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Poréwnanie efektywnosci ekstrakcji surowcéw roslinnych
za pomocga niekonwencjonalnych technik ekstrakcyjnych

Wstep

Produkty pochodzenia naturalnego i ich pochodne stanowia ponad
50% lekow wspotezesnej terapii. Jeszeze wigksze znaczenie przypisuja
im tradycyjne medycyny Wschodu. Aktualnie trwaja poszukiwania no-
wych srodkéw leczniczych pochodzenia naturalnego, jak i szczegotowe
badania tradycyjnych, pod katem identyfikacji zawartych w nich czyn-
nych sktadnikow leczniczych. Rosnace zapotrzebowanie na produkty
naturalne, ze strony przemystow: farmaceutycznego, kosmetycznego
i spozywczego, spowodowaty gwalttowny rozwoj niekonwencjonal-
nych metod rozdzialu, ukierunkowanych na pozyskiwanie substancji
o $ladowej zawarto$ci w surowcu. Typowe olejki eteryczne stanowia
mieszaniny ztozone niejednokrotnie z kilkuset zwiazkdéw chemicznych.
Podstawowym sposobem wydzielania tych substancji z surowcow ro-
slinnych jest ekstrakcja (tugowanie) w réznych wariantach [1]. O ile
w tradycyjnym zielarstwie wykorzystywano gltéwnie formy ekstrakcji
wodnej (odwar, napar, macerat) badz alkoholowej (nalewka), obecnie
coraz czgsciej stosuje si¢ niekonwencjonalne metody ekstrakeji, takie
jak: ekstrakcja nadkrytyczna, ekstrakcja z wykorzystaniem mikrofal
[2], czy tez ekstrakcja z zastosowaniem pola ultradzwigkowego [3].
Z uwagi na niewielkie st¢zenie w surowcu, koszt aparatury ekstrakcyj-
nej jak i samej ekstrakcji jako procesu jest bardzo wysoki. Stad liczne
badania nad optymalizacja tego procesu w zastosowaniu do konkret-
nych surowcow. W Polsce istnieja dtugoletnie tradycje produkcji zie-
larskiej, jednak w skali przemystowej stosuje si¢ glownie ekstrakcje
rozpuszczalnikowa i destylacj¢ z para wodna. Wady tych metod, takie
jak: niskie uzyski 1 obecno$¢ resztek toksycznych rozpuszczalnikow
w ekstrakcie, czy tez powstawanie niepozadanych zwiazkdéw pod wpty-
wem dlugotrwatej ekspozycji na wysokie temperatury, spowodowaly
poszukiwanie alternatywnych sposobdéw ekstrakcji. Jednym z najprost-
szych sposobow intensyfikacji ekstrakcji, byto wykorzystanie zamiast
wody rozpuszczalnikow organicznych i ich mieszanin. Niestety sa to
w wigkszosci substancje toksyczne, ktorych ilos¢ w produkcie finalnym
podlega coraz bardziej zaostrzajacym si¢ rygorom, stad rosnace zain-
teresowanie alternatywnymi metodami intensyfikacji ekstrakcji, takimi
jak: ekstrakcja z wykorzystaniem ultradzwigkow, ekstrakcja z wykorzy-
staniem mikrofal, czy tez ekstrakcja w obnizonych temperaturach [4].
Techniki ultradzwigkowa 1 mikrofalowa ugruntowaty juz swoja pozycje
w wielu dziedzinach przemystu. Ich wykorzystanie do pozyskiwania
substancji lotnych z surowcow roslinnych jest przedmiotem licznych
publikacji, w ktorych podkresla sig¢ przede wszystkim znaczne skroce-
nie czasu procesu oraz popraw¢ jakosci ekstraktu, ktory nie zawiera
wielu nieprzydatnych lub szkodliwych sktadnikow i w zwiazku z tym
wymaga nizszych naktadow na jego oczyszczenie [5]. Koszt aparatury
ekstrakcyjnej jak i samej ekstrakcji jako procesu jest bardzo wysoki,
z uwagi na niewielkie stg¢zenia pozyskiwanych surowcow. Jednoczes-
nie, z uwagi na wielka liczbg ekstrahowanych substancji, nie da sig pro-
cesu tego w pelni zoptymalizowac, zwykle kontroluje si¢ stezenia kilku
kluczowych zwiazkow. Stad liczne badania nad optymalizacja ekstrak-
cji w zastosowaniu do konkretnych surowcow.

Celem niniejszej pracy bylo poréwnanie sprawnosci ekstrakcji sub-
stancji eterycznych z popularnych surowcow roslinnych, takich, jak:
liscie migty 1 szatwii oraz korzen mniszka, z wykorzystaniem kilku
technik ekstrakcyjnych — typowej ekstrakcji Soxhleta (traktowanej
jako poziom odniesienia), ekstrakcji z wykorzystaniem fal ultradzwig-
kowych o czgstotliwosci 20 1 22,4 kHz, oraz mikrofal o czgstotliwosci
2,45 GHz, przy wykorzystaniu kilku rozpuszczalnikow. Sprawnosé
ekstrakcji oceniano w sposob ilosciowy poprzez spektrometri¢ UV-Vis

wybranych sktadnikow oraz w sposob jakosciowy, przez poroéwnanie
widm UV-Vis, zdjetych w szerokim zakresie dtugosci fali [6].

Czes¢é doswiadczalna

Badania ekstrakcji substancji aromatycznych z surowcow zielarskich
prowadzono za pomoca ekstrakcji mikrofalowej oraz ekstrakcji w polu
ultradzwigkowym. Jako punkt odniesienia przyj¢to ekstrakcje w apara-
cie Soxhleta.

Surowce do badan

W badaniach wykorzystywano nastgpujace ziota, produkowane przez
Herbapol:

— 1i$¢ migty pieprzowej (Menthae piperitae folium),
— 1i¢ szatwii (Salviae folium),
— korzen mniszka (Taraxaci radix).

Wszystkie opakowania pochodzily z tych samych serii i zostaty wy-
korzystane w okresie waznosci. Byly przechowywane w hermetycznych
pojemnikach. Sktadniki nie byty dodatkowo rozdrabniane.

W charakterze rozpuszczalnikow stosowano wod¢ podwojnie de-
stylowang oraz etanol 99,8 i1 n-heksan klasy cz.d.a., produkcji POCh
Gliwice.

Aparatura

Ekstrakcje wzorcowa prowadzono w aparatach Soxhleta o pojemno-
$ci 100 1 250 ml.

Ekstrakcje mikrofalowa prowadzono za pomoca zaadaptowanej ku-
chenki Philips AVN704 o mocy maksymalnej 1,1 kW. Jako ekstraktor
stuzyta kolba kulista, zaopatrzona w chlodnicg zwrotna.

Ekstrakcje w polu ultradzwigkowym realizowano za pomoca dwdch
generatorow: VCX 750 firmy Sonics&Materials Inc. o mocy maksy-
malnej 750 W i czgstotliwo$ci roboczej 20 kHz wyposazony w koncen-
trator o $rednicy 25 mm oraz UD-11 o mocy maksymalnej 100 W i czg-
stotliwosci roboczej 22,5 kHz. Procz koncentratora o $rednicy 20 mm,
aparat ten byl dodatkowo wyposazony w wanng z dnem emitujacym
(myjke). Przy ekstrakcji z zastosowaniem koncentratora proces prowa-
dzono w kolbach stozkowych umieszczonych w kapieli termostatujace;.
Ekstrakcje z wykorzystaniem myjki ultradzwigkowej prowadzono bez-
posrednio w tym urzadzeniu.

Podstawowym przyrzadem analitycznym stosowanym w badaniach,
byl spektrofotometr Jenway 6715 z wiazka podzielona, pracujacy w za-
kresie dtugosci fali 190-1000 nm z rozdzielczoscia 0,1 nm.

Metodyka badan

Podstawowa iloscia fazy statej byty 2 gramy suszu zielarskiego, nato-
miast ilo$¢ rozpuszczalnika wynosita 100 ml.

W przypadku ekstrakcji w polu ultradzwigkowym z wykorzystaniem
koncentratora, zawarto$¢ naczynia byta dodatkowo mieszana za pomo-
ca mieszadta magnetycznego tak, aby wszystkie czastki ciata stalego
okresowo docieraly w okolice sonotrody, w obszar najintensywniejsze-
go nadzwigkawiania. Z uwagi na duze stosowane moce ultradzwigkow
proces realizowany byt w trybie pulsacyjnym (1 minuta nadzwigkawia-
nia — 1 minuta przerwy), dodatkowo temperatura w ekstraktorze byta
monitorowana i po przekroczeniu zadanej temperatury o 2 deg, proces
byl automatycznie wstrzymywany. Jako czas ekstrakcji przyjmowano
sume czaséw nadzwiekawiania.
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Ekstrakcje z zastosowaniem mikrofal prowadzono przy réznych po-
ziomach mocy (400, 600, 800 i 1000 W) i przy réznych czasach dziala-
nia mikrofal. W przypadku wykorzystania wody jako rozpuszczalnika
proces przerywano, aby nie dopusci¢ do wrzenia.

Okreslenie sprawno$ci ekstrakcji

Z uwagi na trudnosci z uzyskaniem substancji wzorcowych do ka-
libracji spektrofotometru, na wstgpie przeprowadzono 24-godzinna
(12 h + 12 h), ekstrakcj¢ w aparacie Soxhleta, przy czym po zakoncze-
niu pierwszego cyklu zbierano ekstrakt i w jego miejsce wprowadzano
nowy rozpuszczalnik. Po zakonczeniu procesu obydwa ekstrakty mie-
szano. Taka procedura zapewniata prawie catkowite wyekstrahowanie
substancji eterycznych, a tym samym pozwalala na ustalenie poziomu
odniesienia, z ktorym mozna byto porownywac¢ kolejne uzyskane wyni-
ki. Do analizy spektrometrycznej ekstrakt rozcienczano, tak, aby absor-
bancja nie przekraczata wartosci 1,0 w calym obszarze widma. Przyjeto,
ze w tym zakresie badane substancje spelniaja prawo Lamberta-Beera,
co umozliwi bezposrednie porownywanie wynikow badan, uzyskanych
za pomoca roznych metod ekstrakcji. Operacje t¢ wykonano dla wszyst-
kich stosowanych rozpuszczalnikow.

Wyniki badan

Wybrane wyniki, uzyskane w toku badan, przedstawiono graficznie
narys. 1-3.

Rys. 1 przedstawia zalezno$¢ stopnia wyekstrahowania, od mocy
i czasu nadzwigkawiania; jak wida¢ przy maksymalnym natgzeniu pola
ultradzwigkowego czas dojscia do 90% sprawnosci ekstrakcji, jest rzgdu
pot godziny, przy nizszych mocach wydtuza sig, co $wiadczy o koniecz-
nosci dostarczenie odpowiedniej ilosci energii. Nawet przy najwyzszej
zastosowanej mocy, przy zatozonym czasie nadzwigkawiania nie udato
si¢ uzyskaé¢ sprawnosci, rownej sprawnosci ekstrakcji w aparacie Sox#-
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Rys. 1. Zalezno$¢ sprawnosci ekstrakcji migty pieprzowej od mocy ultradzwigkoéw
i czasu procesu. Rozpuszczalnik etanol, temperatura 20°C
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Rys. 2. Zalezno$¢ sprawnosci ekstrakcji szatwii pieprzowej od mocy mikrofal i czasu
procesu. Rozpuszczalnik n-heksan, temperatura 20°C
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Rys. 3. Zaleznos¢ sprawnoscei ekstrakeji korzenia mniszka od mocy ultradzwigkdéw
i czasu procesu. Rozpuszczalnik woda, temperatura 40°C

leta, co moze mie¢ zwiazek z niska temperatura ekstrakcji w ktorej byt
prowadzony proces.

Na kolejnym rysunku (Rys. 2) przedstawiono wyniki badan spraw-
nosci ekstrakcji szatwii przy zastosowaniu mikrofal z wykorzystaniem
n-heksanu, jako rozpuszczalnika. I w tym przypadku mozna zaobser-
wowac $cisty zwiazek, zar6wno z moca emitera, jak i czasem procesu,
cho¢ osiagane sprawnosci sa nizsze niz poprzednio.

Jak wida¢, ze zwigkszeniem czasu procesu stopien wyekstrahowania
wzrasta, jednak nie osiaga on 100% w poréwnaniu z ekstrakcja Soxh-
leta.

Narys. 3 przedstawiono wyniki sprawnosc¢ ekstrakcji korzenia mnisz-
ka, za pomoca wody o temperaturze 40°C, z wykorzystaniem ultradz-
wigkow. Przy najwyzszej mocy sprawnos¢ ekstrakeji jest wyzsza od
uzyskanej podczas ekstrakcji w aparacie Soxhleta, co moze $wiadczy¢
o tym, ze dopiero silna kawitacja ultradzwigkowa wystgpujaca w tych
warunkach zniszczyla zdrewniale komorki korzenia, przez co uwol-
nione zostaty znajdujace si¢ w nich olejki eteryczne, ktorych nie byta
w stanie wymy¢ wielokrotna cyrkulacja goracego rozpuszczalnika.

Wyniki badan pozwalaja stwierdzi¢, ze zastosowanie niekonwencjo-
nalnych metod ekstrakcji, pozwala osiagnigcie wysokich sprawnosci
procesu nawet w stosunku do ekstrakcji Soxhleta, w zaleznosci od su-
rowca, rodzaju rozpuszczalnika oraz czasu dziatania fal. Jednoczes$nie
zmiany profilu skanu w szerokim zakresie dlugosci fal §wiadcza o pozy-
tywnym wplywie zaréwno ultradzwigkow, jak i mikrofal, na ekstrakcje
innych sktadnikow, ktorych jeszcze nie zidentyfikowano.

Whioski

Na podstawie dotychczasowych wynikow badan, mozna sformuto-
wac nastgpujace wnioski:

— zaré6wno wykorzystanie fal ultradzwigkowych, jak i mikrofal skut-
kuje poprawa efektywnosci ekstrakcji, w porownaniu z wzorcowa
ekstrakcja z wykorzystaniem aparatu Soxhleta.

— tak w przypadku mikrofal, jak i pola ultradzwigkowego, sumaryczne
zuzycie energii jest nizsze niz w przypadku ekstrakcji ,,na goraco”.

— niezaleznie od zwigkszenia uzysku sktadnika kluczowego, spektrum
UV-Vis $wiadczy, ze przy wykorzystaniu tych metod zwigksza si¢
stezenie innych, niezidentyfikowanych jeszcze substancji w ekstrak-
cie, co $wiadczy o ich przydatnosci.
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