir. Yani bir
ekstraksiyon {initesinde, daha dnceden tasarlanmis olan ekstraktSr ¢api, boyu, akiskan
hizi, doygunluk degeri, katidaki ya§ derisimi ve ekstraktdr bogluk oram degerleri
kullanilarak ekstraksiyon i¢in en uygun zamam ¢ekmek miimkiin olur. Oysa ki bu
¢aligmada zaman degeri i¢in 6nceden bir deger vermek suretiyle ¢ap ve ekstraktdr boyu
hesaplanmaya caligilacaktir. Burada daha Onceki teknik verilerden lavanta ¢icegi
ekstrakte edilmis oldugu i¢in CO,’nin doygunluk degeri Cy,, katidaki yag derigimi q, ve
ekstrakt6r bosluk oram € bilinmektedir.

Zaman degeri olarak ekstraksiyonun 60 dakikada tamamlandif disiiniilerek bu deger
kullanilacaktir. Ekstraktor boyu i¢in bir deger atamak kogulu ile ¢6ziiciiniin tanecikler
arasindan eksenel akis hiz1 degeri hesaplanacaktir. Cizelge 4.2 de goriildiigi tizere 100
bar ve 50°C’de ekstraksiyon i¢in en uygun siire 41 dakika civarindadir. Burada se¢ilmis
olan 60 dakikada ekstraksiyonun tamamen tamamlanmis olmasi diigiiniilmektedir.

Cizelge 4.2 Degisik sicakliklarda en uygun ekstraksiyon siireleri (Akgiin, M., 1999)

Deney Kosullan Ekstraksiyon i¢in en uygun siire (dak.)
100 bar- 35°C — 1.7 ml/dak — di= 1.2 mm 85.92
100 bar- 40°C — 1.7 ml/dak — di= 1.2 mm 72.19
100 bar- 50°C — 1.7 ml/dak — di= 1.2 mm 40.95
100 bar- 60°C — 1.7 ml/dak — di= 1.2 mm 35.77
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Kapasite olarak segilen degerden; doygunluk degeri bilindigi i¢in gerekli CO, miktan
hesaplanabilir. CO, miktan belirlendikten sonra, bu CO, miktarinin ne kadar stire
icerisinde ekstraktorden gegirilecegi tespit edilmis oldugu i¢in debi degeri hesaplanmig

olur.

Laboratuvar verilerinden doygunluk derisimi 0.243 kg esansiyel yay/ m* CO, oldugu
bilinmektedir. Buradan 0.139 kg. esansiyel yag: tutabilecek CO, miktan hesaplanabilir;

0139 _ 4,572 m® CO, gerekiidir.
0243

Gerekli olan esansiyel yad tutabilecek olan CO;’nin 60 dakikada ekstraktdrden
gegirilecegdi daha dnceden belirlenmisti. Buradan;

_0.572m’

= =1.59*10" m’/
36005 7 ot

Q degeri hesaplanmus olur.

Daha onceden en uygun zaman formiiliinden g¢ekilmis olan eksenel hiz degeri (v)
akigkanin tanecikler arasindaki akis hizidir. Bu deger ekstraktdriin ¢ap degeri ve
ekstraktor bogluk oram degerine gore agagidaki sekilde hesaplanabilir.

v=1_2 @2)
&

v = akigkanin tanecikler arasindaki akis hizi
Q= CO, debisi
e= Ekstrakt6r bogluk oram

Bu formiilde ¢ap disinda kalan degerler daha Snceden hesaplanmistir. Bunlar formilde
yerine yerlestirilerek ¢ap degeri elde edilmis olur.
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t=60 dak, L=1.89 m igin;

_(1-0.9)*1.89*10.42
0.9*v*0.243*60

60

v, hiz degeri 0.0025 m/s olarak hesaplanir.

Bulunan hiz degeri (4.2) esitliginde yerine konuldugunda;

* -4
0.0025=_L#1:59*10
09 D

ﬂ' —
4

Buradan D, ¢ap degeri 29.9 cm olarak bulunur.

Buradan elde edilen ¢ap degerinin uygunluguna veya uygunsuzluguna karar verilerek
yeni bir ¢ap degeri hesaplama yoluna gidilir. Bunun i¢in ekstraktdriin boyu degistirilerek
hiz degerinin degismesi saglanir ve buna gdre yeni hiz degeri igin yeni bir ¢cap degeri
hesaplanabilir. Bu nokta tasarim c¢alismasimin en 6nemli kisimlarindan birisidir. Bu
karann verilebilmesi igin laboratuvar degerlerine ve pilot tesisteki gozlemlere ihtiyag
vardir. Burada elde edilecek degerler optimum ekstraktdr ¢ap ve boy oranlarmin elde
edilmesini saglamak icindir. Aksi takdirde ekstraksiyon veriminin diigiik olmas: yanisira
yiksek maliyetlerle karsilasma durumu da ortaya gikabilir. Ekstrakte edilen yagin
ozellikleri goz oniine alinarak tasanim galigmasi boyunca ¢ap degeri 30 cm’yi agmayacak
sekilde ekstraktdor boyu degeri ile denemeler yapilmigtir ve sonu¢ olarak 1.89 m
ekstraktdr boyu degerinin kargili1 olarak 29.9~ 30 cm gap degeri kabul edilmistir.

4.3.2 Ekipman Secimi

Tasarnimin bundan sonraki kisimlarinda bulunan ¢ap ve boy degerlerine gbre karsimiza
¢ikan ekstraktdrlerin ve diger ekipmanlarin se¢imi izerinde durulacaktir. EkstraktSr ¢ap1
ve boyu belirlenmesiyle diger tlim ekipmanlarin se¢imi ortaya ¢ikmistir. Ciinkii kapasite,
caliyma kogullart ve bunlara bagli olarak gerekli olan ¢Sziicii miktari, hizi, debisi
belirlenmigtir. Cézlictiniin muhafaza edilecegdi ve depolanacag yeri belirlemek, ¢dziicti
kaybim1 minimumda tutmak ve maliyet degerini kii¢liltmek gerekir.



49

Coziicii miktar: belli oldugundan pompa segimi yapilmas: gerekir. Pompa segimine bagh
olarak sistemimizde kullamilmasi gereken vana ve boru sistemlerinin ortaya konmasi
gerekir. Sistemimiz kesikli olarak ¢aligtinlacag: i¢in ¢aligmanin aksamamas: igin vana
say1si artinlmigtir. BSylelikle ekstraktdrlerden birisi ekstraksiyona devam ederken, digeri
rahatlikla demonte edilerek temizlik ve yiikleme islemlerini yiiriitebilecektir. Baylelikle
sistemde galigma riski de azaltilacaktir ¢iinkli ekstraktorde olabilecek basing fazlasinin
Oniine ge¢ilmis olunacaktir.

Ekstraktor boyu ve ¢apmm belirlemede kolaylik olmasi agisindan, girilen ekstraktor
boyuna karsilik, ekstraktdriin ¢ap deferini hesaplayarak, tasarim asamasinda igimizi
kolaylastirabilecek bir bilgisayar programi Microsoft Visual Basic dili kullanilarak gérsel
olarak hazirlanmigtir (Ek.1).

Ekstraktdr igin yapilan gerekli hesaplamalar sonucunda 1.89 m ekstraktdr boyuna karsihk
0.299 m ekstraktSr ¢ap1 degeri hesaplanmistir. Bu deger daha dnceden ekstraksiyon
verimi ve maliyet gbozOniline alinarak digiiniilen degerler igin kabul edilebilir
sinirlardadir. Ekstrakt6rler paslanmaz ¢elik olacaktir. Etrafinda 1sitma ceketi olacaktir.
Yiikleme ve bosaltma igin {list kisimda contalarla agilir kapanir bir kapak olacaktir. Diger
ekstraktdr prosesi devam ettiritken yiikleme bosaltma islemleri gergeklestirilecektir.
Ekstraktor giris ve ¢ikiglarinda normalde bulunmasi gereken birer vana disinda fazladan
birer vana sayesinde demonte halde bile proses emniyetli bir bigimde devam
ettirilebilecektir.

Segilmis olan kapasitede esansiyel yag tutmak i¢in gerekli olan 0.572 m*.CO, miktan
ekstraktdrden 60 dakikada gegirilecegi igin Q=1.59*10"* m*/s olarak bulunur. Buna gdre

pompanin kapasitesi;
1.59*10* m%s igin gerekli birim donigtimleri saglanarak 572.4 litre/saat bulunur.

Pompanin girisinden nce bulunan igne vana diginda pompa disinda meydana gelebilecek
basing farkliliklanim1 dnlemek tizere 100 bar yani ¢aligma basincina ayarlanmig bir geri
basing regulatdrli (BPR-Back Pressure Regulator) pompa ¢ikigina yerlestirilmistir. Bu
BPR sayesinde 100 bar basing agilmasi1 durumunda basing diisiiriilebilmektedir. Pompa
tarafindan saglanan ¢oziicli ekstraktdre girer, burada istenen sicaklifa ulagir ve 60 dakika
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boyunca proses devam eder. EkstraktSrlerin emniyet vanalarindan sonra 100 bar basinca
ayarlanmis bir adet daha BPR bulunmaktadir. Bunun sayesinde ekstraktorlerdeki basincin

ayarlanmasi saglanmis olur.

CO, tarafindan ekstrakte edilen yag son kademe olarak separatdre gelir. Separattr
¢ikisinda 45 bar basinca ayarlanmig BPR sayesinde separatdrde basing diistisli saglanmig
olur ve esansiyel yagin ¢dziicliden ayrilmasi kolaylikla saglanmig olur. Bir ekstraksiyon
siiresince 0.139 kg yag tutulacadi ve glinde 24 ekstraksiyon gergeklestirilecegi
disiinilirse 24*0.13889= 3.33 kg’lik bir separatSr isimizi gérecektir.

Sistemde kullamlmas: gerekli olan toplam 9 adet ine vana, 1 adet 3 yollu vana ve 1 adet
kontrol vanasi vardir. Vana ve borularin hepsi % in¢ boyutunda diiglintilmiistiir, Vana ve
borular Genel Sistem Dizaym sirketinden temin edilecektir. DN 10 PN 100 model bu
vanalar, yiiksek basing ve sicakliklara dayamkl, gdvde ve kiiresi paslanmaz gelikten,
baglantis1 disli olan TYCO markasinin yiiksek performansli modelidir. Borular vanalar

ile birlikte temin edilecektir.

Kullamlacak olan BPR’larin {i¢ii de basing ayarlamasi yapilabilen tiirdedir. Segilmis olan
BPR’lar 0-172 bar basing araliklarinda ¢ahisabilmektedir. Calisma kosullaninda meydana
gelebilecek  kiigiik sapmalar bu gekilde BPR’dan ayarlama yapilarak
engellenebilecektirBPR’lar 316 Paslanmaz gelikten imal edilmigtir. BPR’lar Aksus
Otomatik Kontrol initeleri i¢in iirlin saglayan ve destek veren bir girketten satin
almacaktir.

Burada maliyeti en dnemli dlgiide etkiledifini disliniilen kisim, pompa se¢imidir.
Pompamiz yurtdisindan siparis {izerine getirtilebilecektir. Bunun i¢in ihtiyag duyulan
pompa dzellikleri ortaya konmugtur. Buna gére

Q= 572.4 litre/saat
yani
9.54 litre/dakika

kapasiteli bir pompa ihtiyaci karsilayacaktir.
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Bu kapasite kg ¢6zlicli olarak birim ayarlandifinda 3.89 kg/dak olmaktadir.

Buradan hareketle 50°C ve 100 bar c¢alisma kosullarinda istenen kapasiteyi
saglayabilecek iki adet pompa lizerinde durulmaktadir. Thar Designs ve Lewa sirketlerine
ait pompalann teknik verileri agagida verilmistir.

Sistemde bulunan difer ekipmanlar (ekstraktorier, separator ve CO, tiipii) paslanmaz
celikten yapilacaktir. Yiiksek basing kosullarinda ¢aligilacag: i¢in emniyet en Gnemli
husustur. Bu ekipmanlarin boyutlant daha Onceden belirlenmistir. Bu boyutlar
dogrultusunda siparis lizerine paslanmaz ¢elik tanklar yaptirilacaktir. Bu is i¢in de iki ayn
sirketle goriiglmiistlir. Erikman Kardesler ve Ender Makine yillardir Tiirkiye pazaninda
paslanmaz gelik {iretimi yaptiklan i¢in giivenilir olarak bulunmuglardir.

44  Sistemde Bulunan Ekipmanlara Ait Teknik Verilerin Ozeti

44.1 Ekstraktor

Burada tasarimi yapilan ekstraktor 300 serisi paslanmaz malzemelere gére daha dayanikh
olan, 17-4-PH serisi malzemeden yapilacaktir. Bu malzeme 300 serisi paslanmaz
malzemelere gore %60 daha giicliidiir. Ayrica bu malzeme sayesinde ekstraksiyon
hiicreleri boyut olarak daha kii¢iik, agirhk olarak da daha hafif olacaktir. Agip kapamasi
¢ok kolay olan kapaklarda grafitle gliclendirilmis teflondan yapilacaktir.

Malzeme ¢ 17-4-PH paslanmaz
Hacim : 133 Litrex 2
Cap ve Boy :30cmve 1.89m

Tasarmm Basmer : 680 Bar’a kadar

Cahgma Basmcr  : 100 bar

Cahsgma Sicakhg : 50°C

Akiskan : CO,;

Sensdrler : Hiicre igerisindeki akigkan sicakligimi ve basincim Slgmek igin
Kapak : Contal1 sistem
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442 Ekstraktor Isitma Ceketi

Bu c¢alismada finn yerine, ekstraktorlerin etrafinda bulunan bir 1sitma ceketi
tasarlanmigtir. Isttilmig bir akigkan ceket boyunca akacaktir. Bunun igin bir su banyosu
veya bagka bir sicak su kaynagi kullanilacaktir.

443 Ekstraktior Sepetleri

Ekstraksiyon hiicresini tam olarak kaplayacak, altinda ve Gstiinde birer tutma kolu olan
ekstraktdr sepetleri kullanilacaktir. Bdoylelikle lavanta ¢igeklerinin yiiklenmesi ve
bosaltilmast kolaylagtinlmig olacaktir.

4.4.4 OnIsitma igin Inn Degistirici

COz’in ekstraktdr hiicresine girmeden dnce 1sitilmasmi saglamak igin bir 1s1 degigtirici
konulacaktir. Bdylelikle isitma ceketinden saglanacak olan sicakligin sabit olarak
tutulmast saglanmig olacaktir,

445 Pompalar

Pompa, tilkemizde bulunmadig1 ve maliyetin artmasindaki en dnemli etkenlerden birisi
oldugu i¢in burada iki adet segenek sunulacaktir. Burada sunulan pompalar tasarlanan

sistem i¢in uygun olan iki modeldir.

Thar Designs Pompa Verileri

Tiiri : Karsilikli Cift Piston

Pistonlar : Safir

Tasarim Basmer : 680 bar’a kadar.

isletme Sicakhg: : Ortam (Max. 45°C)

Kontol Metodu : Akis Olger, Basmng Sensorii

Isitma SoZutma : Ortam (Max 45°C)

Malzeme : Yiiksek Direngli Paslanmaz Celik, 17-4-PH Paslanmaz

Basing artig1 sirasindaki sicaklik artigint dnlemek {izere sogutma sirkiilasyonu pompanin
iginde saglanmaktadir.
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Cizelge 4.3 Thar Designs pompalarinin tiirleri (Thar Designs, 2000).
Spesifikasyon P-50 P-200 P-1K P-5K
Min Akis Hizi 5 g/dak 20 g/dak 100 g/dak 0.5 kg/dak
Max Akis Hiz1 50 g/dak 200 g/dak 1 kg/dak 5 kg/dak

Akas Olger CFM-200 | CFM-200 CFM-1K CFM-5K
Olgiiler H*W*D) 34*18%14 | 30*34*53 143*82*56 | 143*82*56
Agirhk 25kg. 36 kg. 240 kg. 250 kg.
Motor 0.5 hp 1.5 hp Shp 15 hp

H: yiikseklik, W: genislik, D: derinlik
Buradan g6riildiigii tizere sistemde kullamlmak {izere segilen model P-SK’dir. Bu model
pompa ihtiya¢ olan debiden daha fazlasim1 saglayabilmektedir. Akis diger ve basing

sensorleri bulunmas: sayesinde istenen akis ve basinglar ayarlanzibilir.

Lewa Pompalarma Ait Veriler
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Sekil 4.3 Lewa pompalan igin performans grafigi (Lewa, 2000).



54

Tiiril : Diyafram
Akis Hizx :0.1-180 m*h
Bogaltma Basinc: :20-1200 bar
Alagkan Sicakhg : -80-200°C

Yukaridaki performans egrisine bakilarak bizim ¢alisma kogulumuz olan 100 bar basing
sartim saglayan ve saatte 0.57 m’/h debi saglayan pompa olarak EH/GH modeli
secilmisgtir.

4.4.6 Basmg Regulatorii

Tiirkiye’de Aksus Kontrol Sistemleri girketi tarafindan saglanacak olan basing regulatorii
Drager Tescom triiniidiir.

Stiperkritik akigkanlarin ters basing kontrolil igin tasarlanmis olan BPR’lar seramik
oturaklar ve pistonlardan tiretilmigtir. BSylelikle uzun 6miirlii olmalan ve tam dogru
kontrol saglamalan miimkiin olmaktadir. Basing diigiislerinde sogumalann &niine
gegcilebilmesi icin 1sitmali olarak tasarlanmiglardir. Seramik safir oturaklar, erozyon
problemlerini engelleyerek ¢6ziicliniin kaybim engellemektedir. Basing sensorii sayesinde

ters basing ayarlamasini miimkiin hale getirmektedir.

Malzeme : Paslanmaz Celik
Ak nz : 8-16 kg/dak.
Tasarm Basmer  : 300-680 bar
Sicakhk : 75°C’ye kadar

Akigkan : CO,
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Sekil 4.4 Regulatdr karakteristik egrisi 26-1700 serisi (Aksus,2000)

4.4.7 Aks Olger

COy’nin akis hizim Slgmek lizere tasarlanmis bir akig Slgerdir. Pompamin giris agzina
yerlestirilmigtir. Kiitle akis lizina gére galigacak bir akig Slger olmasi sayesinde, tiirbin
tipi akig 6lgerlere nazaran kiitlenin dogru olarak dl¢iilmesini saglar.

4.4.8 On Isitma Is1 Degistiricisi

COy’nin pompadan &nce isitilmas: igin tasarlanmugtir. Pompaya CO,’nin soguk
girmesindense sicak girmesi ¢ok daha verimli galigmasim saglayacaktir.

449 Gaz icin Is1 Degistirici

CO, ters basing regiilatdriinde basing diiglislinden dolay1 soguyacaktir. Bu 1s1 degistirici
sayesinde CO, 1sitilacak ve separatdre gaz olarak girmesi saglanacaktir.

4.4.10 Separator

Tasarimi yapilan sistemde 3.33 kg esansiyel yag bir giin igerisinde toplanmaktadir. Buna
istinaden 10 litrelik bir separator ihtiyac1 kargilayacaktir.
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Malzeme ¢ Paslanmaz ¢elik malzeme
Hacim : 10 litre

Cap A t14cm

Uzunluk :60 cm

Tasarmm Basmer  : 100 bar

Sicakhk :5-75°C

Alkagskan : CO,

4.4.11 CO; Geri Dongiisii i¢in Gerekli Olan Donamm

CO; sistemde geri dondiirlilerek tekrar kullanilacad: i¢in bir adet filtre, seviye sensorii ve
sofutma sistemi gereklidir. Yaklagik olarak 45 bar ve 25°C’de CO,
stvilastinlabilmektedir. Bu nedenle sistemdeki BPR’lar da 45 bar basinca ayarh olarak
caligtinlmaktadir. CO, tilipli igerisinde bulunan CO,’nin seviyesinin tespiti i¢in de bir
sensdr gerekir. Ayrica tiip ¢ikisinda CO,’nin pompalanmadan dnce gaz halden sivi hale
getirilebilmesi i¢in sogutulmasi gerekir.

4.4.12 Geri Déngiide CO; nin Saklanmas:

Daha dnceden ihtiyacimiz olarak tespit edilen 0.57 m® CO, ¢alisma kosullart olan 50°C
ve 100 bar basingta ihtiyag duyulan miktardir. CO,’nin tiip igerisinde saklanacaktir ve bu
tiip igerisindeki kosullar 20°C ve 45 bar olarak diigiiniilmiistiir. Buna gore bu kosullarda
CO,’nin kaplayacag hacim yaklasik olarak su sekilde hesaplanir;

PV, _BY,
L T,

Buradan;

100*0.57 _45*7,
323 293

V,’degeri s6yle bulunur;

V=115 m® CO,



Malzeme : Paslanmaz Celik
Cap :tlm

Uzunluk :2m

Hacim : 1500 litre

Tasarmm Basmecr : 45 bar
Sicakhk : 5-70°C
Akigkan :CO,

57



58

5. SONUCLAR ve TARTISMA

Gegmiste agir petrol diriinlerinden asfalt giderme, yiiksek basing polietilen tiretimi gibi
uygulamalarda farkinda olarak veya olmayarak stiperkritik akigkan teknolojisi kullaniimig
olmasina karsin, son yirmi yil iginde stiperkritik akiskan teknolojisindeki gelismeler hep
gida endistrisi ¢ergevesinde CO, gazi kullanilarak gergeklesmistir. Diinya lizerinde otuza
yakin, dogal driinleri ekstrakte eden tesis vardwr. Kahve ve caydan kafeinin
uzaklagtinlmasi, baharatlarm ekstraksiyonu, esans ekstraksiyonu en yaygin
uygulamalardir. Bu tesislerin gogu Avrupa ve Asya’da konumlanmigtir. Amerika’da da
¢ blyik tesis bulunmaktadir. Ancak son yillarda tekstil boyama, atik sularn
temizlenmesi, partikiil olusumu, yan iletkenlerin temizlenmesi, kuru temizleme,
biyoteknoloji, ¢esitli yaglarn eldesi gibi reaksiyonlu veya reaksiyonsuz ortamlarda
stiperkritik akigkan teknolojisi uygulamalarna rastlanmaktadir.Bu ¢aligmada, Siiperkritik
Akigkan Ekstraksiyonu yontemiyle laboratuvar kosullarinda ekstrakte edilen lavanta
gicegi esansiyel yaZinm, biiylik Slgekli ticari tesiste elde edilmesi i¢in bir tasanm
caligmasi yapilmagtir.

Tasarim c¢alismasinin yapilmas: igin sirasiyla, esansiyel yaglarin ve lavanta ¢icegi
esansiyel yaginin Szellikleri tizerinde durulmugtur. Céziiniirliik verilerinin nasil elde
edilebileceginden bahsedilmigtir.

Esansiyel yaga ait faz dengesi ve ¢dzliniirliik verilerinin ¢alisma kogullarinmin segimine
olan Onemi vurgulanmis ve bunlara bagli kalinarak sistemin g¢aligma kosgullar:
saptanmmgtir.

Stiperkritik ekstraksiyonun genel tanmimi ve kullanim alanlan ortaya konmustur. Bu
teknolojinin neden kullamlmas: gerektigi ve diger ayirma teknolojilerine gbre avantajlan
anlatilmg, en biiyilk dezavantaj olan kurulum maliyeti ve laboratuvardan sanayiye
taginmasindaki zorluklar tizerinde durulmustur.

Sicaklik, basing, tanecik boyutu ve akigkanin akis hizi gibi fiziksel degerlerin
ekstraksiyon hiz1 tizerindeki etkileri anlatilmig ve faz dengesi ile ¢oziiniirliik verilerine
gore segilmis ekstraksiyon ¢aligma kosullan fiziksel etkilere gbre belirlenmigtir.
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Kimya miihendisligi uygulamalarinda tasarim ¢alismas: yapilirken nelere dikkat edilmesi
gerektigi, tasarnmn agamalar, proses segiminden tesisin yerinin se¢imine kadar tiim
asamalariyla anlatilmigtir.

Esansiyel yaglarmn, stiperkritik akigkan ekstraksiyonunun ve tasarim ¢aligmalannn
temelleri olusturulduktan sonra,sira bunlar bir araya getirerek “Lavanta Cigegi Esansiyel
Yaginin Siiperkritik Akigkan Ekstraksiyonu ydntemiyle eldesinde bir Tasanm
Caligmasina” gelmistir.

Daha 6nceden elde edillmis Lavanta Cigegine ait ¢oziintirliik verileri kullanilarak tasanm
¢aligmasinin temelini olugturan ¢aligma kosullan se¢ilmistir. 50°C ve 100 bar basing olan
calisma kogullan igerisinde ekstraksiyonun laboratuvar ortamindaki ekstraksiyon
verilerine gbre tamamlanma siiresi olarak 60 dakika segilmigtir. Tim bunlardan sonra
geriye laboratuvar verilerini tesis verilerine ekstrapole etmek kalmigtir. Bu ¢aligma
sirasinda, CO;’nin doygunluk degeri, ekstraktdr yatak bosluk orami laboratuvar
verilerinden alinarak kullanilmagtir.

Pilot tesiste elde edilen deneysel verileri, ekstrapole etmenin en kolay yolu ¢dziicti akis
hizinin (kg/saat), ekstraktdrdeki besleme kiitlesine oranimi ve ekstraksiyon igin gerekli
olan ¢dziicii kiitlesinin, ekstraktdrdeki besleme kiitlesine oranlarini sabit tutmaktir (Perrut
M., 1996).

Bu bilgiler 15181inda elimizde olan ekstraksiyon i¢in en uygun zamani veren (4.1) bagntis
sayesinde ¢oziiciiniin tanecikler arasindaki akig hizina, buradan da ekstraktériin boyu ve
¢ap1 deferine ulagsmak mimkiin olmustur. Elde edilen ¢ap ve boy degerleri kimya
mithendisligi deneyimleriyle degerlendirilmis ve uygun olduguna karar verilene dek ¢ap
ve boy degerleri bulunmaya devam edilmistir.

Yapilan ¢aligma sonucunda 50°C ve 100 bar ¢alisma kosullarinda, 30 cm ¢apinda, 1.89 m
uzunlugundaki iki adet ekstraktSrden, bir y1l sonunda 1000 kg lavanta ¢igegi esansiyel
yag ekstrakte edilmesi hedeflenmigtir. Bu yaf elde etmek {izere bir ekstraksiyon
stiresinde 11.475 kg lavanta ¢igegi islenerek, bu miktar ¢igekten 0.139 g esansiyel yag
elde edilir. Yillik lavanta ¢igegi ihtiyaci, yaklasik olarak 83 tondur. CO, sistemde geri
dondiiriilerek kullanmlacagmdan, bir ekstraksiyon siiresince harcanacak CO, miktarinin
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depolanmast yeterlidir. Bu da yaklagik olarak 1.5 m® CO, demektir.

Cap ve boy degerleri birbirlerine bagh olarak bulunan degerlerdir, yani dngdriilen boy
degerine karsilik bir ¢ap degeri elde edilebilmektedir. Burada islemi kolaylagtirmak
amaciyla bir bilgisayar programi yazilmugtir.

Burada biiyiik dlgekte gergeklestirilen tasanm ¢aligmasmin sonucu olarak ekstraktor
sayisi, boyu, ¢api, pompanmin giicli, kullamlmasi gereken vana saysi, basing
regiilatdrlerinin sayilan belirlenmistir ve tiim bu ekipmanlar i¢in temin edilebilecekleri
yerler segenekli olarak verilmistir. Bu ¢aligma sirasinda maliyet ¢ikartilmasindan uzak
durulmustur, ¢linkii halen iilkemizde yiiksek basing ekipmanlart bulunmamaktadir.
Pompa, vana, BPR gibi ekipmanlar yurtdigindan getirtilmesi gerektigi i¢in ortaya gikacak
maliyetlerin yiiksek oldugu bilinmektedir. Bu ¢aligmanin bir fizibilite ve maliyet
calismasindan ziyade kimya miithendislifine ait bir tasanm ¢alismasi olmasi
hedeflenmistir.

Burada yapilan ¢alismanin sonucu olarak sistemi gozden gegirmek gerekirse;
CO;’nin depolandif bir tank mevcuttur. CO,’nin sistemde siirekli kullanilabilmesi igin
geri donlstimli bir sistem tasarlanmistir. Aksi halde COy’nin lavanta ¢igegi
ekstraksiyonunda doygunluk degeri dtistiniildiigiinde 1m* CO,’nin, 0.243 kg esansiyel
yag tutabildii goz Oniine alinirsa, ne kadar biiyiik miktarlarda CO, ihtiyac1 olacad:
ortaya g¢ikacaktir. Kabaca bir hesap yapildiginda CO,’nin siirekli atmosfere atilmas:
durumunda segilen kapasite miktan i¢in ihtiyag duyulacak CO, miktar1 4115 m®*tiir.
Opysa ki bu sistemde sadece bir ekstraksiyon sliresinde ihtiya¢ duyulacak CO, miktarim
depolamak gerekmektedir. Burada unutulmamasi gereken Onemli bir nokta
ekstraktorlerin desarj sirasinda iginde kalacak CO, miktarinin fire olarak diigiiniilmesi
gerekir. Aynica depolanacak CQ,, siiperkritik kosullarda degil 45 bar ve 20°C’de
depolanacaktir. Bunun sonucunda BPR’in ¢ikig basinci 45 bara ayarlanarak, atik CO,’nin

sisteme geri donmesi saglanmgtir.

Ekstraktorlerin ¢ap ve boy degerleri, ¢alismanin igerisinde, hesaplanmigi ve tasarimiyla
birlikte verilmigtir. Hesaplama ySntemi, detayl: ¢izim ve bilgisayar programi ek kisminda
ayrica verilmigtir.
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Pompanm kapasitesi se¢ilmis buna bagh olarak iki degisik pompa Snerilmigtir. Bunlann

secimi kullaniciya ait olacaktir.
Vanalama ve borulama ile ilgili veriler verilmis ve ilgili agiklamalar yapilmigtir.

Burada yapilan tasaim g¢aligmasi diger bitkilerden elde edilebilecek ekstraktlarin
tasanmmna da uyarlanabilir. Giiniimilizde ¢8ziiniirlik verilerine ait bir ¢ok ¢aligmay:
bulmak miimkiindiir. Bu gﬁiﬁnﬁrlﬁk verileri kullanilarak laboratuvar ¢aligmalan
gelistirilebilir ve tesis tasarimlan gergeklestirilebilir.

Siiperkritik akiskan teknolojisi, kimya endiistrisi igerisinde niimiizdeki yillarda standart
bir temel islem olma potansiyeline sahiptir. Bu amag dogrultusunda 6zel uygulamalardan,
kimya endistrisinin ana akimlanna kaymasi gerekmektedir. Bu da endiistiyel
uygulamalarda gok bagaril bir sekilde hareket edilmesine baglidir. Bu sekilde endiistrinin
harekete gecmesi, deneyimli personelin bu projelerde sorumluluk almasim ve
yonetimlerinde yeni teknolojilerin riskini yiiklenmelerini miimkiin kilacaktir. Endiistrinin
yaninda liniversitelere bu konularda biiyiik gorevler diigmektedir.

Siiperkritik akigkan ekstraksiyonu teknolojisi gelecekte ¢ok dnemli uygulama alanlan
bulacaktir. Bu nedenle endiistriye yonelik projelerin gelistirilmesi ve bunlann
uygulamaya konmasina ydnelik ¢aligmalan liniversitelerimizin gorevi olmalidur.
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EKLER

Ek 1 Secilen kapasite miktarina gore ekstraktdr cap ve boyunu hesaplama
yonteminin bilgisayar programi

Ek2 Ekran goriintiileri

Ek 3 Ekstraktriin biiylitiilmiis gériinlimii
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Ek1 Secilen kapasite miktarina gire ekstraktir ¢cap ve boyunu hesaplama
ydnteminin bilgisayar program

Attribute VB_Name = "frmExtraktor”
Attribute VB_GlobalNameSpace = False
Attribute VB_Creatable = False
Attribute VB_Predeclaredld = True
Attribute VB_Exposed = False
Option Explicit

Dim Epsilon As Double

Dim q0 As Double

Dim Kapasite As Double

Dim Cs As Double

Dim t As Double

Dim Q As Double

Dim V1CO2 As Double

Dim Pi As Double

Dim Hiz As Double

Dim Lavanta As Double

Dim D As Double

Private Sub cmdCikis_Click()
Form_Unload (0)
End Sub

Private Sub cmdTekrar_Click()
txtEsans. Text=""
IblLavanta2.Caption =""
txtBoy. Text=""
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IblKapasite2.Caption = ""
1bICO22.Caption =""
IbiHiz2.Caption = ""
blCap2.Caption = ""
txtEsans.Enabled = True
txtBoy.Enabled = True
txtEsans.SetFocus

End Sub

Private Sub Form_Load()
txtEsans. Text=""
IblLavanta2.Caption = ""
xtBoy.Text=""
IbIKapasite2.Caption = ""
IbICO22.Caption ="
IbIHiz2.Caption = ""
IbiCap2.Caption =""
txtEsans.Enabled = True
txtBoy.Enabled = True
Epsilon = 0.9
t=60
q0=1042
Cs=0.243
Pi=(22/7)

End Sub

Private Sub Form _Unload(Cancel As Integer)
End

End Sub
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Private Sub txtBoy_KeyPress(KeyAscii As Integer)
If KeyAscii = 13 Then
txtBoy Enabled = False
Hiz = ((1 - Epsilon) * xtBoy * q0) / (Epsilon * t * Cs * 60)
1blHiz2 = Hiz
Q=VI1CO02/3600
D = Sqr((Q * 4) / (Epsilon * Pi * Hiz))
IblCap2 =D
cmdTekrar.SetFocus
KeyAscii =0
End If
End Sub

Private Sub txtEsans KeyPress(KeyAscii As Integer)
IfKeyAscii = 13 Then
txtEsans.Enabled = False
Kapasite = txtEsans / 7200
IblKapasite2 = Kapasite
V1CO2 = Kapasite / 0.243
161C0O22 Caption = V1CO2
Lavanta = (Kapasite / 0.8) / 0.01513
IblLavanta2.Caption = Lavanta
txtBoy.SetFocus
KeyAscii=0
End If
End Sub
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Ek2 Bilgisayar programi ve ekran giriintiileri

&, SUPERKRITIK AKISKAN EKSTRAKSIYONU TASARIMI

lYnIllk Istenilen Esansuyel Yag hlnldanm Giriniz = |

s T ey L e e A:;..‘l_'

Gerekh Karbondmksnd Mlktan = , 3
(Superkrrhk Kosullarda) L I P C e o

Ekstraktor Boyunu Gmmz e =

Karbon‘dioksid'in Eksenel Akis Hizi =

Ekshaktgr Capl ‘ =

"i“‘f NS .

Yeniden Baslat _ Cikis

] UPERKR(TIK AKISKAN EKSTHAKSIYONU TASARIMI

Yillik lstem‘len Esans#el Yag M|lctarini Gmmz = 1000

LavantaClcagl Miktari S = n 4?46273041 062

= [ 138888888888889 o

Gereklv, abondioksid Miktari =

(Superkmﬂc Kosullarda) / 057]6692‘3534522

Ekshaktor Boyunu Gitiniz | = 1,89

Karbond ok51d 1 Eksenel Akls HlZl = 2 501 3?1 7421 1 248E—03

Ekshaktor(:api = 0.299696451716943 ;

! "Yenidon Basiat ﬂ " ciks
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Ek3 Ekstraktbriin bilyfitiilmily gérinimi

1892 cM

“1
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