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Ji i-edik komponens komponensaram stirisége (fluxus), kgms!
ks betéplalt elegy membran desztillacios anyagatadasi egyiitthatoja, sm!
k, permeatum membran desztillacios anyagatadasi egyiitthatoja, sm!
K membran desztillicié anyagitbocsatasi tényezd, sm!
km membran permeabilitasi egyiitthatdja sm!
P; i-edik komponens géznyomasa Pa
T: i-edik komponens hdmérséklete °C
0 hatarréteg vastagsaga, m
Om membran vastagsaga, m
dp porusok atlagos atmérdje, m
f csOsurlodasi tényezo, -
Le egyenértékii cshossz, m
L feliileti fesziiltség, Nm™
% peremszog, ©
A membran hasznos feliilete, m?
Am tomegvaltozas, kg
At mérési iddintervallum, s
VRF sliritési arany, -
Vbetap kiindulasi térfogat, m’
VRet retentatum térfogata, m’
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v atlagos aramlasi sebesség, ms™!
n dinamikai viszkozitas, Pas
Ty membran porusainak atlagos sugara, m
L csohossz, m
0 stirliség, kgm
A, effektiv hdvezetési tényezd, Wm ' K!
c koncentracio, moldm?3
LEP folyadék behatolasi nyomas (liquid entry pressure), Pa
B geometraia faktor -
Ry membrén ellenélldsa m’!
Rp polarizacios réteg ellenéllasa m’!
Rr eltomddés ellenallasa m’!
DCMD ,,direct contact membrane distillation”
LGMD ,»liquid gap membrane distillation”
VMD ,,vacuum membrane distillation”
AGMD ,»air gap membrane distillation”
SGMD »sweeping gap membrane distillation”
ISGMD ,»thermal sweeping gas membrane distillation”
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1. BEVEZETES

A mai ember pazarldo habitusaval nemcsak sajat jovojét, hanem az egész foldi bioszféra
fennmaradésat veszélyezteti, vagy legalabbis jelentds hatast gyakorol rda. Mint ahogyan az ¢l6
szervezetek alapvetd eleme a viz, igy a bioszféra szamara is elengedhetlen annak megfeleld allapota,
hozzaférhetd optimalis mennyisége. Az ember altal a torténelem soran feltart fizikai jelenségeken
alapuld ipari folyamatok megvaltoztattdk a bioszféraban jelenlevé viztdmeg tulajdnosagait, ezzel
kozvetlen hatéast gyakorolva az dsszes él6lényre. Igy belathatjuk, hogy az egyik legfontosabb — hanem a
legfontosabb — feladatunk, kihivasunk olyan eljarasok kidolgozdsa, azaz olyan termodinamikai utak
feltarasa, melyekkel nem tovabb tavolodunk, hanem inkabb ujra kozelitiink az alapvetden holisztikus
1étezés ,,fenntarthatosaga” felé. Ugy hiszem, hogy a membrandesztillacio technologidja jelentds részt

vehet ki ennek a kiildetésnek a beteljesitésébdl.

Habar a membrandesztillacio alapvetd elveit mar az 1960-as évek elején szabadalmaztattak
(BODELL 1963, FINDLEY 1967), az 1980-as évek kozepéig alig taldlunk olyan szakirodalmi
forrasokat, amelyek ennek a miiveletnek a mélyebb vizsgalataval, vagy fejlesztésével foglalkozndnak.
Az 1980-as évek kozepére uj teriiletek nyiltak meg a membranos eljarasok fejlesztésében, igy a
membrandesztillacio kutatasa is 01j erdre kapott. Ettdl az id6szaktdl kezdédden vilagszerte egyre tobb
kutatocsoport forditotta figyelmét a membrandesztillacio alap- illetve alkalmazasi teriileteinek

kutatasara, €s ez a tendencia azoéta is toretlen (KHAYET 2011b) (1. 4bra).

A membrandesztillacio egy olyan miivelet, amely homogén folyadékelegyek és oldatok
komponenseinek szétvalasztasara alkalmas. A membrandesztillacio, mint elnevezés a hagyomanyos
desztillacios eljarasbol ered: mindkét esetben a szétvalasztds alapja a goéz-folyadék rendszerek
egyensulyi feltételei, és mindkét miivelet hdenergiat igényel a megvalositdshoz. A f6 kiilonbség
kozottiik az, hogy amig a hagyoményos desztillacos és beparlasos eljardsok esetében a szétvalasztani
kivant elegy homérsékletét annak forraspontjaig kell emelni — melyet kiilsé energia bevitelével,
leggyakrabban gbézzel valo flitéssel érhetiink el, mely jelentds fosszilis energiat igényelhet-, addig a

membrandesztillacio esetében a membran jelenléte miatt a forrasig nem kell eljutnunk.
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Folyoiratcikkek referalt szaklapokban

1. abra A membrandesztillacids folyoiratcikkek szdmanak rohamos novekedése

(KHAYET és MATSUURA 2011b)

Habar intenziv parolgas torténik a membran modulban, mégis a szétvalasztast elviekben akar
szobahémérsékleten is el tudjuk végezni. Igy, ha az elegy 40-60°C-on all rendelkezésre, ez a
hétartalom mar elegendé lehet a membrandesztillacio miiveletének végrehajtasahoz, ezaltal a kiilsd
energiasziikséglet jelentdsen lecsokken. Ebbdl kifolyolag a membrandesztillacid alapvetd elénye a
hagyomany termikus eljarasokkal szemben az, hogy az un. technologiai hulladékhdk is alkalmasak a
folyamat megvalositasara, mint példaul ipari motorok €s kompresszorok, generatorok miitkodése soran
felszabaduld surlodasos hdveszteség, vagy a hulladékégetok fiistgazanak hdtartalma. Ezeket a
»felesleges hoket” eddig gyakran a kornyezet felé¢ vezették el, illetve egyéb, az adott termelés
szempontjabol kevésbé értékes célokra hasznaltak fel. A membrandesztillaci6 alkalmazasaval
gazdasagosabb ¢s kornyezetvédelmi szempontbol is elénydsebb rendszerek valodsithatoak meg. Ezen
feliil, a hagyomanyos miveletekhez képest alacsonyabb iizemletési homérséklet miatt kivalo
alternativat nyujt kiilonb6z6 ¢€lelmiszeripari alkalmazdsok megvalodsitasara, ahol az oldat, vagy elegy

értékes komponensei gyakran hére érzékeny alkotok.

Az ozmotikus desztillacié gyakorlatilag a membrandesztillacid egyik forméja, izotermikus
membrandesztillicionak is szoktdk nevezni, ezéltal szintén homogén folyadékelegyek és oldatok
komponenseinek szétvalasztasara alkalmas. Ebben az esetben az anyagtranszporthoz a kivant hajtoerd
nem kozvetleniil hémérsékletkiilonbségen alapul, hanem, egy az atadott komponensre vonatkozatott
alacsony kémiai aktivitdsu ozmotikus dgens segitségével all el6 - az anyagtranszport egészen addig tart,
amig ennek az agensnek az 4tadott komponensre vonatkoztatott kémiai aktivitasa a kezelni kivant elegy

aktivitasatol alacsonyabb. A szétvalasztast alapvetden itt is a géz-folyadék egyensuly szabja meg. Ez a
7
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miuvelet kiillondsen nagy lehetdségeket rejthet magaban élelmiszeripari alkalmazasok tekintetében az
emlitett h6érzékeny komponensek megovasa miatt. Gyiimolcslevek, gydgyszer hatéanyagok siiritésére
példaul egy kivald lehetoségnek mutatkozik, mivel nem igényel kiviilr6l befektetendd hét, 25-30°C-on

is elvégezhetd.

A membran- és ozmotikus desztillacid folyamatanak ipari 1éptékii megvalositasara jelenleg még
csak elvétve talalunk példakat, leginkdbb a tengerviz sotalanitdsara kialakitott membrandesztillacios
rendszereket lehet mar megvasarolni, melyeket gyakran napenergia és/vagy kapcsoltan technoldgiai
hulladékhd hajt. Az alacsony fajlagos produktivitas miatt sziikséges nagy membranfeliilet, a termékek a
kiindulasi eleggyel bizonyos koriilmények mellett torténd szennyezddése (membranpdrusok
nedvesedése), a léptékndveléshez sziikséges megfeleld modulkialakitasok meglétének hianya még
korlatozzak a nagyipari méretli megvalositast. Az ozmotikus desztillacido alkalmazéasat leginkabb a

kimertlt ozmotikus agens gazdasagos regeneraldsa korlatozza.

Dolgozatomban bemutatom ennek a két muveletnek a legjellemzobb tulajdonsagait, egy atfogd
irodalmi attekintéssel azokat a mérnoki megfontoldsokat, melyek segithetnek e miveletek
mitkddésének mélyebb megértésében, igy a tovabbi fejlesztési utak feltarasdban. Majd dolgozatom elsd
téziseként a membran- és ozmotikus desztillacios miiveletek soran eldallitott termékek mindsége
szempontjabol kiemelten fontos paraméter, az un. folyadék behatolasi nyomads (Liquid Entry Pressure -
LEP) mérésének egy 1j, dinamikus modszerét mutatom be, Osszehasonlitva az irodalomban fellelhetd
statikus modszer eredményeivel. Ehhez kapcsolodéan a nedvesedett membranporusok vakuumos
regeneraldsanak 1) lehetdségét is bemutatom. Mésodik tézisként zsalyakivonat és meggylé kiméletes
bestiritsését végeztem kapcsolt membranos eljardssal, nyomon kovetve a termékek Osszantioxidans
kapacitasat, Osszflavonoid és 0Osszpolifenol tartalmat, mint mindségi jellemzoket. Harmadik ¢és
negyedik tézisként az ozmotikus desztillacid produktivitasdnak céljabol 1j, eddig kevéssé vizsgalt
ozmotikus agenseket alkalmaztam, melyeket az élelmiszeripar, vagy mezdgazdasag opcionalisan
értekesithet. A leghatékonyabbakkal konkrét bestiritési feladatokat valositottam meg meggylé

stiritésére, mikdzben vizsgaltam antioxidans kapacitdsanak, polifenoltartalméanak valtozésat.
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2. IRODALMI ATTEKINTES

2.1. A membran- és ozmotikus desztillacié alapjai

A membrandesztillaicid egy jellemzd példdja az un. membrankontaktorok csaladjanak. A
membrankontaktor olyan jellegli alkalmazés, ahol a membran nem a ,,hagyomanyos”, sziirési elven
szabja meg a szétvalasztast (mint példaul a nyomas altal vezérelt membransziirések esetében), hanem
sokkal inkébb, mint egy kapocs, kapcsolatot 1étesit, eldsegiti a hatékony érintkeztetést két elegyedd,
vagy nem elegyedd fazis kozott. gy a membrankontaktorok alkalmazisakor a membranon vald
athaladas mas jelenségek alapjan zajlik le, szemben az emlitett membransziirésekkel. Ilyen eljarasok
példaul a membranos abszorpcid/sztrippelés, membranextrakcid, membranos kristalyositds, membranos

emulzifikalas, valamint a membrandesztillacio is.

A membrandesztillacié egy olyan szétvalasztasi miivelet, mely homogén folyadékelegyek ¢s
oldatok komponenseinek szétvalasztasara alkalmas. Kombindlja a membrantechnologiat és a
hagyomanyos desztillaciot, a szétvalasztas termodinamikai alapja a szétvalasztando elegy géz-folyadék
egyensulya. A folyamat soran hd- ¢és anyagatviteli jelenségek egyiittesen zajlanak le
(CSEFALVAY 2011). A membrandesztilliciés membrannal szemben tamasztott alapvetd
kovetelmények a membran poérusossaga és hidrofobicitasa. E két jellemzd kulcsfontossagl, mivel a
legtobb ipari folyadék vizes kozeget jelent. Ezaltal az elegy, vagy oldat nem képes nedvesiteni a
hidroféb membran poérusait, azok belsejébe nem tud behatolni, ezért a pdrusok bejaratainél
gbz-folyadék hatarfeliiletek jonnek létre. A porusokban levegd, valamint az illékony komponensek

gbzallapotu molekulai taldlhatoak (2. dbra).

TM>> TH _ = -
Magasabb h8mérséklet(i folyadékelegy vagy oldat __
=
| —— TM, PM e
e 4
g6z g6z g6z

— — Ty P
PR H,"H e
i —

— Alacsonyabb hémérséklet( desztillalt vizaram

2. abra A membrandesztillacio egyik jellemz6é megvalositasi modja

(IMDAKM ¢és MATSUURA 2005)
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Ha a membran két oldaldn taldlhatdo kozegek gdznyomaésa eltérd, a magasabb gbéznyomasu
gbéz-folyadék hatarfeliiletr6l az alacsonyabb g6znyomast hatarfeliilet felé gdéz fazisu,
illékonykomponens-aram indul a membréan porusain at, azaz az illékonyabb komponens ,,atparolog”.
Igy, a szétvalasztas hatékonysagat alapvetéen mindig az adott koriilményekre vonatkozo géz-folyadék

egyensulyok szabjak meg, amely egyensulyok a hdmérséklet, az 6sszetétel és a nyomas fliggvényei.

crer

stirités, valamint tiszta viz, desztillalt viz eldallitdsa tengervizbdl, vagy kiilonb6zé szennyvizekbdl. A
leginkabb nem illékony komponenseket tartalmazé vizes oldatok esetében (ilyen példaul a tengerviz)
gyakorlatilag csak az oldoszer, azaz a vizmolekuldk parolognak at a membran poérusain, amely
folyamat a kiindulési oldatot nagyobb koncentracioju allapotba juttatja, mig a masik oldalon desztillalt
viz jelentkezik, mint termék. Természetesen tobbféle illékony komponens jelenléte esetén (pl.
alkoholok fermentlevekben, vegyipari szennyvizek, stb.) a tobbkomponensii gdz-folyadék
rendszereknél megismert elvek alapjan zajlik le a szétvélasztas, azaz a jelen 1évé komponensek

gbztenzidjanak viszonyai fogjadk meghatarozni a szétvalasztas hatékonysagat.

A membrandesztillacid miiveletének tanulmanyozédsa soran a kutatok és fejlesztok tobbféle
megvalositdsi modokat, Un. konfiguracidkat alakitottak ki. A 3. abra szemlélteti az alapvetd
membrandesztillaciés konfiguraciokat. A membrandesztillaci6 miivelete gyakorlatilag a kovetkezd

részjelenségekbdl tevodik oOssze, €s a kiilonboz6 konfiguraciok csak a membranon athaladt

crer

e az illékony komponens(ek) elparolgisa a betaplalas oldalon, a porusok bejaratanal létrejovo
gbz-folyadék hatarfeliiletekrol,
e az elparolgott, gbz fazisban 1évo illékony komponens(ek) molekuldinak a membran porusain
diffazioval val6 athaladasa,
e a gdézmolekuldk kondenzacioja:
o DCMC (“direct contact membrane distillation”) esetében a membran masik oldalan
aramlo hideg folyadékaramba torténik a kondenzacié (3. a.),
o LGMD (“liquid gap membrane distillation”), ahol egy hiit6tt feliileten mentén
felhalmozodo desztillatumba torténik a kondenzacid. E feliiletet egy, annak masik

oldalan araml¢ hideg folyadékarammal tartjuk alacsony hdmérsékleten (3. b.),

10
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o VMD (“vacuum membrane distillation”) esetében a vakuumenergia altal
elparologtatott gézmolekuldk a membranmodulon kiviil, egy hiitécsapdaban
kondenzalnak (3. c),

o SGMD (“sweeping gas membrane distillation”’) esetében egy inert gazadram tavolitja el
a gézmolekulékat a porusokbol és viszi a membran modulon kiviilre, ahol azok a VMD-
hez hasonléan kondenzalnak (3. d.),

o TSGMD (“thermostatic sweeping gas membrane distillation”) esetén a SGMD-hez
hasonldan, egy inert gazaram viszi el a molekulakat, mikdzben ennek hiitését még a
membran modulba beépitett, folyamatosan hiitott feliilettel biztositjak (3. e.),

o AGMD (“air gap membrane distillation”) esetében egy, a membran tuloldalatol
meghatarozott tavolsagra 1évo (altalaban 1-5 mm) hitott felillet mentén torténik a

kondenzacié (3. f.).

Mindegyik konfiguracionak vannak el6nyei és hatranyai is egyarant. Emlitésképpen, a DCMD
konfiguracio viszonylag egyszerii kivitelezésének eldnyét az ebben a konfigurdcioban fellépd
legnagyobb ardnyu, a membran anyagan torténd vezetéses hoveszteség korlatozza. Ez a hoveszteségi
jelenség az AGDM esetén jelentdsen lecsokken, mivel ebben az esetben egy mozdulatlan, kis
vastagsagu légréteg van jelen a desztillitum oldalan, ami ndvelni a hdellenallast, igy csokkenti a
vezetéses hdveszteséget. A VMD szintén hatékonynak bizonyul a hdveszteség minimalizélasa
szempontjabol a kisebb, explicit hdmérsékletkiilonbség miatt, viszont a vakuum altal létrehozott
magasabb transzmembran hidrosztatikai nyomadskiilonbség noveli a poérusok nedvesedésének,
elarasztasdnak kockéazatat. Ezek alapjan belathatjuk, hogy minden egyes feladat esetén kiilon
mérlegelniink kell, mely elényodk illetve hatranyok hangsulyosabbak, hogyan tudnank hatékonyabb

szétvalasztast elérni gazdasagosan.

Itt meg kell emlitenem a membrandesztillacid egy specialis esetét, az ozmotikus desztillaciot,
amely gyakorlatilag a DCMD konfiguracio egyik megvaldsitasi formdja. Ebben az esetben a két fazis
kozott nincs homérséklet-kiilonbség (pontosabban, nem feltétlen van), viszont a betaplalas és az
ozmotikus dagens kozotti kémiai potencialkiilonbség biztositja a hajtoerét a betaplalt elegy
szétvalasztdsdhoz. Ez az ozmotikus agens éltaldban egy telitett sooldat (leggyakrabban CaCl, oldat),

mely biztositja a kivant alacsony géznyomast a szétvalasztani kivant, betaplalt fazissal szemben.

11
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3. abra Membrandesztillacios konfiguraciok: a.) DCMD, b.) LGMD c.) VMD d.) SGMD, e.) TSGMD,
f.) AGMD (KHAYET ¢s MATSUURA, 2011b)

Mint mér azt emlitettem, az Osszes konfiguracidban koézds az, hogy hidrofob, pordzus

membrant alkalmaz. A gyakorlat szerint a megfeleld poérusméret-tartomany 0,01-1 pm, mely
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tartomanyban kelld produktivitds érhetd el a porusok nedvesedésének csekély lehetdségével. A
leggyakrabban alkalmazott membranok polimerekbdl késziilnek, polipropilénbdl (PP), polivinilidén-
fluoridbol (PVDF), politetrafluoretilénbdl (PTFE) valamint polietilénbdl (PE). Ezeknek az anyagoknak
vizes oldatokkal valdé nedvesitése soran a nedvesitési peremszog nagy (hozzavetdlegesen 130°), igy a
porusok spontan nedvesedésének esélye viszonylag alacsony. A kereskedelemben hozzaférheto,
hidrofob polimer mikrosziird membranok altalaban alkalmasak ezeknek az igényeknek a kielégitésére,
a fellelhet6 membrandesztillacids publikaciok jelentds része ezeknek a membranoknak az alkalmazasan
alapul, de egyre tobben foglalkoznak kifejezetten membrandesztillacios célokra eléallitott membranok
fejlesztésével, vagy a meglévd hidrofob, vagy esetleg hidrofil membranok feliiletének modositasaval. A
modulelrendezést illetéen szinte az Osszes klasszikus membranmodult vizsgaltak; talalunk példat
lapmembranok, csémembranok, kapillarcsdves, vagy akar spiral tekercs modulokkal elvégzett
kutatasokra is. Kiilonb6zd specidlis kialakitdsu modulokat és berendezéseket is fejlesztenek, melyek

koziil a szabadalmaztatott eljarasok koziil egy-kettdé mar a kereskedelemben is kaphato.

SUSANTO (2011) szerint mas szétvalasztasi miiveletekkel szemben a kovetkezd elOnyei

lehetnek a membrandesztillacionak:

e alacsony homérsékleten el lehet végezni, igy az olyan energiaforrasok, mint a napenergia,
napkollektorok hasznalata, geotermikus energia, kiilonboz¢é ipari folyamatokbdl szarmazéd
hulladékhdk hatékonyan felhasznalhatéak (habar ez nem jelenti azt, hogy a folyamat fajlagos

energia sziikséglete alacsony lenne, mivel a parolgési hot mindenféleképpen be kell fektetni!),
e kisebb helyet foglal, mint egy hagyomanyos desztillacios berendezés,
e magas végsd oldottanyag-koncentracio érhetd el,

crer

e jelentésen kisebb transzemembran hidrosztatikus nyomaéskiilonbség sziikséges, szemben a

nyomas altal vezérelt membransziirési eljarasokkal (forditott ozmdzis akar > 50 bar)

e kevésbé érzékeny a betaplalas fizikai és kémiai jellemzodire (pH, Osszes oldott anyag, stb.),
kevesebb elokezelés sziikséges, mint a nyomas altal vezérelt membransziirési eljarasok

esetében.

Sajnos ezek mellett az eldnyok mellett jelenleg tobb tényezd is megakadalyozza a

membrandesztillacid ipari alkalmazasat. Ilyenek példaul az alacsony desztillitumfluxus, a mivelet
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leirasanak komplexitasa, valamint az, hogy jelenleg a kereskedelemben nem hozzaférhetd kifejezetten
membrandesztillacios célokra fejlesztett membran, membrancsoport. Ezek a korlatok elegendéek

ahhoz, hogy az iparban még alig terjedt el ez a miivelet.

2.2. A membran- és ozmotikus desztillacio modellezése
Ebben a fejezetben azokat az alapvetd miiszaki fogalmakat foglalom 0ssze, melyek bemutatisa

elengedhetetlentil sziikséges a membran-és ozmotikus desztillacid6 miveletének megértéséhez,

tanulmanyozéasahoz.

2.2.1. A membran- és ozmotikus desztillicié anyagatbocsatasa
Az 4. abra szemlélteti a membran-és ozmotikus desztillacios anyagéatbocsatas folyamatat.
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4. abra Anyagatbocsatas membran- és ozmotikus desztillacio (EL AMALI et al. 2004)

A membrandesztillaci6 fluxusdnak altalanos képlete a membran poérusainak bejaratanal

kialakulé géz-folyadék fazishatarok parciélis géznyomaskiilonbsége alapjan:
Ji = kmApi,m (D

ahol Ap; ,,, jelenti az i-edik komponens parcialis goznyomaskiilonbségét a géz-folyadék fazishatarokon,

a membran feliilete mentén, J; pedig a folyamat komponensaram-siiriisége, azaz a desztillitum fluxusa.
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A (1) Osszefiiggés megadja a membran- ¢és ozmotikus desztillacid fluxusat a membran
permeabilitds és a membran feliiletén jelen 1év6 géznyomadsok ismeretében. A valosdgban azonban a
membran feliilletén levé gdéznyomasok értékeit nem tudjuk megmérni, sokkal inkdbb a fétomegbeli
Osszetételrdl €s homérsékletrdl tudunk informaciot szerezni hdmérsékletméréssel, vizgdznyomas

méréssel, szamitassal.

Felhasznalva a Lewis-Whitman féle kétfilm elméletet (1923), az anyagatbocsatas folyamatat

stacionarius allapotban felirhatjuk a részfolyamatok figyelembe vételével is (2):

Ji =ki(Pifp — Pifm) = kmBPim = kp(Pipm — Pipp) = KADip ()
Tehat a membrandesztillacié fluxusa a kdvetkezd részfolyamatokbdl tevédik ossze:

e anyagatadas a betaplalas oldal fotomegétdl az anyagatadasi hatarrétegen keresztiil (dy) a
membran porusok bejaratanal kialakult géz-folyadék hatarfeliiletig (Pis» - Pifm),

e az clparolgott illékony komponensek diffuzidja géz formaban a membran podrusain
keresztll (Pifm - Pipm),

e az atadott komponensek kondenzécidja utan azok anyagéatadasa a desztillatum oldali
gbz-folyadék hatarfeliiletrél a desztillitum oldal f6tomegéig az anyagatadasi

hatarrétegen (c) keresztiil (Pipm - Pipb).

ahol Ap; ;, a f6tomegbeli gdznyomaskiilonbség, K a membran desztillacios egyiitthatd, amely magaban
foglalja a betaplalas oldali anyagatadasi tényezdt (ky), a membran permeabilitdsi tényezot (k) és a
permeatum oldali anyagatadasi tényezot (k). K értékének reciproka jelenti az anyagatbocsatas dsszes

ellenallasat, ami a részfolyamatok ellenallasanak az 6sszege (3) (CHIAM és SARBATLY 2013):
ot ot 3)

A membran- és ozmotikus desztillacio leirasara altalanossagban két f6 szempont szerint
osztalyozhatjuk a miiveletre hatd paramétereket, melyek a hajtderot, a fazisok anyagatadasi tényezdit,

valamint a membran permeabilitasat befolyasoljak.

A membranra jellemz6 paraméterek:

e membran anyaga, feliilletének fizikai-kémiai viselkedése a betdplalt oldattal szemben

(membran feliileti energidja, betaplalas feliileti fesziiltsége (y), peremszog (6)),
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e membran vastagsaga (om),

e membran porusok atlagos atmérdje (d,),

e membran porusatmérd eloszlasa,

e membran porozitas (¢),

e membranporus kanyargdssaga (tortuozitas) (z),

e folyadék behatolasi nyomas (LEP).

A miuveleti paraméterek és a betaplalas allapota:

e Dbetaplalas hdmérséklete (7,

e Dbetaplalas Osszetétele (X;),

e betaplalas fizikai jellemzdi (slirliség, viszkozités, diffizids allandok, stb.),

e Dbetaplalas dramlasi sebessége, vagy keverési sebessége (eljaras fiiggvénye) (vy),
e 4ramlasi csatorna geometridja,

e amembran két oldala kdzti goznyomaskiilonbség, azaz a hajtderd (Apn),

Természetesen, a kiilonbozé membrandesztillacios konfiguracioknal tovabbi miiveleti
paramétereket kell szamitasba venniink (pl.: DCMD-nél a desztillatum oldali dramlési sebesség,
aramlasi koriilmények, AGMD esetében a mozdulatlan 1égréteg vastagsaga, SGMD esetében az inert
gazaram aramlasi sebessége, homérséklete, stb). Ezeken kiviil 1éteznek még a folyamat hatékonysagat
korlatozd egyéb jelenségek is, mint példaul a homérséklet €s koncentracid polarizacid, a porusok
eltomddése, lerakodasok a membran feliiletén, vagy akidr a membran tomorddottségének meértéke,

(GRYTA et al. 2008a; GRYTA et al. 2008b; LAWSON et al. 1995; NGHIEM ¢és CATH 2011).

2.2.2. Miveleti paraméterek hatasa
Az elézéekben bemutatott dsszefliggések, €s az irodalomban fellelhetd vizsgalati eredmények

alapjan a kovetkezo alfejezetekben roviden Osszefoglalom, hogyan hatnak a miiveleti paraméterek a

membrandesztillacid hatékonysagara.

2.2.2.1.  Betaplalas homérsékletének és a homérséklet-kiillonbségnek a hatasa
A betaplalas hdmérsékletének hatasa a desztillatum fluxusara széles korben vizsgalt paraméter,
leginkabb a 20-80°C hémérséklet-tartomanyban vald vizsgalatrol vannak eredmények. Altalanossagban

megallapithatd, hogy a desztillatumfluxus exponencialisan novekszik a betdplaldas hémérsékletének
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emelésével, mely jelenség a gdznyomas exponencialis hdmérsékletfliggésének koszonheté (KHAYET
¢s MATSUURA, 2011a; LAWSON 1997). A membrandesztillacié hajtoereje a membran két oldala
kozt fennalld géznyomaskiilonbség, amit a két oldal hémérsékletkiilonbségével allitunk el6 DCMD,
AGMD, SGMD esetében és az eltér6 koncentraciokkal ozmotikus desztillacio esetén. Linearis
kapcsolat van a homérsékletkiilonbség és a desztillatumfluxus kézott (LAWSON 1997; SCHOFIELD
et al. 1987; SANJAY NENE et al. 2002; KIM et al. 2004).

2.2.2.2. Betaplalas osszetételének hatasa

Ha a betéaplalas nem illékony komponenseket tartalmaz, mint példaul oldott sokat, azok
jelenléte csokkenti a parcidlis vizgdznyomast, ezaltal a membrandesztillacié folyamatanak hajtoerejét.
Emellett a koncentracidpolarizacio jelensége is csokkenti a transzmembran desztillatumfluxust, mivel
igy a membran feliiletén magasabb a koncentracid, mint a fétomegben az elparolgds miatt (4. abra).
Habar ennek a polarizaciénak a szerepe minimalis a homérsékletpolarizacid hatékonysagcsokkentd
hatasaval Osszehasonlitva (4. abra) (KHAYET et al. 2004; MARTINEZ-DIEZ et al. 1998;
MARTIINEZ-DIEZ et al. 1999; SCHOFIELD et al. 1990a).

Abban az esetben, ha a betaplalas illékony szerves alkotdkat tartalmaz (mint példaul alkoholok),
a megnovekedd koncentracid hatasa teljesen eltéré lehet az eldbb leirtaktol, a jelen levd szerves
komponens termodinamikai jellemz6itél €s a vizhez vald viszonyatol fiigg, hogyan torténik a
szétvalasztds. Altalaban a megnovekedett illékony szerves komponens koncentracio a
desztillatumfluxus ndvekedéséhez vezet, mivel az illékony szerves komponens ndveli a parcidlis
géznyomas értékét. Ilyen esetekben kiilonds tekintettel kell lenni a membran nedvesedésének

lehetdsége irant.

Amit érdemes még itt megemliteni, hogy abban az esetben, amikor az oldat az illékony szerves
komponens mellett valamilyen nem illékony alkotot is tartalmaz (sok), a termodinamikai tulajdonsagok
szintén megvaltoznak, és hatassal lehetnek mind a folyamat hatékonysagara, mind a szelektivitasara
(Banat 1999; Lee 2001). Tovabba, abban az esetben, ha a betaplalas illékony szerves komponenst
tartalmaz, a hémérséklet novelése a szétvalasztas hatékonysaganak csokkenését eredményezheti, ez
szamos publikacioban bemutatasra keriilt (RIVIER et al. 2002; GARCIA-PAYO et al. 2002; BANAT
1999; BANDINI és SARTI 1997; HASANOGLU et al. 2012; TOMASZEWSKA és MORAWSKI
1998; DRIOLI et al. 1987).
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2.2.2.3.  Betaplalas aramlasi sebességének hatasa

A betaplalas aramlasi sebességének novelése noveli a hdéadtadasi tényezd és anyagatadasi
tényezd értékét, valamint csokkenti a homérséklet és koncentracid polarizacid hatasanak szerepét,
ezaltal a desztillatumfluxus ndvekedéséhez vezet. Ez a hatés telitési gorbe jellegii, magasabb aramlasi
sebességek mellett egy maximalis érték felé tart (BANAT 1994; GARCIA-PAYO et al. 2000; BANAT
1999; ALKLAIBI és LIOR, 2005). Egyes tanulmanyok gyakorlatilag linearis kapcsolatrol szamolnak
be az aramlasi sebesség ¢és a desztillatum fluxusa kozott (MENGUAL et al. 2004
PHATTARANAWIK et al. 2003; LEE et al. 2001). A nagyobb hatékonysag érdekében érdemes
turbulens dramlési tartomanyban miikodtetni a berendezést, ami nagyobb aramlési sebességgel érhetd
el. Igy a membran feliiletének hdmérséklete kozelebb keriil a fotomeg hémérsékletéhez, novelve a
folyamat hatékonysagat (LAWSON et al., 1996; IZQUIERDO-GIL et al. 1999; SAKALI et al. 1988;
MARTINEZ-DIEZ et al. 1998; SCHOFIELD et al. 1990b). Abban az esetben, ha illékony komponens
van jelen a betaplalasban, az é4ramlasi sebesség kozvetleniil hatdst gyakorolhat a szétvalasztés

hatékonysagéra is (BANDINI et al. 1992; GARCIA-PAYO et al. 2000; BANDINI et al. 1997).

Fontos még megemliteni, hogy a Re-szam és az dramlasi sebesség kozott linedris kapcsolat van,
mig a nyomdasesés a membran modul hossza mentén és az 4ramldsi sebesség kozott négyzetes

fiiggvénykapcsolat all fenn (4).
Le v?
A =f P (4)

ahol APs; a hidraulikus nyomasesés, f a csOsurlédasi tényezd, L. egyenértékii csOhossz, d. az

egyenértékii cséatmérod, p a slirliség,v az dramlési sebesség.

Ezaltal a betaplalds térfogataram értékének megvalasztasanal figyelembe kell venniink a
porusok esetleges nedvesedését; a transzmembran hidrosztatika nyomasnak kisebb értéknek kell lennie,
mint a kritikus folyadékbehatoldsi nyomas (lasd. 2.2.3. alfejezet) értékének. Ennek figyelembe vétele

mellett lehetdség szerint biztositani kell a turbulens dramlési koriilményeket.

2.2.3. Membranra jellemzo paraméterek hatasa
A membranra jellemzd paraméterek koziil csak a folyadék behatolasi nyomas értékét

ismertetem, a tobbi hatdsanak mélyebb attekintése a jelenlegi munka szempontjabdol nem kiemelkedden

fontos, igy azt mell6zom.
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2.2.3.1. Folyadék behatolasi nyomas (Liquid entry pressure (LEP))
A membranra jellemzd paraméterek koziil csak a folyadék behatoldsi nyomas értékét
ismertetem, a tobbi hatdsanak mélyebb attekintése a jelenlegi munka szempontjabdl nem kiemelkedden

fontos, igy azt mell6zom.

Az LEP értéke az a minimalis transzmembran hidrosztatikai nyomaskiilonbség, ami elegendd a
folyadék allapotu betaplalasnak ahhoz, hogy az a feliileti és kapillaris erdk lekiizdésével nedvesitse a
membranpdrusokat, behatoljon a porusok belsejébe (5. dbra) (KHAYET et al. 2001; KHAYET et al.
2003; KHAYET et al. 2006; LAWSON 1997; GRYTA 1999).

Magasabb hémérsékletii betdpldlas — Magasabb hémérsékletii betaplalas —
Pérusok elarasztasa - o —
R
APy, >APp W
_— — YY
Alacsonyabb hémérsékletii viziram vagy vakuum Alacsonyabb hémérsékletii vizaram vagy vakuum

5. &bra LEP — a porusok nedvesedésének folyamata, DCMD elrendezésben

Mivel ennek a paraméternek a meghatarozasat vizsgaltam egy uj, altalam kialakitott modszerrel,

ennek a paraméternek a definidlasara és mélyebb ismertetésére forditom a kovetkezo fejezetet.

Az LEP definici6 szerint a Young-Laplace egyenletbdl vezethetd le. Egy membrandesztillacios
membran LEP értékét altalaban desztillalt vizre vonatkoztatva hatarozzdk meg (LEPw) és ez egy

jellemzd paramétere a membrannak (LAWSON 1997) (5):

—2Bycos0O

LEP, = (5)

max

ahol LEP,, a desztillalt vizre vonatkoztatott folyadék belépési nyomas, B a porus geometridjara, annak
hengerességére utald tényezd (B=1, teljesen hengeres porust feltételezve), y; a szilard-folyadék

hatarfeliilet feliileti fesziiltsége, cosf a peremszog, Ruqx pedig a legnagyobb porusok sugara.
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Annak ellenére, hogy a muveleti hdmérséklet €s a betaplalas Osszetétele explicit nem szerepel
az Osszefliggésben, ezek a tényezok hatdssal vannak a feliileti fesziiltség és peremszog értékére, igy
kozvetve a LEP-t is befolyasoljak. A feliileti fesziiltség csokken a homérséklet novelésével, tehat
magasabb homérsékleten nagyobb a poérusok nedvesedésének kockézata. Tiszta viz esetében, a
membran desztillaciés miikodési homérsékleti tartomanyokon beliil ennek hatasa gyakorlatilag
elhanyagolhat6; ha a hdmérsékletet 25°C-r6l 50°C-re emeljiik, a feliileti fesziiltség minddssze 5%-ot
csokken (6. abra), igy kivaléoan megfelel a pérusok elarasztasdhoz sziikséges sztenderd koriilmények
biztositasdhoz. Természetesen ez a hatas a kiilonb6z6 oldatok és emulziok, vagy egyéb diszperz

rendszerek esetén kifejezettebb lehet.

A

85
80
75
70
65

60

Feliileti fesziiltség, mN/m

55

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Hémérseéklet, °C

6. abra Viz feliileti fesziiltségének valtozasa a hdmérséklet fiiggvényeében

Altalanossagban elmondhato, hogy a betaplalasi folyadék és a szilard membranfeliilet altal
létrehozott  folyadékcsepp peremszogének nagyobbnak kell lennie, mint 90°, hogy egy
membrandesztillacios feladat megvaldsithatd legyen az adott membrananyaggal - ett]l a peremszog-
értéktdl nevezziink egy feliiletet hidrofobnak. Szuperhidrofob feliileteknek és membranoknak nevezziik
azokat, ahol ez az érték a 150°-ot is meghaladja (egyes specidlis, i) membranok esetében ez elérheti a

180°-ot is, de 4ltalaban a 130° kériili érték a jellemzé (KHEMAKHEM és AMAR 2011).

Ha abbdl indulunk ki, hogy tiszta viz — hidrofob membran altal 1étrejovo peremszog 130° értéke
mellett, kozel hengeresnek feltételezett porusok esetén (B=1), 1 pm-es pérusatmérd mellett, akkor az
LEPy értéke mindossze 1,85 bar (LAWSON 1997). A leggyakrabban alkalmazott, kereskedelemben
hozzatérhetd lapmembranok LEPy, értéke 0,48-4,63 barkozott talalhato 0,2-1 pm atlagos pérusatmérd
kozott. Az M.IL  mellékletben megtalalhatdbak az irodalomban fellelhetd tanulméanyokban

leggyakrabban alkalmazott membranok LEPy, értékei. MENGUAL ¢és mtsai (2004) vakuum-
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membrandesztillacié sordn vizsgaltak a hd és anyagatadasi folyamatokat, és a kisérleteikhez MD 020
CP 2N kapillaris membrant hasznaltak, ami egy nagyon kozkedvelt laboratoriumi méreti, mikrosziird
membranmodul membrandesztillacids kisérletek elvégzésére. Ennek LEP,, értéke 1,40 bar(g)-nak

bizonyult.

A homérseklet mellett a betaplalas Osszetétele is hatassal van az LEP értékére. Elektrolitok
esetében (mint példaul a tengerviz) a ndvekvd koncentracio noveli a feliileti fesziiltséget, csokkentve a
nedvesedés esélyét, mig a szerves vegyiiletek és feliiletaktiv anyagok csokkentik azt (7. abra). Ezaltal
az LEP kiemelten fontos tényez0, ha ezek a komponensek is jelen vannak a betdplalasban, mivel
jelenlétiikben Young-Laplace (5) egyenlet értelmében a y;, cosf szorzat értéke csokkenhet, igy novelve
a porusok nedvesedésének veszélyét. Azt az Osszetételt, amely mellett a membran spontan nedvesedik

a betaplalt folyadékelegytdl, kritikus dsszetételnek nevezziik.

A

elektrolitok

tiszta olddszer /YO

szerves vegylletek

Fellleti feszlltség

feltletaktiv anyagok

Betaplalas 6sszetétele

7. abra A feliileti fesziiltség valtozasa kiilonb6z6 anyagok névekvd koncentracidja esetén

2.2.3.2. A membran porusok nedvesedésének hiszterézises jelensége

A 8. dbran a membranporusok nedvesedése utan fenalld hiszterézis-jelenséget figyelhetjiikk meg.
Amint az lathatd, a transzmembran nyomaskolonbség novelésével (1. szakasz) az LEP érték eléréséig
nem figyelhetiink meg folyadékallapotu sziirletet, ekkor ugyanis a kapillaris er6k megovjak a pérusok
kozvetlen nedvesedését a folyadékallapotu betaplalastol. Viszont az LEP érték elérésétdl kezdve egyre
tobb porus kezd atnedvesedni (2. szakasz), igy folyadékallapot sziirletet kapunk a membran masik
oldalan. Ekkor a membran fokozatosan elvesziti azt a képességét, mely lehetévé teszi a
membrandesztillaciot, és atlagos porusméretének megfelelden mikrosziiréként miikodik tovabb. Abban
az esetben, ha akkora nyomaskiilonbséget biztositunk, mely elegendé az Gsszes porus nedvesitéséhez,
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ez utan a nyomaskiilonséget csokkentve egy linearis Osszefliggéshez jutunk (3. szakasz), ¢s az dbran
lathaté modon a folyadékallapoti szirlet és a transzmembran nyomaskiilonbség jelensége mashogy

zajlik le. Ez a jelenség a hiszterézis.

=

1.

—_—

LEP

Transzmembran nyomaskiilénbség, bar

Folyadékallapoti szlirletdram, m3s

8. dbra A hiszterézis jelensége desztillalt viz betaplalas mellett (LAWSON 1997)

Ha a membran porusai elarasztodtak, tovabb nem alkalmas membran desztillacios feladatok
elvégézésére, egészen addig, amig egy regeneracios eljaras segitségével a porusokban 1évd nedvességet
teljes egészében el nem tavolitottuk. Erre a regenerdldsi eljardsnak a vizsgéalatara nem talalhatd

szakirodalmi forrasmunka.

2.2.3.3. LEP mérése statikus modszerrel az irodalomban
A porusok nedvesedése a termék mindségének romlasahoz vezet, ezért nagyon fontos ennek
ismerete ¢és az, hogy az LEP értéke a lehetd legmagasabb legyen. Az (5)-6s modell t6bb feltételezésen
alapszik. A porusok alakjara vonatkozé B faktor értékét gyakran a hengeres porushoz tartozo értékkel
helyettesitjiik, habar a pdérusok alakja a valdsagban ettdl jelentdsen eltérhet. FRANKEN ¢és mtsai
(1987) korai tanulmanyukban ramutattak, hogy ebbdl kifolyolag érdemes az LEP értékét inkabb

kisérleti iton meghatarozni, mint szamitassal megbecsiilni.

Az LEP mérésére tobbféle modszert is alkalmaztak a kutatok ezidaig. Ezek k6zds jellemzdje,
hogy hasonld, statikus miiveleti koriilmények mellett vizsgaltdk az LEP értékét, azaz a kozeg(ek)

nincsenek mozgésban, szemben egy valodi muveleti eljarassal. KYAHET ¢és mtsai (2001) 4 PVDF
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membrandesztillaciés lapmembran készitésének folyamatat vizsgaltdk, és az elkésziilt membran
jellemzésére tobbek kozt az LEPy, értéket jelolték meg, mint fontos, kritikus paramétert. Ennek az

értéknek a meghatarozasat kisérleti modszerrel végezték, a kisérleti berendezés sematikus képe a 9.a)

> — fan
\ resistor

thermometer

abran lathato.

pressure
gauge

regulator

CELL capillary

of measure

\

liquid
TESCryoir

compressed air

cylinder

a.) b.)
9. abra LEP,, meghatarozasa kisérleti uton: a.) KYAHET (2001) szerint, b.) GARCIA-PAYO

(2000) és mtsai szerint

A membran egy vizszintes rozsdamentes acé€l cellaban fekiidt egy felsd és egy als6 kamra
kozott. A fels6 kamra tiszta vizzel volt feltdltve, az alsdhoz pedig egy digitalis aramlasmérot
csatlakoztattak. A felsd, vizzel toltott kamradhoz tovabba egy levegétartalyt csatlakoztattak. A felso,
vizzel totlott tartdly nyomadsat a levegdvel kismértéki tilnyomas (~0.3 bar(g)) ala helyezték, 10 percig.
Ezt kovetden, 1épésenként, minddssze 0,0068 bar(g) egységenként novelték a nyomast. Ahol egy
folytonos folyadékaramlast tudtak észlelni a digitalis dramlasmérdvel a desztillatum oldalon, azt

nevezték az LEPy, értékének. Smolder (1989) korai munk4jaban szintén ezt a modszert talalhatjuk.

Hasonld modszert alkalmaztak GARCIA-PAYO és mtsai (2000), PVDF és PTFE membranok
LEP értékeit vizsgaltdk desztillalt vizzel, valamint etil-alkohol- viz eleggyel szemben. A 9.b.) dbran
lathato, hogy az el6z6 modszerhez képest a digitalis &ramlasmérd helyett a desztillitum oldalon, egy
I mm bels6 atmérdjii kapillariscsot alkalmaztak, ami fel volt toltve desztillalt vizzel, vagy etil-alkohol-
viz eleggyel, igy egy allando meniszkusz szint volt megfigyelhetd. Az el6z6 mddszerhez hasonldan az

alkalmazott hidrosztatikai nyomadskiilonbséget 1épésenként novelték egy gaztartaly segitségével a

23



DOI: 10.14267/phd.2015018

IRODALMI ATTEKINTES

membran feletti térrészben. Az LEP érték elérésének pillanatdban az also részhez kapcsolt meniszkusz
szint elmozdult, jelezve a megndvekedett nyomast és folyadékmennyiséget, ezt az elmozdulast

cathetometer segitségével mérték.

A 10. abran lathatd modszert is alkalmaztdk az LEP meghatarozasara (HE et al. 2011). A
membrancella 20 mm™ %-os soéoldatot tartalmazott, melyet egy desztillalt vizzel feltdltott kddban
helyeztek el. A tulnyomast N, gaztartdly biztositotta. A desztillalt vizet tartalmazo kadban
konduktométerrel kovették nyomon a vezetOképességet, €s tilnyomast alkalmazva az LEP értéket
elérve a NaCl oldat athaladt a membranon, ezzel ugrasszeri valtozast okozva a viz
vezetOképességében. Az ugrasszerli valtozashoz tartozd nyomasérték jelentette az LEP értékét

20 mm' %-o0s NaCl oldat nedvesitése soran.

%{)ﬂ_ Buffer tank

N
gas

NaCl 20%
solution

Conductivity
meter

10. abra LEP meghatarozasa (HE et al. 2011)

Még ezen ismeretek fiiggvényében is a poérusatmérdét egy adott feladathoz ugy kell
valasztanunk, hogy a lehetd legnagyobb legyen, mivel igy novelhetjiik a géz-folyadék hatarfeliileteket,
viszont ezzel szemben novelhetjik a nedvesedés esélyét is. Igy ennek megvalasztisa nagy
koriiltekintést, valamint megfontolt kompromisszumot igényel. Emellett a porusatmérd - eloszlasanak
sz¢éles tartomanya is novelheti a nedvesedés esélyét, igy érdemes olyan membrant vélasztani, esetleg

fejleszteni, melynek ez a tartomanya a lehet6 legsziikebb érték.

A felsorolt publik4ciokat szemiigyre véve lathatd, hogy az irodalom a statikus mddszeren kiviil
mas modszert nem ismertet, tehat ezek alapjan nem tudhatjuk, hogy vajon valos koriilmények mellett,
amikor a kozegek aramolnak, hogyan viselkedik, valtozik-e az LEP értéke a statikus modszerrel

szemben. Munkdmmal tobbek kozt erre kivanok valaszt adni, illetve megoldast nyujtani.
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2.2.4. A membran- és ozmotikus desztillacio alkalmazasi teriiletei
A szamos elméleti, a folyamat altalanos hatékonysaganak novelésére fokuszalo kutatas mellett a

membrandesztillacid6 szabadalmazésa o6ta (BODELL 1963; FINDLEY 1967) rendkiviil sokféle
alkalmazast is vizsgaltak a kiilonb6z6 kutatocsoportok. A teljesség igénye nélkiil ezek koziil emelem ki

a legfontosabbakat, illetve az érdekesebb alkalmazasokat.

2.2.4.1.  Sos viz, tengerviz sotalanitas, talajviztisztitas

A membrandesztillacio 0sszes alkalmazasi lehetdsége koziil talan a legnagyobb jelentdsége a
tengerviz sétalanitdsdnak van. Az ivoviz hidnya a forrodvi orszagok szdmara mindig komoly problémat
jelentett, de a vilag népességének folyamatos novekedésével és a vizkészletek egyre nagyobb mértéki
szennyezettségével varhatéan a megfeleld mennyiségli és mindségli ivoviz zavartalan eldallitdsa és
szolgéltatdsa hamarosan az egész vildgon kardindlis problémava valik. Azokban az orszdgokban, ahol
magas az egy ¢vre jutd napsiitéses orak szama, ott a napenergia felhasznalasa egyértelmiinek
mutatkozik, de egyéb megujuld energiaforrasokat is képes hasznositani egy membran desztillacid
rendszer, ilyenek példaul a geotermikus energia, vagy akér a szélenergia (AMALI et al. 2004). A 2000-
es évek kozepétdl fogva a vilag legkiilonbozébb pontjain kezdtek el foglalkozni féliizemi és nagyobb
teljesitményli membrandesztillacids berendezések, telepek fejlesztésével és telepitésével e célok

megvalositasara.

A MEDESOL (MEmbrane DEsalination SOLar energy’) projekt, 6t orszdg konzorciuméanak
eredménye (Spanyolorszag, Portugéalia, Németorszag, Mexiko, Svédorszag), innovativ, napenergiaval
miikodé tengerviz sotalanitd rendszer fejlesztését foglalja magaban (GALVEZ et al., 2009). Célja
olyan nagy hatasfoku, koltséghatékony membrandesztillaciés rendszer tervezése volt tengerviz
sotalanitdsara napi 0,5 m® - 50 m?® termelékenység mellett, mely konstrukcids egyszertiséggel, hosszi
karbantartdsmentes lizemeltetési id0szakkal, kivalo mindségii ivoviz eldallitdsanak képességével bir. A
szlikséges hot napkollektorok szolgaltatjak, ezeket a specidlis napkollektorokat a konzorcium
megfeleld tagjai fejlesztették. Az alkalmazott membrandesztillacios konfiguracio AGMD volt. A
projekt eredményeként a rendszer eleget tesz a fenntarthatd fejlédés kovetelményeinek még olyan
teriileteken is, ahol az elektromos héal6zat miikodése megbizhatatlan, vagy az egyaltalan nem érhetd el.
Sikeresen ndvelte a napenergia miikodtette MD folyamat hatékonysadgat a mar létezd, féliizemi
berendezésekkel szemben is, valamint kdltséghatékony tud lenni 6sszehasonlitva olyan rendszerekkel
szemben, mint a hagyomanyos napkollektoros desztillacios rendszerek: napkollektoros tobblépcsds
flash-desztillacio (,, MSF - Multi-stage flash”), illetve napkollektoros tobbtestes beparlas (,, MED-mullti-

effect distillation”).
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Hasonloan, membrandesztillacioval torténd tengerviz sotalanitasat valositottak meg féliizemi
koriilmények kozott AGMD konfiguraciéban a Memstill® program keretén beliil, ami egy kilenc tagot
magaban foglalé konzorcium volt. A berendezést Szingapuirban, Senoko vérosdban 2006-ban
telepitették, egy hulladékgyiijté égetomiiben keletkezd hot alkalmazva. A Keppel Seghers vallalat, a
konzorcium egyik tagja végezte a kivitelezést, ezt kovetden pedig Hollandidban tovabbi
megvaldsitasok folytatodtak. A szingapuri berendezés teljesitménye 1-2 m*h”! (HANEMAAIJER 2004;
HANEMAAIJER et al. 2006).

Uzemi méretii spiral tekercs modult felhasznalé6 membrandesztillacids berendezést valositottak
meg sotalanitasi feladatra WINTER és mtsai (2011). Az alkalmazott hasznos membran feliilet 5-14 m?
volt, PTFE anyagbdl késziilt, 0,2 pm-es névleges porusmérettel. A miivelet elvégzésére egy specialis
konfiguraciot alkalmaztak, amit ,, Permeate Gap Membrane Distillation ’-ek neveztek el, (gyakorlatilag
a 3. abran bemutatott LGMD-val megegyezd elven miikodik, csak a membrant egy spirdl tekercs
modulba tekerik fel a kompakt modulkialakitds és a hatékony hdcsere érdekében). A 11. abra

demonstralja a modul elvi alapjait.

Betaplalas - Betaplalas -

kondenzacios oldal, ki kondenzacios oldal, be

~73°C ~20°C Membran
-h -h
i gl =+ Desztilldtum
Kiilsé h&forras ~27°C
Hcseréld Koncentratum - Koncentratum -

elparologtatéd oldal, be elparologtato oldal, ki

11. abra PGMD konfiguraci6 WINTER nyoman (2011)

Vizsgaltak a fajlagos energiafelhasznalast szamos miiveleti paraméter mellet, és vizsgaltak ezeknek
a paramétereknek a hatasit. Eredményként 10-25 kgh'! témegaram@, maximum 3,5 pScm’!
vezetSképességli desztillatumot tudtak eldallitani 130-207 kWhm™ fajlagos hdéenergiafelhasznélas
mellett. Az elSkisérletek soran sikeresen tudtak akar 0,19 pScm™ vezetdképességii desztillatumot
eldallitani. Tovabba megallapitottdk, hogy a betaplalas aramlasi sebességének nagy hatidsa volt a
miiveletek hatékonysagara kiilonb6zé hémérsékletkiilonbség és hidrodinamikai paraméterek mellett.
Tovéabbi meghatarozo valtozonak a betaplalas sokoncentracidja mutatkozott. A magasabb sotartalom
kisebb gbéznyomas kiilonbséget eredményezett, ezen keresztiil csokkentve a folyamat hajtoerejét. 10

gkg! s6koncentracio novelés 10 kgh! desztillatum fluxus csokkenést eredményezett.
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Tovéabbi fontos membrandesztillacios sétalanitasi kisérleteket végeztek a Kanari-szigetcsoport
Grand Canaria szigetén. A 2004-ben, a MEMDIS projekt keretén beliill megvalositott sotalanitd
berendezés vizsgalatait a MEDIRAS projekt folytatta (RALUY et al. 2012). A féliizemi berendezés

legfontosabb jellemzai:

e Névleges desztillatumeldallitasi kapacitas: 7-20 Lh™!

e Napenergiaval felflité hdcseréld hatasos feliilete: 6,96 m? (3 sik kollektor parhuzamosan)

e Napelem: 80 Wp (a recirkulaciés pumpa és a vezérld rendszer részére)

e Tengerviz betaplalas (patron eldszlirt)

e 500 L-es puffer tengerviz tartaly, ami a tengerviz kiithoz csatlakozik, 0jratolto szivattytval

e Membrandesztilliciés modul hatasos feliilete: 8,5 m?>~10 m? (PGMD konfiguréacio)

e Modulba belépd homérséklet: 60-80 °C (ez az a hdmérséklet-tartomany, ahol a napenergiaval
felftité hocseréld hatékonyan miikddik)

®  Puevieges: 1 bar

e Nyari, napi lizemoéra: 8-9 h

A tengervizbdl valod ivoviz eldallitisa mellett kiilonbozd felszin alatti vizek tisztitdsanak
lehetdségét is vizsgaltdk a kutatok. A talajviz magas arzéntartalma komoly probléma a vilag
legkiilonbz6bb pontjain, az Egyesiilt Allamok délnyugati részétl kezdve, Taiwanon, Thaifoldén,
Kinan és Indian keresztiil, vagy akar Kelet-K6zép-Eurdpan, Magyarorszdgon at. Az arzén az ¢él6
szervezetre toxikus, eldsegitheti daganatos betegségek kialakulasat, de kiilonb6zd kardio-vaszkularis,

immunolodgiai, neurologiai €s endokrin megbetegedéseket is okozhat.

Talajviz arzén mentesitését is elvégezték napenergia mikodtette membrandesztillacios
berendezéssel, DCMD konfiguracioban PAL és MANNA (2010). A kisérlethez PTFE ¢és PP
membranokat hasznaltak, egyenként 0,0120 m?-es feliilettel, keresztdramban miikodtetve. A
kisérletekhez sziikséges talajvizet Indidbol, Nyugat-Bengaliabdl szerezték be. Vizsgaltdk a betaplalas
kiinduldsi arzén koncentracidjanak (0-1200 ppb), a betaplalds 4&ramlasi sebességének és
hémérsékletének (30-61°C), valamint az alacsonyabb homérsékleti desztillalt viz modulba belépd
homérsékletének hatdsat az arzén visszatartds hatékonysagara és a miiveletet fluxusara. Azt
tapasztaltdk, hogy még 120 ora iizemeltetés mellet is 100%-0s arzénvisszatartast sikeriilt elérni, a

membréan porusai nem nedvesedtek, a legnagyobb fluxus, amit elértek 49,80 kgmh™! volt. A betaplalas

aramlasi sebességének ¢és hémérsékletének novelésével a folyamat hatékonyabbnak bizonyult, a
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desztillatum aramlési sebessége 1is novelte a desztillatum fluxust, viszont a desztillatum
hémérsékletének novelése, valamint a kezdeti arzén koncentracié novekedése csokkentette a folyamat

hatékonysagat.

As(IIT) és As(V) ionok eltavolitasat is vizsgaltadk DCMD konfiguracioval, sajat gyartasi PVDF
membrannal QU és mtsai (2009). A legnagyobb fluxus 20,90 kgm?h'-nak bizonyult. Kivalo
visszatartast értek el ebben a rendszerben, ennek mértéke fliggott a homérséklettdl és a pH-tol.
Altalanossagban megallapitast nyert, hogy a hagyomanyos membransziirési eljarasokhoz képest
hatékonyabb szétvalasztast sikeriilt elérni membrandesztillacié alkalmazdsaval, a desztillatum

maximalis arzénkoncentracioja 10 pgL™! volt 40-2000 mgL™! betaplalas arzénkoncentracid mellett.

Szennyezett talajvizet modellezd oldatbol arzént, urdnt ¢és fluoridot is tavolitottak el
membrandesztillicioval, DCMD konfiguracioban (YARLAGADDA et al. 2011). PP ¢és PTFE
membranokat hasznaltak, vizsgaltdk a permeabilitast és a sovisszatartast, a betaplalas 100-10000 ppm
arzén, 10-400 ppm uran, 1-30 ppm fluorid volt. Ebben az esetben is nagyon hatékony, 99 %-os
sovisszatartast értek el, ami kivald lehetdséget jelenthet ivoviz eldéllitisdra szennyezett talajvizbol,
kiilonosen akkor, ha konnyen hozzaférhetd hulladékhdét tudunk felhasznalni a folyamat

végrehajtasahoz.

2.2.4.2. Ipari szennyviztisztitas
A kiilonbo6z6 ipari folyamatok sordn keletkezd szennyvizek megfeleld kezelése kulcskérdés a
fenntarthatosag szempontjabol. A gyarak a legkiilonbozObb bioldgiai, fizikai és kémiai eljarasokat
alkalmazzak a megfeleld hatarértékek betartasara, az elézdekben bemutatottak alapjan ennek egyik
lehetséges alternativdja lehet a membrandesztillacié is. Ha az adott technologidban hulladékhd is
keletkezik, ennek alkalmazéasaval kiillonosen biztatd lehetdségek adodhatnak. Szdmos ipari teriiletrdl

szarmazo szennyvizek kezelésének lehetdségét vizsgaltdk mar membrandesztillacioval.

Az egyik tanulminyban ZAKRZEWSKA-TRZNADEL ¢és mtsai (1999) kis radioaktivitasi
szennyvizek koncentraldsanak lehetOségét vizsgaltdk membrandesztillacioval. Ennek a nagy
mennyiségben keletkezd radioaktiv anyagnak a kezelése nem tartozik a szokvanyos ipari szennyvizek
kezelésének korébe, specidlis eljarast igényel. A f6 cél a radioaktiv komponensek koncentralasa a
tovabbi, hatékonyabb kezelés, vagy lerakas érdekében. Tanulmanyuk kimutatta, hogy a jelenlevd
Osszes radioaktiv komponenst képes visszatartani a membrandesztillaciés membran, igy a kapott

desztillatum gyakorlatilag tiszta viz, amit biztonsdgosan fel lehet hasznalni mas teriileteken, illetve
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vissza lehet engedni a kornyezetbe. A szerzok azt is bemutattak publikaciéjukban, hogy a nuklearis

reaktorok hlitdvizének hulladékhdje kivaldan alkalmazhaté a membrandesztillacié megvalositasara.

Kodolaj kitermelésbdl szarmazd, nagy oldott sétartalmi vizet, valamint kitermelési szennyvizet
szimulalé modellelezd oldatot (,, produced water”, PW) valasztottak szét DCMD konfiguraciéban, egy
masik tanulmanyban (SINGH ¢és SIRKAR 2012). PTFE lapmembran alkalmaztak 0,03 pm
porusmérettel, a betaplalt sooldat 10000 ppm NaCl-ot tartalmazott, és a PW-t modellezé elegy
osszetétele 3000 ppm NaCl, 45 ppm fenol, 45 ppm krezol és 10 ppm nafténsav volt. A vizsgalatokat
80-130°C betaplalasi homérsékleteken, és 2-3 bar(a) nyomason végezték és ebben a tartomanyban
NaCl nem hatolt 4t a membranon. A legnagyobb fluxus 195 kgm~>h! értéknek adodott, ami jelentdsen
magasabb, mint forditott ozmoézis alkalmazisa esetén, ami a magas homérésklethez tartoz6 magas
géznyomasértéknek tulajdonithatd be. A keletkezett desztillitumot HPLC, valamint GC—EI-MS
muszeres analitikai elemzésnek vetették ala. Ez kimutatta, hogy csekély mértékii, minddssze 5 ppm
értek koriili fenol, valamint krezol jelentkezett a desztillatumban, 2 ppm koriili érték volt mérhetd a

nafténsavra vonatkozoélag, a sotartalmat pedig teljes egészében visszatartotta a membran.

2.2.4.3. Vegyipar, fermentacios eljarasok, gyogyszeripar
Az eddig bemutatott alkalmazasi teriileteken a termék a tiszta viz volt. Ebben az alfejezetben
pedig kiilonb6z6 komponensek elvalasztasa géz-folyadék egyenstlyuk alapjan, mint példaul illékony

szerves komponensek, alkoholok, illékony zsirsavak.

Vegyipari alkalmazéasok tekintetében széles korli lehetdségeket kutattak mar eddig. Alacsony
konfiguracioban XIE és mtsai (2009). Kiilonb6zé miiveleti paraméterek hatasat vizsgaltadk a mivelet
hatékonysagara, az ammonia eltavolitasdnak mértékére. Ilyen paraméterek a betaplalas homérséklete,
betaplalas aramlési sebessége, az inert gazaramlasi sebessége. Az eredmények azt mutattdk, hogy
kritikus miiveleti paraméter a betaplaldas homérséklete, ennek az értéknek az emelése novekvod
desztillatumfluxust eredményez, viszont rontja a szétvalasztds mértékét. A legnagyobb fluxust a
legmagasabb hémérsékleten és legnagyobb gazaramlasi sebesség mellett tudtdk elérni, igy 97%-os
ammonia eltdvolitast sikeriilt elérniiik, és a kezelt vizben az ammonia értékét 3,3 mgL'-ra

csOkkentették.
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Tovéabbi ammodniamentesitést is vizsgaltak mas konfiguracidkban is (DING et al. 2006). A
tanulmanyban harom membrandesztillacids konfiguraciét (VMD, DCMD, SGMD) hasonlitottak 6ssze,
vizsgaltak az anyagatadasi egylitthatd és a szepardcids tényezd értékének valtozasat a legfontosabb
miuveleti paraméterek valtoztatdsa mellett (membranjellemzdok, betaplalas homérséklete, betaplalas és
desztillalt viz/inert gazaramlasi sebessége, kezdeti ammoniatartalom ¢és pH). Eredményként a
legnagyobb anyagatadasi tényez6t a VMD-vel érték el, viszont itt lett a legkisebb a szétvalasztas
hatékonysaga. A DCMD konfiguracid esetében volt a legjobb a szétvalasztas, viszont az anyagatadasi
egylitthatd itt adodott a legkevesebbnek. Az SGMD esetében az anyagatadasi egyiitthatd és a

szétvalasztasi tényez0 is mérsékelt volt.

Amikor az alkoholok és egyéb illékony szerves komponensek a vizzel elegyet képeznek,
ezeknek az elegyeknek a szétvalasztidsara a hagyomanyos eljarasok tekintetében szamtalan megoldas
létezik. Ilyen széles korben elterjedt moddszer az extraktiv desztillacid, azeotrop desztillacio,
hagyomanyos, tovdabba a kétnyomdsos rektifikalds, stb. A vizsgilatok azt mutatjdk, a

membrandesztillacio is egy lehetséges alternativa lehet erre a feladatra.

Aceton-viz és etanol-viz elegy szeparalasat is végezték SGMD konfiguraciéval (BOI et al.
2005). Vizsgaltdk a betaplalas homérsékletének, Osszetételének, aramlasi sebességének hatésat,
valamint az inert N> gaz aramlasi sebességének hatisat a szeparacid hatasfokéara. A parolgas sebessége
erosen fiigg a homérséklettdl, igy a folyamat sebessége itt is nagyobb a magasabb hdmérsekleten
torténd lizemeltetésen. Az inert gaz aramlési sebességének novekedése enyhén ndvelte a folyamat
A betéaplélas térfogataraméanak ndvelése mind a fluxust, mind pedig a szétvalasztds hatékonysagat

novelte.

crer

konfiguracioban (LEE 2001). A desztillatumfluxust hataroztak meg, mikézben valtoztattak a betaplalas
Osszetételét, térfogatdramat, a miiveleti hOmérsékletet, valamint az inert gézaram belépési
hémérsékletét és térfogataramat. Tovabbé vizsgaltdk az oldathoz 5 mm™ %-ban hozzaadott MgCl, s6
hatasat. Kapillaris, PTFE modult hasznéltak, a legnagyobb izopropil-alkohol koncentracié 10 mm™' %
volt. 20-50 °C-os hémérséklet-tartomanyban a szétvalasztéasi tényezd értéke 10-25 kozott volt mérhetd.
A hémérséklet novelésével a desztillatumfluxus €s az izopropil-alkohol szelektivitasa nétt, a betaplalas
térfogatarama ugyanolyan hatassal volt mind a fluxusra, mind a szelektivitasra, viszont az inert
gazaram homérsékletének hatasa elhanyagolhatdo volt. A kritikus paraméter az inert gézaramlasi
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sebessége volt, ennek novelése jelentdsen novelte a folyamat sebességét. A sé szerepét tekintve a
desztillatumfluxus tekintetében csak kismértékii csokkenés volt érzékelhetd, szelektivitast nézve
szignifikans csdkkenés volt kimutathatd, viszont a s6 a membranon nem haladt 4t, minddssze 2 uScm™!

vezetOképességet mértek, ami gyakorlatilag 100%-os sOvisszatartast jelent.

Illékony szerves komponensek (VOCs) eltavolitasat végezték vakuum-membrandesztillacioval,
vegyipari szennyvizbdl (BANAT 1995). Kapillarcsoves polipropilén membrant alkalmaztak alacsony
bizonyitast nyert. Vizsgaltdk a kiilonb6zd miiveleti paraméterek hatdsat, a betaplalas Osszetételét,
térfogataramat, homérséklet és nyomas hatasat. Azt taldltdk, hogy az elegy kiinduldsi benzol
koncentracidja nem gyakorol hatdst az anyagatbocsatasi tényezd értékére. A nagyobb alkalmazott
vakuum ndveli a desztillatumfluxust, viszont csokkenti a szelektivitast. A novekvo betaplalasi sebesség

ndvelte az anyagatbocsatasi koefficiens értékét.

COUFFIN és mtsai (1998) olyan ipari szennyvizek tisztitasanak lehetdségét vizsgaltak, melyek
kiilonb6z6 illékony, szerves halogénvegylileteket tartalmaznak, mint példaul triklér-etilén vagy
tetraklor-etilén. 400 pgL! triklor-etilént tartalmazd vizes kozegbél vdkuum-membrandesztillacios
berendezéssel tavolitottdk el a szerves fazist. A betaplalas és desztillatum triklor-etilén tartalmat
GC-ECD miiszerrel kdvették nyomon. A betaplalds aramlasi sebessége 0,23 ms™! sebességii volt, ami
Re =550 jelentett, 30 °C-on. A desztillatum oldalon a hdmérséklet értekét 30-50 °C kozott valtoztattak,
¢és 10-70 mbar(a) kozti vakuumértéket alkalmaztak. A teljes desztillitumfluxus csokkent a magasabb
abszolut nyomassal, illetve az alacsonyabb hdmérséklettel. Ezzel szemben viszont a szelektivitas ndtt
az alacsonyabb nyomadssal, és csokkent a magasabb homérséklettel. Ez arra a kovetkeztetésre juttatta a
szerzOket, hogy az alacsonyabb miiveleti hdmérséklet (30 °C) és magasabb nyomads, azaz mérsékelt
vakuum (30-35 mbar(a)) nyomas tartomanyban hatékony a folyamat. Ez, mint optimum jelent meg a
vizsgalat soran, mivel igy a legkedvezébb az energiafelhasznalds, és a szelektivitasi tényezd értéke
elérte a 860-as értéket. Erdemes megemliteni, hogy a tertraklor-etilén fluxusa elég alacsony az Gsszes
fluxushoz viszonyitva, €és magéara a tertraklor-etilén fluxusdra nincs nagy hatasa az alkalmazott
vakuumnak, régzitett hdmérsékleti értékek mellett a vakuum mértékének valtoztatdsa nem okozott
jelentds valtozast a vizsgalt 10-70 mbar(a) tartomanyban. Tovabba a tertraklor-etilén fluxusa

nagyobbnak bizonyult 30 °C-on, mint 40 °C, illetve 50 °C-on.

Kiilonb6zo szervetlen és szerves savak koncentralasat végezték membrandesztillacioval DCMD
konfiguracioban (TOMASZEWSKA, 1995). Szervetlen savak koziil kénsav oldatot, foszforsav oldatot,
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sosav oldatot és salétromsav oldatot, szerves savak koziil pedig citromsav oldatot koncentraltak. A
betaplalas homérséklete 50-60 °C volt, és 20-25 °C volt a hidegoldali desztillalt viz hdmérséklete.
Kimutattak, hogy a magasabb savkoncentracié csokkenti a desztillatum fluxust. A nem illékony savak
esetében a visszatartas 100%-os volt, valamint fliggetlen volt a betaplalas koncentracidjatol, viszont
sosav ¢és salétromsav esetében ezek koncentracioja a desztillatumban novekedett a koncentracioval a

betaplalasban az azeotrop pont eléréséig.

Textiliparban képz0dd szennyviz kezelésére is taldlunk példat, itt a festdanyagok nem, illetve
kevésbé illékony mivoltuk alapjan javarészt visszamaradnak, ezaltal a tiszta viz eldallitasa és az értékes
festdanyagok visszanyerése megvaldsithats. Ot kiilonbozé ipari textilfestékbdl eldallitott modell
oldatokat szeparaltak VMD konfiguracioval, a festdanyagok kiindulasi koncentracidja 25-500 ppm
kozott volt (CRISCUOLI et al. 2008). A membrandesztillacié hasznalata itt azért elényods, mivel a
festofiird6 homérséklete 80-90 °C, igy kiilon energia befektetése a betaplalas felmelegitésére nem
sziikséges. Az alkalmazott vakuum értéke 10 mbar(a) volt. Spektrofotométerrel mérték a festékoldatok
festbanyagokat 100%-ig visszatartotta a membran, ezaltal a festékek koncentraldsa sikeres volt.
Vizsgaltdk a betaplalas homérsékletének, aramléasi sebességének hatasat, és a festékoldat kiindulési
hémeérsékletnek, mind pedig az dramlasi sebességnek pozitiv hatasa volt a desztillitumfluxusra. A
kiindulasi koncentraciot tekintve ez a hatas ellentétes, nagyobb érték kisebb desztillatumfluxust
eredményezett. Erdekes jelenség, hogy a festéket tartalmazo oldat fluxusa nagyobb volt, mint a tiszta,
desztillalt vizzel elért fluxus. A szerz ezt a festbanyag és a polimer membran interakcidjanak
tulajdonitja, miszerint a membran megduzzadt a festbanyag hatasara, ezzel javitva a hatékonysagot.
Alapos mosas utan, megszabaditva a membran feliiletét a festékanyagoktol, a kiindulasi fluxus ismét

mérheto volt desztillalt vizzel.

crer

képzddd alkohol és egyéb illékony szerves metabolit molekuldk gétoljak a fermentaciot, igy azok
eltavolitasa egy folytonos rendszer alkalmazasaval nagyobb produktivitdshoz vezet. Az éltaluk vizsgalt
bioreaktorral Osszekapcsolt MD berendezés sikeresen allitott eld6 nagyobb alkohol tartalmt
desztillatumot, mint a betaplalas (2-6-szor nagyobb koncentracid), és ezen keresztiil a csokkentett

etanol tartalom a betiplaldsban ndvelte a szétvalasztidsi koefficiens értékét. Az alkalmazott
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hoémérsékletkiilonbség 20 °C volt. A permeabilitds mértéke a folyamat sordn nem csokkent, amely azt
bizonyitja, hogy a sejtek nem tapadtak meg a membran feliletén. A membran feliiletet SEM
modszerrel megvizsgaltdk a fermentacio eldtt és utan, ami ezt az allitast alatdmasztotta. Tovabba a
diszpergalt inaktiv ¢lesztosejtek jelenléte csokkentette az MD folyamat hatékonysagat, 10 g liofilizalt
sejt hozzdaddsa a rendszerhez tobb mint 50% fluxuscsdkkenést eredményezett a MD folyamatdban. A
fermentécio soran képzddd szén-dioxid buborékok eldsegitették a keveredés mértékét, igy csokkentve
az anyagatadasi hatarréteg mértékét, novelve a fluxus hatékonysdgit. GRYTA (2002) tovéabbi
vizsgalatokat is végzett. LEWANDOWICZ (2011) is végzett fermentacids kisérleteket hasonlo

eredményekkel.

Tradiciondlis kinai gydgyndvény kivonatot koncentraltak membrandesztillacioval DCMD
konfiguracioban DING és mtsai (2008), ginseng kivonatot koncentraltak  vakuum-
membrandesztillacioval ZHAO ¢és mtsai (2011). Az analitikai kémiaban is alkalmazzak a
membrandesztilliciot (GETHARD ¢és MITRA 2011). Az orvoslas gyakorlatdban, izotopos
vizsgalatokndl is alkalmazhat6 a membrandesztillacio (KIM 2004).

2.2.4.4. Olaj-viz emulzio szétvalasztasa
Olaj-viz emulzi6 szétvalasztasat kiilonb6z6 hagyomanyos membransziirési eljarasokkal,
mikrosziiréssel €s ultrasziiréssel mar tobben kutattdk (NANDI 2009; SINGH 2011). Ezzel szemben
példat olaj-viz diszperz rendszerek membrandesztillacioval valo szétvalasztasara a szakirodalomban
csak elvétve talalunk (GRYTA és KARAKULSKI 2001) annak ellenére, hogy az iparban jelentds

szennyez0 forras lehet az olaj, és annak egy része emulziot alkotva jelenik meg.

KARAKULSKI (1995) korabbi munkajaban bemutatott kisérletben a cseppek eloszlasanak
tekintetében az 1-3 pm-es tartomany a meghataroz6. A membrandesztillacional alkalmazott
membranok porus atmérdje 0,1-1 pum kozott jellemzo, igy a cseppek nagyobbak, mint a porusok, ami
egy fontos kritérium az olaj-viz emulzi6 membrandesztillacidval valo szétvalasztisa soran. Elméletileg

az olajos fazis atjutdsanak a membran porusain hdrom f6 moédja lehet:

e az emulzid atdramlik a porusokon keresztiil a pérusok nedvesedése soran,
e amembran feliilethez ragadt olajcseppek athaladdsa a membranpdérusokon,

e anyersolaj parolgasa egyes komponenseinek.
GRYTA ¢és KARAKULSKI (1999) munkaja alapjan a legfontosabb limitaldé tényezd egy

olaj-viz emulzio szétvalasztasanal a membran nedvesedésének veszélye. A tanulmanyban vizsgalt
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modul kapillarcsoves volt, a membran polipropilénbdl késziilt, a maximalis porusatmérd 0,62 um volt.
Az olajkoncentraciot 0-2000 ppm kozt volt véltozta. Az olajtartalom novelésével csokkent a
desztillatum fluxus, és egészen 1000 ppm olaj koncentracidig nem jelentkezett olajszennyezés a
desztillatumban. Magasabb olajkoncentracié esetében, 2000 ppm betaplalas mellett a desztillatumban

0,6 ppm olajtartalom volt mérheto.

Ezek alapjan lathatjuk, hogy az elmult tobb mint 50 év alatt szamos teriiletet és lehetdséget
vizsgaltak a kiilonb6zd kutatok. Ezzel szemben, hogy az igazi ipari attdrést még nem sikeriilt elérni
annak szamos oka lehet. Munkdm szemponjabol kiemelném az utobbiakban felmeriilt problémakort,
miszerint is a membranok nedvesedése, ezaltal a desztillitum mindségének romlasa egy elég nagy
limital6 tényezOként ismert. Ezért tartottam fontosnak az LEP értékéhez korhetd mérési modszerek
alaposabb vizsgalatat, mivel a szakirodalom ennek elismert fontossagatol fliggetleniil méltanytalanul
keveset foglalkozik. Tovabbfiizve a gondolatot, ha a pdérusok nedvesednek, azok regeneraldsara
lehetdség van, viszont ennek a hatékony megoldasara sem torténtek kifejezett, publikacidban fellelhetd
torekvések, igy hatékony megoldasukra tettem kisérletet jelen munkéaban. Olajos szennyvizek, olaj-viz
emulzidk szempontjabol szintén kiemelten fontos a membran korldtainak ismerete, e tekintetben sincs
tul elérhetd eredmény, igy kutatasaimat az el6zdek fényében, ebbe az iranyba is sziikségesnek lattam

kiterjeszteni.

2.3. Ozmotikus desztillacio
Az ozmotikus desztillacid hajtoerejének nagysdgadt a membran két oldalan é4ramloé oldatok

meg. Ekkor a folyamatot membran ozmotikus desztillacionak nevezziik (MOD), vagy elterjedt még az
ozmotikus membrandesztillacio kifejezés is (OMD) (BELAFI-BAKO és KOROKNAI 2006;
KOROKNALI et al. 2006). A hajtéerd létrehozasara szolgdld oldatot ozmotikus oldatnak, vagy
ozmotikus agensnek nevezi a szakirodalom. Ez leggyakrabban valamilyen s6oldat, de egyéb, alacsony
gbznyomassal és viszonylag nagy feliileti fesziiltséggel rendelkezd (>70 mNm™) folyadék is megfelel.
ritkabban fellelhetéek mas so6oldatok alkalmazésa is. Ezek az oldatok konnyen hozzaférhetdek és aruk
is viszonylag kedvezd. A szakirodalomban talalhatunk elvétve példat olyan esetekre, ahol szerves
anyagokat is, glikol, illetve glicerin oldatokat is vizsgaltak ozmotikus oldatként, ezek eredményeirdl a

kovetkezo fejezetekben irok részletesebben.
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A ozmotikus desztillacié miivelete soran az ozmotikus oldat folyamatosan higul a membranon
athaladd viz hatasara. fgy a legnagyobb kihivas az ozmotikus desztillacid ipari méretben vald
alkalmazasara a felhigult ozmotikus agens regeneraldsa, gazdasidgos és kornyezetkiméld modon. A
beparlas természetesen jarhatd ut, de akkor gyakorlatilag ugyanazt az energiat kell befektetniink az
elvont nedveség elparologtatasara, mint hogyha beparolnank, minddssze az alacsony hémérésékleten
torténd besiirités elényét tartottuk meg. {gy a termék aranak ,.el kell szenvednie* a plusz membranos
beruhazasi koltségeket, mely eset csak kiilondsen értékes €s héérzékeny gyogyszeripari komponensek
esetében lenne esetleg megvalosithatd. A szakirodalmoban elvétve talalunk kiilonb6zé megoldéasokat
erre. Kujawski ¢és mtsai (2009) pervaporaciot alkalmaztak a kimeriilt ozmotikus oldat
visszatoményitésére, viszont a magasabb foki regeneralas szignifikansan csokkend fluxust

eredményezett, igy ennek alkalmazasa nem tal biztato.

Dolgozatomban olyan anyagokkal végzett kisérleteim eredményeit mutatom be, melyek ilyen,
felhigult allapotban lehetnek értékesithetdek az élelmiszeriparban, vagy a mezdgazdasdgban. Mint
nyilvanvalo, a miivelet hatékonysdganak kulcsfontossdgu eleme e megfeleld membran mellett a

megfeleld ozmotikus agens kivalasztasa. Osszefoglalva a kovetkezé tulajdonsagok a legfontosabbak:

e ne legyen mérgezo,

e ne legyen korroziv,

e gyorsan, nagy koncentraciéban oldodjon, alacsony géznyomadst eredményezve (12. abra)
e kémiailag stabil maradjon,

e vizes oldata megfelel? feliileti fesziiltséggel birjon,

e alacsony viszkozitassal rendelkezzen.

Sucrose

Vapor Pressure of Water, mm Hg

0 10 20 30 40 50 60 70

Wt. % Solute

12. abra Ozmotikus oldat vizgéznyomas-koncentracio diagramja (HOGAN et al. 1998)
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2.3.1 Elelmiszer-adalékanyagok ozmotikus agensként
Az ¢lelmiszerek megfeleld eltarthatosaga, konzisztencidja és egyéb fontos tulajdonsagai miatt

gyakran elengedhetetlen bizonyos adalékanyagok hasznalata. Ezeknek az adalékanyagoknak egy része
szervetlen so, melyek a természetben szintén el6fordulnak. Az ezekbdl eldallitott oldatok alkalmasak
lehetnek az ozmotikus desztillacid miveletének elvégzésére ¢és egyesek kedvezOobb tulajdonsaggal
birhatnak, mint a jelenleg felhasznalt anyagok. Akkor, ha ezek felhigulds utan kozvetlen
felhasznalhatoak valamilyen élelmiszeripari technoldgia esetében, illetve értékesithetoek, elkeriilhetd
az oldatok regeneralasanak energiakoltsége. A kovetkezdekben olyan anyagokat mutatok be, melyek

potencialisan megfelelnek ezeknek a kdvetelményeknek.

2.3.1.1 Natrium-klorid (NaCl)

Tiszta allapotban nem higroszkopos, de szennyezett formaja nedvszivossa, tapaddssa valik.
Kémiailag stabil vegyiilet, magas hémérséklet hatdsdra sem bomlik el. Fontos szerepe van a
szervezetben az izotonia, azaz a megfeleld ozmodzis nyomas bedllitasahoz. Oldhatésaga 30°C-on
minddssze 36,6 g/100g viz. erésen korroziv tulajdonsdgi. Ozmotikus agensként manapsag ritkan
hasznaljak, mivel alacsony desztillatumfluxus érhetd csak el vele, még telitett allapotban is. Viszont a

legegyszeriibb és legolcsobb a beszerzése, igy ozmotikus hatékonysagat érdemes 6sszehasnlitani.

2.3.1.2 Kalcium-klorid (CaClz)

A kalcium-klorid szobahdémérsékleten szilard sot alkot, vizben nagyon jol oldodik (30°C-on
102 g/100g viz). Erdsen higroszkopikus, ezért tarolasanal erre kiilonosen tigyelni kell. Nagyon sokfelé
hasznaljak az iparban és a mindennapi életben is, mind példaul utak so6zéaséara, jégtelenitésre.
Elelmiszeriparban a NaCl kivéltasira hasznaljak sajtfélék, paradicsomsiiritmények, és konzerv
z0ldségek sozasara (E509). Azonban kivald ozmotikus tulajdonsdgai miatt, €s mivel nagy
mennyiségben, olcson eldallithatod, az ozmotikus desztillacid egyik leggyakrabban hasznalatos oldata.
A szamos publikacio koziil példaként emliteném anandszlé, és nonilé bestiritését CaCl, ozmotikus oldat
segitségével (HONGVALEERAT et al. 2008; VALDES et al. 2009). Hatranya, hogy ersen korrodald

hatasa van, a fém alkatrészeket hamar megtamadja, kiilondsen nagy koncentracid tartomanyban.

2.3.1.3 Natrium-nitrat (NaNO3), kalium-nitrat (KNO3)
A natrium-nitrat (E251) és kalium-nitrat (E252) a talaj természetes Osszetevoi, ezért valtozo
mennyiségben, de el6fordulhatnak minden ndvényi élelmiszerben. A ndtrium-nitrat oldhatdsaga
96 g/100 g viz, a kalium-nitrat oldhatosaga 45,8 g/100 g viz. Elelmiszeradalékként a baktériumok,

kiilonosen a botulizmust el6idézé Clostridium botulinum ellen alkalmazzék. A hatdanyag viszont nem
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a nitrat, hanem a nitrit, amely a nitrdt mikrobioldgiai atalakulasa nyoman képzdédik. Ez a folyamat
ellendrizhetetleniil zajlik le, ezért a natrium-nitratos pac-sot csak szaraz pacokhoz javasolt hasznélni. A
natrium-nitrat, mint a pac-sé Osszetevdje huskészitményeknél, kemény- és félkeménysajtoknal, pacolt
hering és ruszli termékeknél engedélyezett. Ozmotikus dgensként igéretesnek tlinnek, mivel felhigulva,

pac-soként kozvetlen felhasznalhat6 a fent megemlitett élelmiszerek eldallitasa soran.

2.3.1.4 Kélium-acetat (CH3COOK)

A kalium-acetat egy kalium tartalmu bazis és ecetsav reakcidjabol keletkezd szerves so.
Oldhatosaga 30°C-on 283,8 g/100g viz. Kloridok helyett jégtelenitésre, sikossdg mentesitésére
hasznaljak. Elelmiszerekben tartositoszerként, valamint savanyusigot szabalyozé anyagként
alkalmazzak (E261) mivel lagyitjdk a tal er0sen savanyu izhatast. Az élelmiszeriparban az acetatok
gondoskodnak a kocsonydk, az Omlesztdsok ¢és a husapritashoz sziikséges segédanyagok
(kuttersegédanyagok) megfeleld savfokardl. Ozmotikus agensként kevésbé korrodal, mint a CaCl és
NaCl, ezt SHIN és JOHNSON (2007) korrozidvizsgalattal bizonyitotta. Kisérleteik soran jol kivehetd,
hogy a legnagyobb desztillatumfluxust ezzel az oldattal érték el. Magas oldhatdsaga miatt ez igérkezik
a leghatékonyabbnak.

2.3.1.5 Kalium-karbonat (K2CO3)
A kalium-karbonatok (hamuzsir) (E 501 1) sav hatasara lebomlanak, mikozben szén-dioxid
szabadul fel. Ennek a jelenségnek hatasara tudjak megndvelni példaul a tésztak térfogatat, lazabba téve

allomanyukat. A péksiitemények barnulasat is eldsegithetik.

A kalium-karbonatokat kémiai uton szén-dioxidbdl (E 290) és kalilugbol allitjak eld. A kalium-
karbonatok az élelmiszerekben mennyiségi korlatozas nélkiil, altalanosan engedélyezettek. Ez alol
csupan a kezeletlen és hasonld élelmiszerek a kivételek, amelyek a torvényalkotdé szandéka szerint
adalékanyagokkal nem moddosithatok. Tobbek kozott siitdporok, csokoladé- és kakadkészitmények,
kakad- és kavéhelyettesitd termékek adalékanyagaként haszndlja az élelmiszeripar. A
kalium-karbonatot ezenkiviil konyhaso-helyettesitoként, valamint a fehérjék és a kakad feltarasara is
hasznaljak. Gyakori felhaszndldsa miatt értékesitése szintén igéretesnek tiinik, ezzel jo alapot adva az

ozmotikus dgensként val6 felhasznalasra.

2.3.2 Miitragya alapanyagok ozmotikus agensként
A mitragyaként felhasznalhato, jo oldhatosagl szervetlen sok az ozmotikus desztillacios miivelet

elvégzése utan visszahigitds nélkiil kivihetéek a szantofoldekre, vagy értékesithetdek. Ezek
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¢lelmiszeripari alkalmazasa vitatott, de egyéb, nem ¢élelmiszeripari koncentracios feladatok elvégzése

szempontjabol vizsgalatuk érdekes lehet.

2.3.2.1 Kalcium-nitrat (Ca(NO3)2)
A novények a kalcium-nitratot leginkabb a vegetativ ndvekedés idején, azaz a {6 levéltomegek
kifejlodésekor igénylik. A késObbiekben a megfeleld nitrogén ellatas a tarold részekben (mint a
magvakban, hagymakban és termésekben) megndvekedett fehérje szintézis miatt sziikséges. Kiillonosen

szikes talajokon hasznalhato jol.

2.3.2.2 Ammonium-nitrat (NH4NQO3)

Az ammonium-nitrat egy szervetlen so, erdsen higroszkdpos vegylilet. Normal koriilmények
kozt 10 mol kristalyvizet tartalmaz. Vizben jol oldddik. Vizben vald oldasa endoterm, erds hiilés
tapasztalhatd. Magasabb hdémérsékleten, vizmentes allapotban erds oxidaloszer. Miutragyanak ¢és
robbanoszerek készitésére hasznaljak. Magas nitrogéntartalma miatt miitragyagyartasra hasznaljak.
Ozmotikus oldatként valé alkalmazésa specialis koriiltekintést igényel, de folyamatos, endoterm oldasa

novelheti a hdmérséklet-kiilonbséget, ezzel a desztillatumfluxus értékét.

2.3.2.3 Ammonium-szulfat (NH4)2SO4)
Az ammonium-szulfat egy szervetlen vegylilet, melyet elsdsorban ligos kémhatasu talajok
miitragyaként alkalmaznak. A talajba keriilve kénsav szabadul fel, mely csokkenti a talaj pH-értékét,

valamint a novények novekedéséhez nélkiilozhetetlen nitrogén is jut a talajba.

e A mezdgazdasagban eldsegiti a kiilonféle gombadld, rovarirtd- és gyomirtd-szerek mitkodését.
e A kiilonféle ammoniatartalmu vegyiiletek szintézisekor is alkalmazzak.
e A biokémiaban az ammonium-szulfatot a fehérjék tisztitasara is hasznaljak.

e Szamos gyodgyszerben megtalalhato.

Az élelmiszeriparban elsdsorban stabilizaloszerként, pufferanyagként, valamint térfogatnoveloként
alkalmazzak (E 517). Els6sorban pékarukban, és cukrdszipari termékekben fordul el6. Az ammodnium-
szulfatok kizardlag mas adalékanyagok hordozdanyagaként engedélyezettek. A bor és a gylimdlcsbor

eléallitasa soran az élesztok tapanyagaként szolgalnak.

2.3.2.4 Egyéb ozmotikus agensek
A fentiekben kiemelt ozmotikus dgenseken kiviil is van még szamos alternativ megoldas a

tomény sooldatra. Sok esetben jobb e sok oldhatésaga, de élelmiszeripari szempontbol nem
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alkalmazhatok biztonsagtechnikai okok miatt (JIAO et al., 2004). CELERE és GOSTOLI (2004; 2005)

példaul propilén-glikol, glicerin és glicerin-s6 alkalmazasat hasonlitottdk Ossze a CaCl, oldattal.
Szamos paramétert vizsgaltak (oldhatdsag, viszkozitas, hajtoerd, desztillatum fluxus, membran behatési
nyomas) ¢és arra a kovetkeztetésre jutottak, hogy bar a glicerinnel és propilén-glikollal hasonl6 fluxust
tudtak elérni, alkalmazasukat mégsem ajanlott a CaClz-hoz képest nagyobb viszkozitas értékiik és
¢lelmiszerbiztonsdgi szempontok miatt. A propilén-glikol alacsony penetraciés nyomasa miatt athaladt
a membranon a desztillitum oldalra, a glicerinnek pedig magas viszkozitas értékeket mértek, ami
negativan hatott a folyamatra. A propilén-glikol szintén hasznalatos az élelmiszeriparban,
hordozoszerként. A propilén-glikol kizardlag a kovetkezé alkalmazasokra engedélyezett, ragdgumi
(mennyiségi korlatozas nélkiil), aromak (max. 1 g/l). Oldoszerként és nedvesitészerként a propilén-

glikolt tobbek kozott kozmetikumokban és dohanytermékekben is alkalmazzak.

2.4 Tobblépcsés membranos eljaras hatéanyagok Kinyerésére
A zsélya a legnagyobb nemzetség az arvacsalanfélék csaladjdban, koézel 900 faj tartozik ide

(DELAMARE et al.,, 2007). A zsdlya 0Osidok ota ismert gydgyndvény, tobb mint hatvanféle
szimptémanak a kezelésére hasznaljak, kiillonbozé fajdalmak enyhitésére, megfazas ellen, horghurutos
megbetegedések kezelésére, tiidobaj, valamint menstruacos problémak enyhitésére egyarant (TOPCU
2006). A Salvia fruticosa Miller (vagy Salvia triloba L.), mas néven gorog zsalya egy kiemelkedden
fontos ndvény a zsalyanemzetségben, amely a mediterran térségben 8shonos. Torokorszag az egyik
vezetd orszag a gordg zsalya feldolgozasat és exportjat tekintve (1544 tonna 2009-ben) (DINCER et al.
2012). A gorog zsalya szamottevd bioaktiv molekulat tartalmaz, mint példaul a polifenolok, terpének,
melyek gyulladascsokkentd (EL-SAYED et al. 2006), antimikrobialis (DELAMARE et al., 2007) és
antioxidans (TEPE et al. 2006) hat4ssal rendelkeznek. Hagyoméanyosan a zsélya leveleit 3-5 perces
extrakcioval, forrdzatként gydgytea formdjdban fogyasztjak. Manapsag értékesitik hagyomanyos
teafilteres formaban, de ez igazadn nem praktikus a nem megfeleld extakcids id6, és a viszonylag kis
kihasznélatlansdg miatt. A zsalyakivonatot oldhat6é por formaban, instant oldhaté gyogyteaként, illetve
gyogykészitmény forméjaban értékesitve nagyobb értékes komponens kinyerés valosithatd meg, igy

ebben a formaban val¢ értlkesitése is egyre inkabb eldtérbe kertil.

Az instant italok eldallitasa altalaban a kovetkezd részfolyamatokbol tevddik dssze: extrakcio,
aromakinyerés, koncentralas, és végiil porlasztva szaritdas (VINCZE et al. 2007). A szaritasi kihozatal
novelése céljabol a porlasztva szaritadsi 1épés eldtt az eldkoncentralast 20-40 m/m%-ig szokas

elvégezni, a kisebb elparologtandd nedvesség miatt. Ez a koncentrdldsi miivelet hagyomanyosan

39



DOI: 10.14267/phd.2015018

IRODALMI ATTEKINTES

valamilyen beparlasi technikaval keriil megvaldsitasra, annak ellenére, hogy kozismert tény, hogy az
értékes, bioktiv komponensek karosodast szenvednek magas hdémérsékleten, igy a termék veszit

egészségmegdrzd hatasabol.

Alternativ megoldas lehet erre a folyamatra a membrantechnoldgia alkalmazasa, vagy a
kifagyasztasos technika. A hagyomanyos kifagyasztasos technikdk felhasznélasaval elkeriilhetd az
értékes anyagok mennyiségének jelentds csokkenése, viszont jelentds energiabefetetést igényel, az
eljaras koltséges. A membrantechnologidk alkalmasak folyékony élelmiszerek koncentralasara jelentds
bioaktiv komponens csokkenés nélkiil. Altalaban ezek a miiveletek szobahdmérsékleten
véghezvihetdek (20-25°C), mely csokkenti a hddegradacio mértékét. Ezek a kapcsolt, vagy mas néven
integralt membranos miiveletek legaldbb két-harom miiveleti 1épést jelentenck. Altalaban el8szor egy
tilkrositési, illetve hideg csiratlanitdsi mikroszlird, vagy ultrasziirdé mivelet az els6 egység. Ezt
kovetden egy eld-koncentraldsi 1épés torténik forditott ozmozissal, vagy nanosziiréssel, mellyel a
kiindulasi oldat koncentraciéja 20-25 mm™% koriili értékre novelhetd gazdasigosan. Végiil egy
ozmotikus desztillaciés, vagy membrandesztillacios eljarassal lehet a végsé 35-70 mm™'% -ot elérni,
mely koncentracioérték gatolja a mikrobak elszaporodasat, igy a siiritmény egyéb tartdsitoszerek

hozzaadasa nélkiil is eltarthato.

Ezeket a tobblépcsds membranos miiveletek gyiimolcslé sliritmények eldalitasara mar tobb
izben is megvizsgaltak, mint példaul kiwilé (CASSANO et al. 2004; 2006) camu-camu gyiimolcslé
(RODRIGUES et al. 2004), sz6161é (REKTOR et al., 2006), almalé (ALVAREZ et al. 2000),
citrusgyliimolcslé (CASSANO et al.,, 2003) koncentralasara, vagy fekete ribizlilé koncentralasara
(KOZAK et al. 2008; 2009), de gyogyndvény extraktumok, drogextraktumok koncentralasara
ozmotikus desztillacios végkocentracioval példat a szakirodalomban nem taldltam. Taldlunk példat
viszont membrandesztillacié alkalmazéasara ginseng-kivonat (ZHAO et al. 2008; 2011) koncentralasara,
habar ezek a vizsgalatok a inkabb miiveleti hatékonysagra, és nem a bioaktiv komponensek
megovasara fokuszaltak. Ilyen tekintetben munkdm hianypotlonak tekinthetd, mely bar szorosan

illeszkedik a mar gytimolcslére elvégzett kapcsolt miiveletekhez, mégis 1) eredménynek tekintheto.

2.5 A meggy és annak egészségmegorzo tulajdonsagai
A meggy egy nagyon jellemzd gyiimdles Eurdpaban, de egyarant az egész vildgon. A meggy

(Prunus Cerasus) polifenolokat tartalmaz, antioxidans és gyulladascsokkentd hatdssal bir, és a beldle
nyert 1¢ elfogyasztasaval kivaloan tudjuk kezelni izomfajdalmainkat, alvaszavarunkat, és altalanos

egészséglinket. Magas antioxidans kapacitasa ennek egyik jellemzd bizonyitéka. Legjellemzobb fajtai
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Magyarorszagon a Korai Pipacs, az Erdi b6termd, az Oblacsinszka, az Ujfehértoi firtos, Pipacs 1,
Balaton, de még szamos fajta létezik. Antioxidans kapacitasuk FRAP moddszer alapjan mérve a
2-25 mmol aszkorbinsav egyenérték literenként. Kiemelkedden magas az Pipacs I, melynek 23 mmol

aszkorbinsav egyenérték literenként a FRAP értéke.

Egyik fontos antioxidans hatdsi molekulacsoport a flavonoidok csoportaba tartozo
antocianinok, melyek olyan vizoldhato szinanyagok, melyek a pH fiiggvényében kiilonb6zo szintiek
lehetnek: vords, bibor, vagy kék. Az antocianinok nemcsak szinanyagok, hanem fontos alkotoik
lehetnek egy egészséges diétanak. A meggynek gyulladdscsokkentd hatdsa is van, csokkenti a
duzzanatokat, gyulladast és az oxidativ stresszt. Tovabbi fontos egészségvédd hatds a meggy
antocianinjainak  gyulladdscsokkenté hatdsa reumds, koszvényes megbetegedések esetén
(WANG et al. 2005). Azt is fontos megjegyezni, hogy a meggy antocianinjainak géatld hatasa van a
COX-1 és COX-2 enzimekre, melyek a gyulladast erésitik (SEERAM et al. 2001). Tovabba KANG és
mtsai (2003) megallapitottdk, hogy a meggy védelmet nyujthat a bélrendszer daganatos megbetegedése

ellen.

Az elmult években szamos tanulméany sziiletett az antocianinokrol és erds antioxidans
kapacitasukrol, lehetdségiikrdl a kemoterdpidban. Szintén hatasosnak bizonyult a ,kettes tipusu‘
diabétesz ellen, ndvelve az inzulin kivalasztast (JAYAPRAKASAM et al. 2005). Egyes fajtdk, mint
példaul a Montmorency és Balaton melatonint is tartalmaz, mely egy fontos hormon az alvasi ciklusok
kialakitasasban , valamint erds antioxidans hatassal is bir. A vitaminok koziil A-vitamin ¢s C-vitamin a

jellemzd, melyet a meggy tartalmaz, ez szintén ndveli az egészségmegdrzd hatast.

Ezek alapjan lathatd, hogy a meggy és az abbdl préseléssel késziilt meggy olyan termékek,

melyeknek mindségét érdemes megorizni, €s erre korszerli €s hatékony folyamatokat kidolgozni.
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3. A MEGOLDANDO FELADATOK ISMERTETESE

3.1. A membranporus-nedvesedés jelenségének vizsgalta membrandesztillacio esetén

A membrandesztillaciés vizsgalataim elsé része a mivelet egyik alapvetd paraméterének, a
folyadék behatoldsi nyomdasnak (LEPy) a meghatarozasaval foglalkozik. Abban az esetben, ha a
membranporusok mar nedvesedtek, csak egy regeneraldsi eljaras elvégzése utan lehetséges tovabbi
membrandesztillaciés muveletek elvégzése. Ez gyakorlatilag a nedvesség teljes eltavolitasat jelenti a
poérusokbol, amit altaldban csak a membran berendezésbdl vald elavolitasa utdn lehet megfeleléen
elvégezni. A szakirodalomban gyakorlatilag nem lehet fellelni olyan publikaciot, ami teljes egészében

erre a problémakorre fokuszalna, illetve alternativat nydjtana a gyors €s hatékony regeneralasi eljarasra.

Kapcsolodo feladatok pontokba szedve a kovetkezoek:

o Kisérleti berendezés Osszedllitisa és az LEPy mérése a szakirodalom alapjan — statikus

modszer,

e DCMD ¢és VMD kisérleti berendezések Osszedllitdsa az 1j, dinamikus LEPy mérési modszerek

tesztelésére, hiszterézisgdrbe kimérése,

e Regeneralasi kisérletek: magas hdmérsékletli €s vakuummal térénd szaritds a membranporusok

nedvesedését kovetOen.

3.2. Olaj-viz emulzio szétvalasztasa vikuum-membrandesztillacio segitségével

Ha a betaplalt oldatunk valamilyen feliiletaktiv anyagot, illetve szerves fazist tartalmaz, az LEP

crer

(O/V) emulzi6 szétvalasztasat valositottam meg vakuum-membrandesztillacidval.

Kapcsolodo feladatok pontokba szedve a kovetkezoek:

e LEP érték valtozasanak vizsgélata a model O/V emulzi6 0sszetételének fiiggvényében, allando

homérsékleten, statikus és dinamikus modszerrel,
e O/V emulzi6 szétvalasztasanak vizsgalata vakuum-membrandesztillacios berendezéssel,

e A miivelet hatékonysaga, az eléallitott desztillatum mindségének analitikai elemzése.
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3.3. Tobblépcs6s membranos eljaras zsalyahatéanyagok Kkinyerésére

A membrandesztillacid6 egyik megvalositasi modjanak, az Un. ozmotikus desztillacionak az
¢lelmiszeripari alkalmazasa egy jelentds kutatasi teriilet. A mivelet alacsony homérsékleten vald
elvégzésének lehetdsége miatt folyamatosan a kutatdsok targyat képezi. Az élelmiszeripari
alkalmazasok mellet elvétve taldlunk kifejezetten gyogyndvénykivonatok koncentralasara

Osszpontosito kutatasokat.

A zsalyafélék csaladjanak sok tagja ismert gyogy-¢€s fliszernovény, magas antioxidans tartalommal
birnak, fogyasztjdk gyogyteaként, de egyéb gyogyhatidsu készitményként egyarant. Az egészségre
jotékony hatasdnak a megdrzése céljabol egy 1j, kiméletes és hatékony tartdsitasi modszer

kidolgozésara torekedtem.

Kapcsolodo feladatok pontokba szedve a kovetkezoek:

e Folyadékfazisi extrakum kinyerése a szaritott gordg zsalya (Salvia Fruticosa Miller)

gyogynovény leveleibdl,

o Az elkészitett extraktum elOoszirése mikrosziréssel, a mikrosziirés kritikus és limitald
paramétereinek megallapitasa a desztillatum fluxus és a transzmembran nyomadskiilonbség

tekintetében,
o Az eldszlrt extraktum eldsiiritése forditott ozmozissal, a kritikus paraméterek megallapitasa,
o Az elkészitett eldsliritmény végsliritése ozmotikus desztillacioval,

e A kiindulasi extraktum ¢és a termékek Osszes flavonoid, Gsszes polifenol €és antioxidans
kapacitas valtozadsanak nyomon kovetése spektrofotometrias eljarasokkal, valamint a jellemzd

polifenolok vizsgélata nagy teljesitményii folyadékkromatografids analitikai modszerrel.

3.4. Meggysiiritmény eldallitasa kapcsolt membranos miivelettel, ij ozmotikus oldatokkal
Meggy préselése sordn kinyert meggylé koncentralasat valositottam meg tobblépcsés membran

miuvelettel. Vasznon torténd eldsziirés utan a meggylevet mikorsziiréssel tiikrositettem ¢€s hidegen
csiratlanitottam, majd pedig két fajta forditott ozmoézisos eljarassal eldsiiritettem. Az igy kapott
elostiritett meggylevet négy kiilonbozdé szervetlen sobol eldallitott ozmotikus oldattal siiritettem
végkoncentracioig. Kiilon fejezetben vizsaltam a leghatékonyabbnak bizonyult ozmotikus oldat

miuveleti jellemzdit a desztillatum fluxusra.
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Kapcsolodo feladatok pontokba szedve a kovetkezoek:

o Uj ozmotikus oldatok hatékonysaganak vizsgalata desztillalt vizfluxusra vonatkoztatva,

e A leghatékonyabb ozmotikus oldat felhasznéalasaval, 2P teljes faktoros analizissel
vizsgaltam a kiinduldsi koncentracid, a betedplalds homérsékletének, és a homérésklet

kiilonbségnek a szerepét a desztillatum fluxusra,
e Meggylé mikrosziirése, a mikroszirés ellenallasainak meghatarozasa,
o Elostrités két forditott 0ozmozisos konfiguracié végrehajtasaval,
e Végsiirités négyfajta ozmotikus oldat segitségével,
e A leghatékonyabb ozmotikus oldat anyagatadasi jelenségeinek vizsgalata,

e Analitikai vizsgalatok az értékes anyagok vizsgalatara, statisztikai modszerekkel igazolva.
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4. ANYAG ES MODSZER
4.1. A membranporus-nedvesedés jelelenségéhez kapcsolodo kisérleti modszerek
Membran desztillacié soran a hidroféb membran porusainak nedvesedése nem kivant, soét,
kifejezetten keriilendd jelenség, igy az LEPy értékének pontos ismerete a miiveleti tervezés soran
kulcsfontossagu. Ebben az alfejezetben az LEPy értékének kisérleti meghatarozdsdhoz sziikséges
modszereket kivanom bemutatni. Az alfejezet masodik részében a mar nedvesedett membranok

regeneralasanak madjait fejtem ki.

4.1.1. Kisérleti berendezés osszeallitasa és az LEPw mérése — statikus modszer
Durapore™ GVPH lapmembrdn (Merck Millipore Inc., Billerica, USA) LEP, értékét

hataroztam meg SMOLDER ¢és FRANKEN (1989) alapjan. A membran polivinilidén-fluoridbol
késziilt (PVDF), névleges porusmérete 0,22 pm és a hasznos membran feliilet 0,00444 m? volt. Egy
szendvicsmodulban elhelyezve vizsgaltam. A méréseket szobahdmérsékleten végeztem el (25°C). A

szendvicsmodul elemeit és a vizsgalt lapmembrant az 13. dbra szemlélteti.

13. abra Szendvics modul fent (betaplalasi &ramlasi csatorna, tamaszto réteg, merevitd lemez,

permeatum oldali gyiijtd haz) és a vizsgalt lapmembran (Durapore™ GVPH) LEPy, lent

Az LEPy, meghatarozasa az 14. abran lathat6 laboratoriumi berendezésen valosult meg. Harom
parhuzamos mérést végeztem, minden mérésehez 1j membrant hasznaltam. A modul fels6 részét

(betaplalas oldal) feltdltottem desztillalt vizzel, mely igy kozvetleniil érintkezett a modulban elhelyezett
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hidrofob membran felso feliiletével. A feltoltést kdvetden a felséd rész kilépd csonkjat elzartam, ezaltal
egy mozdulatlan desztillalt viz réteg alakult ki a membran felsd érintkezési feliiletén, viszont a
kapillaris er6k miatt porusait nem nedvesithette. A desztillatum oldali folyadék elvezetd csovet egy, a
modul alatt elhelyezett, vizzel feltoltott edénybe vezettem, hogy a nedvesedés utan a mozgd

folyadékszint altal a modulbol kipréselt levegd megjelenését lathatova tegyem buborékok formajaban.

hd

Ie.

a.)

14. 4bra Lapmembran (Durapore™ GVPH) LEP,, értékének meghatarozasa statikus modszerrel a.)
nedvesedés eldtt, b.) LEPy, pillanataban (1. szendvics modul lapmembrannal, 2. elzar6 csap, 3. a
membran betaplalasi oldala desztillalt vizzel feltétlve, 4. siiritett levegd-szabalyozo, 5. siiritett levegd

belépése, 6. edény vizzel feltdltve)

Elészor, a 14. a) abran megfigyelhetd modon, siritett levegdt alkalmazva allando, 0,2 bar
tulnyomast fejtettem ki a betaplalt vizrétegre, 10 percig. A nyomas aktualis értékét egy nyomasmérd
érzékeld (Wika GmbH, Németorszag) segitségével kovettem nyomon, ami egy LAb-manager (HiTech
Zang GmbH, Németorszag) interfészhez volt csatalakoztatva. Ha ez alatt az id0 alatt nedvesedés nem
tortént meg, 5 percenként 0,10 bar-ral ndveltem a stiritett levegdvel a betaplalas oldali nyomast — igy a
transzmembran hidrosztatikai nyomaskiilonbséget - egészen addig, mig a desztillalt viz a betaplalas
oldalrol el nem kezdett behatolni a porusokba, legy6zve a membranporusok kapillaris eréit. Ekkor a
modul alatt elhelyezett, vizzel feltoltott edényben eldszor buborékok jelentek meg, majd egy mozgd
meniszkuszt lehetett megfigyeli a membran desztillatum elvezetd csovében (14. b.) dbra). A buborékok

megjelenésének pillanatdban fenall6 nyomaskdlonbséget tekintettem a membran LEPy, értékének.
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4.1.2. Kisérleti berendezés osszeallitasa és az LEPw mérése — dinamikus modszer

4.1.2.1. DCMD elrendezés felépitése és az LEPw mérése
Az altalam kidolgozott 11j, dinamikus modszerrel MD 020 CP 2N cséves modul (Microdyn-Nadir
GmbH, Wiesbaden, Németorszag) LEPy, értékét hataroztam meg, DCMD elrendezésben. Ez a modul
40 db hidroféb polipropilén (PP) csdomembrant tartalmazott, melyek belsé atmérdje egyenként 1,8 mm,
kiils6 atméréje 2,6 mm, hossza 500 mm, a membran atlagos porusmérete 0,2 um €s az dsszes, hasznos

membranfeliilet 0,1 m?

volt. A vizsgalatokat 25°C-on végeztem el. Mind a betaplalasi, mind a
desztillatum oldalon laminaris aramlési koriilményeket biztositottam. A betaplalas és a desztillatum
oldali kozegek egyendramban aramoltak - a betipldldas a csdvek belsejében, a desztillitum a
kdpenyoldalon. Mindkét kdzeg térfogatarama 36 Lh™! volt, ezaltal a betdplalas oldalon Repetap=200, és a
desztillatum oldalon pedig Regesx=170 adddott. A vizsgalatok a 15. és 16. abrakon bemutatott

laboratériumi berendezésen végeztem el.

Tpout) Ppout n

........ Conductometer
B

D 3
— Tpin
4. Ttin ) ( Pfin @

4.

Ppin

15. abra Csoves membran modul (MD 020 CP 2N) LEPy, értékének meghatarozéasa dinamikus
modszerrel, DCMD elrendezésben (1. csoves membran modul, 2. betaplalas, 3. desztillatum gyhjtd

edény, 4. laborszivattyu, 5. nyomdasszabalyozd, 6. digitalis mérleg)
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16. abra Csoves membran modul (MD 020 CP 2N) LEPy, értékének meghatarozasa dinamikus

modszerrel, DCMD elrendezésben

Az LEPy, értékének megallapitdsahoz a betaplalas oldali nyomast 1épcsdzetesen ndveltem egy
nyomésszabalyozé szelep segitségével, manualisan. A betaplalas 0,36 mScm™ vezetdképeségii sdoldat
volt (24,7°C) (Hanna HI 99301 EC meter, Hanna instruments, Woonsocket, Rhode Island, USA), a
nedvesedés pillanatdnak pontosabb meghatarozasahoz. Feltételeztem, hogy ez az alacsony sotartalom
nem okoz szignifikans valtozast az LEPy, értékében, mivel ez a feliileti fesziiltség értékében kevesebb,
mint 5%-os eltérést ererményez. A DCMD elrendezés desztillatum oldalan desztillalt vizet
aramoltattam kevesebb, mint 0,01 mScm™! vezetSképeséggel (25,1°C) (a Hanna HI 99301 EC meter
miszer kimutathatdsagi értéke alatt). A sziirletfluxus, és ezen keresztiil a hiszterézis megallapitasahoz
digitalis mérleget hasznaltam (Mettler-Toledo, Svajc), mely rogzitette a desztillatum tomegét az 1d6
fliggvényében. A homérséklet €s nyomasok mérése érzékelok segitségével tortént (Wika GmbH,
Németorszag). Mind a digitalis mérleg, mind pedig az érzékeldk egy Lab-mananger (HiTech Zang
GmbH, Németorszag) interfészhez voltak kapcsolva, amely LabVision (HiTech Zang GmbH,
Németorszag) szofter segitségével rogzitette az érzékeldk jeleit az id6 fliggvényében. Ezek alapjan
szamitottam az LEPy, pontos értékét majd pedig dbrazoltam a hiszterézisgorbét. Az edények a parolgasi

veszteség minimalizalasa végett lefedtem a kisérletek alatt.

A vizsgalat maga két részletben folyt le: eldszor az LEPw meghatarozasa tortént, majd pedig a

mar nedvesedett membran hiszterézisének kimérése zajlott le. A kdzegek aramoltatasait a DCMD
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eljaras alapjan végeztem, homérsékletkiilonbség nélkiil, igy desztillatum valojaban nem keletkezett, de

az aramlo kozegek viselkedését a membranpdrus-nedvesités szempontjabol meg tudtam figyelni.

Az LEPy mérése sordn a betdplalas oldali nyomast emeltem 0,20 bar nyomadssal, a
nyomasszabalyozo szelep 5 percenkénti fokozatos elzarasaval. A desztillitum oldalon allandd, 0,10 bar
tulnyomas uralkodott. Abban a pillanatban, amikor a transzmembran nyomaskiilonbség elérte az LEP.,
értékét, a betaplalasi folyadékdram nedvesiteni kezdte a porusokat €és a desztillatum oldali
vezetoképesség ugrdsszerlien megndtt, valamint a desztillitum tomege is el kedzett novekedni. Az
ebben a pillanatban fenalld transzmembran nyomaskiilonbséget tekintettem az LEPy, értékének adott

hémérsékleten.

Ezutan a hiszterézis kimérése kovetkezett. A rendszerben maximalisan létrehozhatd
transzmembran nyomadskiilonbségrél fokozatosan csokkentve (0,20 bar), egészen nyomaskiilonbség
megsziinéséig mértem a desztillatum fluxusokat. A fluxus az egységnyi id6 alatt, egységnyi feliileten

athaladt sztirletet jelenti (6):

1Am

J =% (6)

ahol J a sziirlet fluxusa, kgm>h'; Am a desztillitum tomegének valtozasa, kg; 4 a hasznos

membranfeliilet, m?, At a mintavételezési iddintervallum, s.

Igy abrazoltam a kapott fluxusértékeket a transzmembran nyomaskiilonbségek fiiggvényében —
az LEPy mérésekkel egylitt — melybdl egyértelmiien megéllapithatd a membran LEPy értéke és

hiszterézis karaktere.

Itt fontos megjegyezni, hogy a csdves membranmodul esetében a statikus modszer
kivitelezésére nem keriilt sor, mivel az iireges membranokat eltdvolitani csak a modul teljes
tonkretételével lehetett volna végrehajtani. fgy ebben az esetben csak az 0j dinamikus modszer,
valamint a gyartd altal megadott adatok alltak rendelkezésre, melynek pontos mérési modszerét a

gyartd nem kozolte.

4.1.2.2. VMD elrendezés felépitése és LEPw mérése
A 17. dbra szemlélteti a kisérleti berendezést az LEPy, mérésére 1j, dinamkus médszerrel, VMD
elrendezésben. A 4.1.1 alfejezeteben mar ismertetett lapmembrant és szendvics modult alkalmaztam
ebben a konfigurdcidban is. A betaplalds 35 Lh' térfogatirammal &ramlott a modulban, ami

Rebetsp=900, laminaris aramlési jelleget eredményezett. A desztillatum oldalon vakuum szivattyut
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(Biichi Labortechnik AG., Model V-700/ V-850, Flawil, Svajc) alkalmaztam, kovetve a VMD

elrendezés kovetelményeit. Ebben a kialakitdsban kondenzatorra nem volt sziikségiink, mivel az LEP
értekéig nem képzodott folyadékallaputt desztillatum, az LEP értéket elérve pedig a porusok
folyadékfazisu elarasztasa kovetkezett, igy a kondenzator alkalmazésa felesleges. Ebben az esetben is
digitalis mérleget hasznaltam a fluxus értékének megallapitdsahoz, amely a hiszterézisgorbe

felallitasdhoz volt sziikséges.

A betaplalasi ¢és desztillitum oldalon elhelyezett nyomds- és hdmérsékletérzékeldk, valamint a

digitalis mérleg is a 4.1.2.1. alfejezetben ismertetett interfészhez voltak kapcsolva.

-~

17. 4bra Durapore™ GVPH lapmembran LEPw értékének és hiszterézisének meghatarozisa VMD

elrendezésben, dinamikus modszerrel (1. lapmembran szendvics modulban, 2. betaplalas, 3. szelep,

4. desztillatum gyiijtdé edény, 5. vakuum pumpa, 6. digitalis mérleg)

Az LEPy kiméréséhez el6szor vakuum nélkiil, csak a betiplalds oldali nyomast emeltem
0,20 bar-ral, 5 percenként, egészen 1,20 bar-ig. Ez a nyomasérték volt a 17. dbran lathat6 kialakitasban
alkalmazott szivattyu felsé korlatja. Mikor elértem az 1,20 bar értéket, €s a nedvesedés még nem tortént
meg, bekapcsoltam a vakuumszivattyat, és innen folytattam a transzmembran nyoméaskiilonbség
novelést, 1épésenként. A maximalis vakuumérték, melyet ezzel a felépitéssel el lehetett érni, 60 mbar(a)
(-0,94 bar(g) légkori nyomashoz viszonyitott negativ nyomads) volt, igy az ebben a rendszerben
eldallithatd, maximalis transzmembran nyomaskiilonbség 2,14 bar érték volt. Amikor a betaplalas —
legy6zve a kaplillaris eréket — nedvesitette a membran poérusait, egy gyorsan mozgd meniszkuszt

lehetett észrevenni a desztillatum oldali elvezetdcsOben, és a sziirlet tdmege is ndvekedni kezdett. Az
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ekkor fenalld6 nyomaskiilonbséget tekintettem az LEPy, értékének. A hiszterézis gorbe kimérésénél a

4.1.2.1 fejezetbel kifejtett modszert kdvettem.

4.1.3. Nedvesedett membranporusok regeneralasanak lehetoségei

4.1.3.1. Regeneralas magas homérsékleten
Az LEPy meghatarozdsa utan a membranok porusai teljes egészében atnedvesedtek a
betaplalasi folyadékarammal. Ahhoz, hogy a membranokat 0jra membrandesztillacidos célokra
hasznalhassuk, elengedhetetleniil sziikséges a porusokban levé nedvesség teljes eltdvolitasa. Ennek
egyik kézenfekvd megvalositdsi modja a homérséklet emelésével vald nedvesség-elparologtatas,

szaritas.

Mindkét viszgalt membrantipus (Durapore™ GVPH lapmembran és a MD 020 CP 2N csdves
membran) estetében alkalmaztam ezt a mddszert. Tovabba ahhoz, hogy az 6sszes nedvességet a lehetd
leghatékonyabban tavolithassam el a porusokbol, vizsgaltam a nedvesedett membranok etanollal valo
kezelésének hatékonysagat is. Az etanol ,.kimossa” a pdorusokbol a vizet, és magasabb gdztenzidja

miatt konnyebb annak kihajtasa.

Az etanolos Oblités esetében a szaritds eldtt 96 v/v%-os etanolt Oblitettem at a nedvesedett
membranokon 30 percen keresztiil, 0,3 bar transzmembran nyomaskiilonbség mellett. Ez utan friss,
96 v/v%-os etanolban taroltam egy napig a membranokat. Majd pedig a szaritas kovetkezetett, melyet
egy szaritoszekrényben végeztem el 50°C-on, 48 oraig. Az 50°C a csoves modul hotlirése miatt lett
kivalasztva, ez volt a maximalis lizemeltetési hémérséklete. A lapmembran (Durapore™ GVPH)
esetében a membrant a szendvics modulbdl kivettem és csak magat a membrant szaritottam. A csdves
membran modul esetében a membranokat nem tudtam kivenni a modulbdl, mivel azok gyarilag
rogzitve voltak abban, igy az egész modult helyeztem a szaritoszekrénybe. Harom parhuzamos mérést

végeztem.

A széritdas utdn mind az etanolos, mind pedig az etanol nélkiilli modszer sikerességét
ellendriztem. A regeneraléds sikerességét lapmembran esetében a szendvicsmodulba visszahelyezve, a
4.1.2.2. alfejezetben leirt VMD elrendezésben ellendriztem, kiegészitve egy kondenzatorral
24,7 °C-on) betaplalasa mellett. A cséves membran modul regeneralasanak sikerességét pedig DCMD
elrendezésben ellendriztem a 4.1.2.1. alfejezetben ismertetett lizemeltetési paraméterekkel, 8°C-os

hémérsékletkiilonbség mellet  (Toetap=25°C, Tdesz=17°C, Rebetap=260, Redqesx=170), alacsony
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cre

szétvalasztast megvalositani, hogy lassam, mekkora mértékben lett sikeres a regeneracio.

Mindkét esetben mértem az eldallitott desztillatum vezetdképességét, €s ha ez az érték a miiszer

kimutathatosagi értéke alatt volt (0,01 mScm™'), akkor a regeneralast sikeresnek tekintettem.

4.1.3.2. Regeneralas vakuum segitségével
A magas homérséklet mellett csokkentett nyomasu 1égtérben, azaz vakuum alkalmazasaval is
novelhetjilk a parolgas sebességét, szarithatunk hatékonyan akar szobahdmérsékleten is. Ebben az
esetben nem sziikséges a rendszer és modulok teljes szétszerelése, emiatt sokkal praktikusabbnak
bizonyul. Igy vakuum segitségével is vizsgaltam a nedvesedett lapmembran (Durapore™ GVPH) és
csOves membran modul (MD 020 CP 2N) poérusainak regeneralasi lehetdségét, etanolos kezeléssel és
kezelés nélkiil egyarant. Az etanolos kezelés eljardsa megegyezett a 4.1.3.1. alfejezetben ismertetett

eljarassal.

A vakuummal megkisérelt nedvesség eltdvolitas hatékonysagat annak filiggvényében is
vizsgéltam, hogy a vdkuumot a membran melyik oldaldn alkalmazzuk. Harom 0Osszeallitds adodott:
vakuum a betaplalas oldalrdl, vakuum a desztilldtum oldalrol, és vakuum mindkét oldardl, egyiddben

alkalmazva. Ezek megvalositasat a 18. abra illusztralja.

[04Ep[0 SE[E[dEIaq & mnnyE)

o
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Vikuum a desztillitum oldalrél |
Y

7) :
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18. abra Atnedvesedett porusi membranok regeneralasanak vizsgalata vakuum segitségével
(1. atnedvesedett lapmembran vagy csdves membran, 2. vakuumpumpa, 3. vakuum alkalmazasa a
betéaplalas oldalrol, 4. vakuum alkalmazasa a desztillatum oldalrél, 5. szelep a levegd térfogataraméanak

szabalyozasara, 6. kapcsolo a kiilonb6z6 kapcsolasi modok kozott).
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A vékuumos regeneralasi eljaras folyamatdbraja a M.III. mellékletben talalhaté. Az Osszes
kapcsolasi mod esete szobahdmérsékleten (25°C) és 150 mbar vakuum alkalmazésaval tortént (az adott
mérési kialakitasban és a rendelkezésre allé vakuumpumpaval ez volt a legnagyobb vakuumérték, amit
elé tudtam allitani). El0szor egy nagynyomasu levegdaramot alkalmaztam mind a betaplalas, mind
pedig a desztillatum oldalan, a membran feliiletén levo folyadékcseppek eltavolitdsara. Ezutan
kovetkezett a vakuumos szaritds, mind a harom esetet vizsgalva, kiilon-kiilon. Eldszor 30 perces
kezeléseket alkalmaztam, és ha ez az ellenOrzés soran kimutathatéan nem hozott sikert, rendre tovabbi
5 perccel noveltem (35, 40, 45 perc) a vakuumozasi idot. A regeneralas hatékonysagéanak sikerességét a

4.1.3.1. alfejezetben leirt modszerrel ellendriztem. Harom parhuzamos mérést végeztem.

4.2. Olaj-viz (O/V) emulzi6 szétvalasztisa vakuum-membrandesztillicio segitségével
Ha egy membrandesztillacids rendszerbe betaplalt folyadékaram valamilyen szerves fazist, és/vagy

feliiletaktiv anyagot tartalmaz, az LEP értéke drasztikusan megvaltozhat (5), és a membranporusok
nedvesedése alacsonyabb transzmembran nyomaskiilonbség mellett megtorténhet. Tovabba, ha olaj-a-
vizben emulzidrdl van szo, a diszpergalt olajcseppek koncentracidja és méreteloszlasa szintén hatéssal

lehet az LEP értékére, és a szétvalasztas mértékére, sebességére.

A kovetkez6d alfejezetben ismertetem azokat az anyagokat és modszereket, melyekkel az LEP
valtozasat kovettem nyomon a membran olaj-a-vizben (O/V) emulzidval valod érintkeztetése soran,
statikus és dinamikus modszerrel. Ezek alapvetd eszkozeit és modszereit mar a 4.1-es fejezetben

ismertettem, az esetleges eltéréseket ezen alfejezeten beliil mutatom be.

Az alfejezet masodik részében O/V elmuzi6 VMD konfiguracioval valod szétvéalasztasdhoz
sziikséges anyagokat és modszereket, valamint a kisérletek kiértékeléséhez sziikséges fogalmakat

mutatom be.

4.2.1. LEP érték valtozasanak vizsgalata a model O/V emulzi6 6sszetételének
fiiggvényében statikus modszerrel

Az LEP mérését statikus modszerrel a 4.1.1-es alfejezetben bemutatott szendvicsmodulban
elhelyezett lapmembrannal és berendezéskialakitassal végeztem el. A vizsgalatokhoz sziikséges
betaplalasi emulziot egy EmulsiFlex-C5 (Avestin Inv. Kanada, Ottawa) nagy nyomastu
homogenizatorral allitottam eld, 50 MPa nyomaskiilonbség mellett, desztillalt viz és nyersolaj
felhasznalasaval. Egy torzsoldat elkészitése utan, higitassal allitottam be a kiillonb6zd Osszetételeket,
melyek 0-3200 ppm olajkoncentracid kozott allitottam be, amely értékek beallitasdhoz egy Osszes
szerves komponenst elemzé miiszert alkalmaztam (TOC V CHS instrument, Shimadzu Corp. Japan,
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Kyoto). Az elkésziilt emulziok diszpergalt szemcseméret eloszlasat egy, a fény szorddasa alapjan
mikodd (, light-scattering”) (MASTERSIZER, Malvern Instrument Ltd, UK, Worcestershire)
részecskeméret meghatarozoval vizsgaltam. Az emulzidkat gy Aallitottam be, hogy az atlagos
szemcseméret 1,2 — 1,5 um kozott legyen (19. ébra). Minden egyes esetben sikeriilt egy hasonlo,

monodiszperz emulzidt eléallitanom.
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19. dbra Torzsoldat jellemzd részecskeméret-eloszldsa; atlagos atmérdk: D (v, 0.1)=0.43 pm,
D (v, 0.5)=1.24 um D (v, 0.9) = 2.85 um (Range Lens: 300RF mm, Beam Length: 2.40 mm,
Obscuration: 17.4 %).

Ez a mérettartomédny a mérések szempontjabol egy viszonylag stabil emulziot eredményezett (egy
nap alatt nem képzddott szerves feltiszo fazis). Egyéb feliiletaktiv anyagot az emulzidk stabilitdsara
nem alkalmaztam, mivel ezek kozvetleniil befolyasolhattak volna az LEP mérését, igy meghitsitva az

olaj valodi hatasanak feltérképezését.

4.2.2. LEP érték valtozasanak vizsgalata a model O/V emulzio osszetételének
fiiggvényében dinamikus mddszerrel

A dinamikus modszer megvizsgalasdhoz a 4.1.2.2. alfejezetben bemutatott VMD konfiguraciot és
szendvicsmodulba elhelyezett lapmembrant hasznaltam. Ezeket a membranokat atnedvesedés utan el
lehetett dobni, igy a mérések parhuzamos ismétlése megvalosithatd volt, szemben a 4.1.2.1.-ben taglalt
csoves membran modullal, ahol annak tisztitdsa az olaj-viz emulzioval valo érintekzése utan rendkiviil
koriilményes lett volna, és a nehezen visszamoshaté modullal ismételt mérések nem adtak volna hiteles

eredményt.

Annak érdekében, hogy az olajtartalom valddi hatasat az LEP értékére kimutathassam, ezeket a

méréseket a kovetkezd, 4.2.3.-as alfejezetben ismertetésre keriild VMD Kkisérletek utan végeztem el.
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gy minden egyes koncentracié mellett a VMD miivelet 5 6ra hosszat volt iizemeltetve, igy szimulélva

egy esetleges valodi szeparalasi miivelet hatasat az LEP értékére.

Az emulzidk eldéllitasa itt is a 4.2.1. alfejezetben leirt moédon tortént. A hiszterézis gorbék

kimérésére itt is sor keriilt a kiilonbdzo betaplalasi dsszetételek fliggvényében.

4.2.3. O/V emulzio szétvalasztasanak vizsgalata vikuum-membrandesztillacios
berendezéssel

A kapcsolodd vizsgalatokat a 4.1.2.2. alfejezetben bemutatott VMD elrendezésben végeztem el,
kiegészitve a rendszert egy gézkondenzatorral, mely eldallitotta az atdiffundalt gézfazist desztillatum

folyadék fazisat (20. abra, 21. abra).

+Q

20. abra VMD konfiguracié O/V emulzi6 szétvalasztasara (1. betaplalt O/V emulzio,
2. szendvicsmodul a lapmembrénnal, 3. el6-kondenzatumgyijtd, 4. kondenzatum szedéedény, 5.
perisztaltikus szivatty(, 6. vakuum szivattyud, 7. kondenzétor, 8. vakuumérték kijelzd, 9. digitalis

mérleg)

55



DOI: 10.14267/phd.2015018

ANYAG ES MODSZER

21. abra A vakuum-membrandesztillacios kisérleti berendezés

A sziikséges hajtoerd létrehozasdhoz a betdplalasi homérsékletet 50°C-ra allitottam be, és a

vakuumoldalon pedig 70 mbar(a) alacsony nyomast alkalmaztam.

Az 50°C-os tiszta vizgdz telitési géznyomasa 122,3 mbar(a) (Antoine- egyenlet). A 24. abran
lathatd 3-as jelzési edényre azért volt sziikség, mert a membran porusain athaladt, telitett allapoty,
50°C-os desztillatum gbéz egy része, érintkezve a kornyezeti hdmérsékleti (~°25 C) modul fém
anyagaval és desztillatum gyiijtd csével, kondenzalni kezdett. A vdkuumtérben uralkodé nyomasértéket
70 mbar allitottam be, melyhez a 39°C telitési homérséklet; ez alapjan latszik, hogy a kornyezeti 25°C
hémérséklet elegendé a még alacsonyabb nyomasértéken torénd kondenzacidhoz is. (Ha azt szerettiik
volna, hogy az Osszes desztillatumgdz a vakuumtér utan kondenzaljon, a vakuumértéket a kdrnyzeti
hémérséklethez tartozd telitési géznyomasérték ald kellett volna vinni (T=25°C; 31 mbar(a)), ami
ebben a konfiguracidban nem volt megvaldsithatd). Az esetleg még fennmaradt desztillaum gézok a

vakuum szivattyl utan, légkori nyomdason egy 17°C-os vizhiitéses kondenzatorban kondenzaltak.

A kondezaci6 hatékonysagat elézetesen ellendriztem, mely soran mértem a betaplalas kiindulési €s
végsO tomegét, tovabba a kapott desztillitum tomegét. Ebbdl tudtam parolgasi veszteséget szamolni,

mely veszteség minden esetben 5%-os érték alatt volt.

Mindkét szeddedény egy digitalis mérlegen volt elhelyezve, és ez a mérleg rogzitette a

desztillatum tomegének valtozasat az id6 fliggvényében, melybdl a (6)-es egyenlet alapjan a pillanatnyi
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desztillatum fluxus szamithaté volt. Majd egy teljes, 5 6ra hosszusaghh miivelet utan a kapott

fluxusadatokbdl, a 22. dbran lathaté modszerrel egy atlagos, Gn. integralt fluxusértéket szamitottam.
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22. abra Integralt fluxusérték képzése

Fontos megjegyeznem, hogy az eldallitott desztillatum mennyisége (kb. 5 ora alatt 150 g
desztillatum) a kiindulési betaplalt elegy mennyiségének (5 kg) hozzavetdlegesen a 3%-a volt, igy ezt
az eljarast ,total recycle” eljarasmodnak tekintettem, ezzel azt feltételezve, hogy a betaplalas
Osszetétele allando. Ezek alapjan, a folyamat sordn ezt a minimalis koncentraciondvekedést nem

tekintettem szignifikans tényezOnek.

A kiilonboz6 betaplalasi Osszetétel eldallitasahoz, és a kapott desztillatum, valamint stritmény

mindségi meghatarozasdhoz a 4.2.1. alfejezetben bemutatott TOC ¢€s részecskeméret meghatarozot

hasznaltam.
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4.3. Anyagok és modszerek tobblépcsés membranos eljarassal valé zsalyahat6anyagok
kinyerésére
A kovetkezd alfejezetben a zsédlyakivonat kiméletes eldallitdsdhoz sziikséges anyagokat ¢és

modszereket ismertetem.

4.3.1. Felhasznalt novényi részek és az extrakcios modszer
A kisérletekhez sziikséges gorog zsalya (S. fruticosa Miller) a természetes €l6helyérol, Torokorszag

nyugati, mediterran éghajlatu teriiletérdl szarmazott. A gylijtése utdn a levelek szaritdsat levegdn,
szobahOmérsékleten, 4arnyékos helyen végeztem el, annak egyenstlyi nedvességtartalmaig
(~8 g/100 g). Az extrakcios eljaras egy egyszeri, forrovizes extrakcid volt (80°C), 1 ora extrakcids
idével. Az alkalmazott oldoszerardny 4 g szaraz levél/100 mL forrd viz volt. Az extrakcid soran a
fozetet termosztaltam folyamatos keverés mellett, majd pedig egy 20 pm-es pdrusméretii papirsziirén
atszlirtem a nagyobb levéldarabok és egyéb szilard szennyezddések eltavolitasa céljabol. Az extrakcid
utan 15 L, 0,9 m/m% szarazanyag tartalmt extraktumot kaptam, mely érték megallapitdsahoz egy kézi

refraktométert hasznaltam (Pal-a pocket, Atago, Tokyo, Japan).

4.3.2. Alkalmazott membran miiveletek
A 23. dbra mutatja az alkalmazott kapcsolt membranos miivelet folyamatabrajat.

Zséalyakivonat
0,9 m/m%
i5L

||
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23. abra Kapcsolt membran miivelet zsalyakivonat koncentralasara
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A folyamat harom miiveleti egységbdl épiil fel: egy mikrosziirésbdl (MF), egy forditott 0zmo6zisbol
(RO) ¢és egy ozmotikus desztillacios eljarasbol (OD). A mikrosziirés célja a hideg csiratlanitas, illetve a
visszamaradt kisebb ndvényi részek eltdvolitasa. A forditott ozmozissal egy eldsiiritési 1épést hajtottam

végre, végiil pedig az ozmotikus desztillacié célja volt a végsiiritmény eldallitasa.

A 24. abra mutatja a mikrosziird ¢s a forditott ozmozisos berendezés felépitését. Az eljaras kezdete
elott az (1) jelt betaplalasi tartdlyba toltottem az extrakcio sordn nyert friss zsalyakivonatot. A (2) jeli
hiitérendszerrel tartottam az allandé miikodési homérsékletet. A (3) jelli elvezetd csapon vezettem el a
folyamat végén a retentatumot. A megfeleld transzmembran nyomaskiilonbséget, azaz a hajtoerét a
(4)-es jelli nyomds szabdlyozd szelepekkel allitottam be, az (5)-0s jeli elvezetd csé a permedtum
folyamatos elvételét szolgalta. A (6)-os jelli rotaméter a recirkulacids térfogatdram beallitasat és
ellendrzését szolgalta. A (7)-es jeli membranbefogdé modul tartalmazta a mikrosziiré keramia
csémembrant 0,45 um atlagos porusmérettel, 0,125 m? aktiv sziiréfeliilettel (Schumasiv, Pall
Corporation, NY, USA), ami forditott ozmdzis soran egy ACM2 jelzésli lapmembran modult jelentett
0,18 m? aktiv sziirdfeliilettel, 93%-os sovisszatartassal (DDS, Silkeborg, Dania).

=] 7

24. dbra Mikrosziird és forditott ozmozisos berendezés miikodési elve (1. betaplalasi tartaly,
hiitérendszer, retentdtum elvétel, 4. nyomas szabalyozo szelepek, 5. permeatum elvétel, 6. rotaméter,

7. membran befogd modul az MF, vagy RO membrannal)

A mikrosziirés miivelete 30°C-on zajlott, a rogzitett recirkulacios térfogataram 500 Lh! volt. A

forditott 0zmozis szintén 30°C-on zajlott, régzitett, 600 Lh™! térfogataram mellett.
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A permeatum fluxus megallapitasat meghatarozott id6kozonként, ,,kobozéssel” végeztem, azaz
mértem az egységnyi id6 alatt képzOdott sziirlet térfogataramat, és a (7)-as egyenlet alapjan

szamitottam Kki:

J =3 ()

1

ahol J a permeatum fluxus, Lm>h!, V, permeatum térfogata, L; 4 a hasznos membranfeliilet, m?, ta

mérési iddintervallum, h.

Tovabba egy ugynevezett siiritési aranyt (;,volume reduction factor” — VRF) is definilaltam ¢&s
hasznaltam a jelenségek megfeleld szemléltetése céljabol (8):

VRF = LBetip (8)

VRet

ahol Vg4, a betdplalas kiindulasi térfogata, Vg, pedig a retentdtum veégsé térfogata.

Mind a mikrosziirés, mind pedig a forditott 0ozmozisos méréseim soran torekedtem arra, hogy meg
tudjam hatdrozni az un. kritikus és limitalo fluxus értékeit, valamint az ehhez tartoz6 transzmembran
nyomaskiilonbségeket, melyhez a kdvetkezd mddszert alkalmaztam. A betéplalas betoltése utan ,,total-
recycle” modban iizemeltettem a berendezéseket, ami azt jelentette, hogy a képzddd sziirletet
visszavezettem kozvetlen a Dbetaplalasi tartdlyban. [gy mértem killonbozé transzmembran
nyomaskiilonbségek mellett a fluxust. Ez a modszer lehetdvé teszi a fluxusértékek vizsgélatat ugy,
hogy a novekvd betaplalas koncentracid hatdsat a folyamatos visszavezetéssel ki tudjuk kiiszobolni,

azaz allando értéken tartani.

Mikrosziirés esetén a kiindulasi transzmembran nyomaskiilonbség 0,3 bar volt, és ezt a hajtderdt
30 perces 1dokozonként 0,5 bar értékkel noveletem. A 30 perc elegendd volt a stacionarius
koriilmények 1étrehozasahoz. Forditott 0ozmoézis esetén a kiindulasi transzmembran nyomaskiilonbség
13 bar volt, és ezt az értéket pedig 5 bar-ral noveltem, szintén 30 perc elteltével. A kapott értékeket egy
diagrammon szenmléltetem. Azt a pontot, ahol a permedtum fluxus és a transzmembran
nyomaskiilonbség kozotti fliggvénykapcesolat elveszti linearitasat, jeloltem meg kritikus fluxusnak, €s
ahol a fluxus értéke fliggetlenné valik a transzmembran nyomadskiilonbségtdl, limitald fluxusnak

neveztem.

Az ozmotikus desztillacio a 25. dbran szemléltetett berendezésen zajlott le.
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25. abra Ozmotikus desztillacios berendezés felépitése (1. membran modul, 2. betaplalasi tartaly,

3. ozmotikus agens tartaly, 4. perisztaltikus szivattyuk, 5. hocseréldk, 6. digitalis mérleg)

A feladathoz az (1)-es jelli, mikroszliré polipropilén csémembrant hasznaltam (MD 020CP2N,
Microdyn-Nadir GmbH, Wiesbaden, Németorszag), mely 0,1 m? hasznos membranfeliilettel, 0,2 pm-es
atlagos porusmérettel rendelkezett. A miiveletet szakaszos miiveletként, szobahémérsékleten, 25°C-on
végeztem el. A membran csdveiben aramlott az eldsiiritett zsalyakivonat, a kdpenytérben pedig az
ozmotikus oldat. A recirkuldcids térfogatdram a membran mindkét oldalan 30 Lh! volt, a kozegeket
ellenaramban 4ramoltattam. Ozmotikus dgensként CaCl, oldatot hasznaltam, kiindulasi koncentracidja
telitett volt (42 m/m%, 25 °C-on). Az ozmotikus oldat kiindulasi mennyisége négyszer nagyobb volt
(10 L), mint az eldstiritett zsalyakivonaté (2,5 L), azért, hogy az ozmotikuss agens higuldsa okozta
hajtoerdcsokkenés hatasa minimalis legyen. Mind a betaplalési zsalyakivonat, mind pedig az ozmotikus
oldat tartalyat a parolgasi veszteség hatasanak minimalizalasa céljabol lefedtem. A (6)-os jell digitalis
mérleg rogzitette az ozmotikus oldat tomegének valtozasat az id6 fliggvényében, amibdl a 4.1.2.1-es

fejezetben fellelhetd (6)-os egyenlet alapjan a desztillatum fluxusértékek szamithatoak voltak.

4.3.3. Alkalmazott analitikai modszerek a bioaktiv komponensek vizsgalatara

4.3.3.1. Spektrofotometrias eljarasok az osszes polifenol tartalom, az osszes
flavonoid tartalom és antioxidans kapacitas meghatarozasahoz
Az 6sszes polifenol tartalom (TPC — total phenolic content) mérését a SINGLETON és ROSSI
(1965) altal hasznalt, modszerrel végeztem el. A modszer elnevezése nem teljesen pontos, mivel
nemcsak a fenolok, hanem a vizoldhat6, elektronatadasra képes antioxidansok vizsgalatara is alkalmas
(HEGEDUS 2012). 765 nm-es hullamhosszon hatiroztam meg spektrofotometrias késziilékkel
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(Shimadzu UV-Vis160A, Japan). A kapott értékeket galluszsav-egyenértékre hatdroztam meg (mg
GSE/ml kivonat).

Az 6sszes flavonoid tartalom (TFC — total flavonoid content) meghatarozasat a kovetkezdek alapjan
tortént (CHANG et al. 2002). A minta abszorbancidjat 510 nm-en mértem meg, és a kapott

koncentraci6 értéket (+) katechin egyenértékben fejeztem ki (mg (+) KE/mL kivonat).

Blois alapjan az antioxidans kapacitast a stabil DPPH gyok megkotésén alapuld modszer
segitségével hataroztam meg (BLOIS 1958). A reakcio a kovetekzoképpen zajlik: a sotétlila szinti gyok
antioxidansokkal reagalva elveszti szinét. Széles korben alkalmazzak, mert a molekula kereskedelmi
forgalomban kaphato, stabil, kevésbé reakcioképes €és kevésbé agressziv, ami a lezajlo reakcid soran

hasznos, a mérés egyszertii (HEGEDUS és STEFANOVITS-BANYAI 2012).

4.3.3.2. Polifenolok vizsgalata nagy teljesitményii folyadékkromatografias analitikai
moédszerrel

A polifenolok vizsgalatat nagy teljesitményli folyadékkromatografias analitikai modszerrel (HPLC)
végeztem el. A polifenolok HPLC-s vizsgalatdhoz a kovetkezO mintaeldkészitési modszert
alkalmaztam. 0,5 mL mintdhoz 40 mL, 65,5%-0s metanolt adtam hozz4, mely 1 gL"! BHT-tartalmazott.
Ovatos keverés mellet 10 mL 6 molos HCI oldatot adtam hozza. Minden lépés sordn nitrogén
buborékoltattam at a mintan, 60 s-ig. Ezutan 15 perces ultrahangos kezelés kovetkezett, majd hagytam
visszahtilni szobahdémérsékletre a mintat. Tovdbba, metanolt adtam a mintdhoz gy, hogy a mintat
100 mL-re egészitettem, majd pedig egy 0,45 um porusméreti szirdn szirtem &t
(Macherey Nagel, Németorszdg). A kromatografikus szétvalasztds mintabevitelét egy 20AD
(Shimadzu, Japan), automata mintaadagolo latta el (SIL-20A Shimadzu, Japén). Az alkalmazott
oszlopok: (Lichro-CART® 250-4 250 mm x 4mm 5 um Nucleosil® 5C 18), tovabba egy 30°C oszlop
termosztalo berendezés (CTO-20Ac, Shimadzu, Japan). Az egyes csucsokat egy SPD-M20A
diddasoros detektorral (Shimdazu, Japan) allapitottam meg, melyet egy LC Solution nevii szoftverrel

értékeltem ki.

Mobil fazisként a kovetkez0 keverékeket hasznaltam: viz/ecetsav/metanol (88/2/10 v/v/v
— ,.Solvent A”) és metanol/ecetsav/viz (90/2/8 v/v/v — ,,Solvent B”). 0,9 mL min™' térfogatdram mellett
a kovetkezd bedllitast hasznaltam: kezdeti A:B 100:0, 15 percnél A/B 85:15, 25 percnél A:B 50:50, 35
percnél A:B 30:70, 50 percnél 25:75 és 55 percnél A:B 0:100.
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Az egyedi polifenolos vegyiiletek megallapitasahoz a kdvetkezdket végeztem el. A minta 20 plL-ét
vittem fel az oszlopokra, és az elkiilontild csucsok a sajat hullamhosszukon a maximum
abszorbancianal elemeztem ki (280 nm - heszperetin, 320 nm - kadvésav, p-kumarsav, ferulasav,

rozmaringsav, 335 nm — apigenin, 350 nm — rutin).

4.4. Uj ozmotikus oldatok vizsgalata
4.4.1. Kiilonbo6zo ozmotikus oldatok hatékonysaganak dsszehasonlitasa
A vizsgalatok végrehajtasahoz sziikséges szervetlen sokat szilard, kristdlyos formaban
szereztem be, majd készitettem beldle ioncserélt viz hozzdadasaval telitett oldatokat. Az 1. tdblazat
mutatja a felhaszndlt szervetlen sok oldhatdsagat. Az elkészitett oldatokat a 25. dbran bemutatott
laboratériumi ozmotikus desztillacios berendezésen vizsgaltam. Minden oldatbol 1000 g mennyiséget
allitottam eld, és ezeket vizsgaltam 30°C-on. A desztillatum fluxusok megallapitasahoz itt is a 4.3.2-es

alfejezetben kifejtett modon jartam el.

1. tablazat vizsgalt szervetlen sok oldahtosaga (30°C, 101,3 kPa) (PERRY 1984)

Szervetlen s6k Oldhatésag 30°C-on, g/100g viz Oldhatésag 30°C-on, m/m%
CH3;COOK 283,8 73,95
NH4NO; 241,8 70
Ca(NOs), 152,6 60,41
K>CO; 113,7 53,2
CaCl 102 50
NaNOs 96 48,98
(NH4)2804 78 43,8
KNO; 45,8 31,41
NaCl 36,3 26,63

4.4.2. Kivalasztott ozmotikus oldat esetén a desztillatum fluxusara hato miiveleti
paraméterek hatasanak vizsgalata

A kiilonb6zé ozmotikus agensek altal maximalisan kinyerhetd desztillitum fluxus alapjan
kivalasztottam a leghatékonyabbat. Ezt kdvetden ehhez kapcsoldddan kivalasztottam azokat a miiveleti
paramétereket, melyek az irodalom alapjan a legnagyobb hatast fejthetik ki. Ezek a betaplalas

homérésklete, az ozmotikus 4agens koncentracidja, ¢és a betaplalds és az ozmotikus oldat
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homéréskletének kiilonbsége. A szakirodalmi adatok alapjan, CaCl, ozmotikus oldat eredményei

alapjan varhato volt mind a hdrom szignifikans hatésa.

A 2P tipusu teljes faktoranalizis kisérletterv alapjan elvégzett mérések eredményeinek
kiértékelésére regresszids elemzést alkalmaztam. A regresszids elemzés lehetOvé teszi a vizsgalt
faktorok (muveleti paraméterek) hatasdnak modellezését a vizsgalt értéktartomanyon beliil. A
regresszids elemzés nem csak az egyes faktorok féhatasat, hanem azok kolcsonhatdsat, vagy mas néven

egylittes hatdsat is figyelembe veszi (Un. interakcios hatés).

A hatasok vizsgalatdhoz variancia analizist (ANOVA) is elvégeztem, mely lehetdvé teszi a
faktorszintek valtdsa kovetkeztében eldallt szorasnak és a kisérlet szorasanak az Osszehasonlitasat.
Ennek segitségével meghatdrozhatd, hogy az egyszerli hatdsszamitdssal kimutatott fohatdsok és
kolesonhatdsok a faktorok és kombindcioik tényleges befolydsat mutatjak-e, vagy egyszeriien csak a

véletlen valtozékonysagnak tudhatoak be.

Harom paraméter esetén ez tizenegy mérési pontot jelent; nyolcat a sz€lsd értékek kiillonbozo
kombindcioival és harom ismétlést a kozéppontban. A miveleti paraméterek értékeit a 2. tablazat
foglalja Gssze, a kisérletterv menetét az M.IV. melléklet mutatja be. A vélasztott betaplalas homérésklet
fels6 hatara az értékes komponensek megdrzése céljabol altaldban megjelolt homérsékletet
vélasztottam. HOoméréskletkiilonbségnek pedig a rendelkezésre allo hiitékapacitas szabott hatart, mivel
ebben az esetben a legalacsonyabb ozmotikus oldat hdmérésklet 17°C hdméréskletet jelentett (ez volt a

a minimum, amit a miik6do rendszerben tartésan fennt tudtam tartani).

A kivalasztott koncentraciokat telitettségi értékben, szazalékosan adtam meg. A szakaszos
folyamatbol folytonos rendszerbe torténd valtasban a felhiguldé ozmotikus oldatnak talalnunk kell egy
olyan redlis minimum koncentraciot, mellyel a miivelet gazdasagosan elvégezhetd. Ezért valasztottam a
25%-ot also hatarnak, mert ez alatt a folyamat mar talsagosan lelassul, és semmiféleképpen nem

miukodhet gazdasadgosan.
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2. tablazat. 2p tipusu kisérletterv paramétereinek értékei
Normal érték AT, °C Telitettség Csordat T betap, °C
+ 15 100% 42
- 5 25% 32
0 10 62,5% 37

4.5. Meggysiiritmény kiméletes siiritése kapcsolt membranos eljarassal
4.5.1. Meggy, mint alapanyag
Az Oblacsinszka fajtaju meggyet Ujfehértorol szallittatam, és préselés utjan nyertem ki belSle a
levet. A kimagozott és ledaralt meggyet enzimes kezelés utan egy atalakitott sz6l0préssel kezeltem, és
a kapott meggylevet ezutan slirQi szovésli vasznon atsziirtem a durvabb lebegd anyagok eltavolitasa
céljabol. A kapott szlrletet kiporcidztam, majd pedig fagyasztva taroltam a vizsgalat napjaig.

Felolvasztaskor 4°C-os hiitébe tettem, és igyekeztem elkeriilni a fénnyel valo érintkezés lehetdségét.

4.5.2. Membrantechnologia
A meggysliritésés vizsgalatokat a zsalyakivonat koncentralasdhoz felhasznalt berendezésekkel

végeztem el, hasonld miveleti koriilmények mellett (4.3.2. alfejezet). A 24. abrdn bemutatott mérési
elrendezésben a lapmembran modul mellett egy spirdl tekercs modult is vizsgaltam (MFT Koln,
CDI1TYP3, Németorszag). Az alkalmazott recirculaciés térfogatdram 500 Lh™!, a miiveleti hémérséklet
30°C, és a transzmembran nyomaskiilonbség kiinduldsi 40 bar volt. Az ellenallasok kiszamolasédhoz

MD ALAM (2013) munkdjaban bemutatott mészert alkalmaztam.

Vizaktivitdas méréseket végeztem egy Novasina LabMASTER-aw (Novasina AG, Lachen,

gbznyomasanak megallapitasdhoz.

A dinamikus viszkozitdsok megallapitdsdra Thermo Haake RotoVisco rotdcios viszkoziméter

segitségével tortént a CaClo, CH3;COOK ¢és meggylé viszkozitasainak meghatarozasara.

4.5.3. Mikrobiologiai vizsgalatok
A mikrobioldgiaia vizsgélatok soran fel kivantam térképezni, hogy a mikrosziirés miivelete milyen

hatékonysaggal tavolitja el a meggylében eléfordulé mikroorganizmusokat, melyek ronthatjak a termék
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mindségét, csokkenthetik eltarthatdsagat, esetleg patogének. Ennek céljabol ISO szabvany szerinti
Osszecsiraszdmot ¢és ozmofil élesztd- €és xerofil penészgombaszamot végeztem el tenyésztés és
lemezontéssel. A preparalt mintdkat aszeptikus koriilmények mellett vettem le, és a szabvany szerint

inkubaltam 37°C-on 18-24 o6rat, majd 22°C-on 3-5 napot.

4.53.1. Osszcsiraszam meghatarozasa lemezontéssel
A mosasra hasznalt ioncserélt viz és a meggylé Osszecsiraszam meghatarozasat az MSZ ISO
4833:2003 szabvanya alapjan végeztem el. So0s peptonoldattal véghezvitt tizszeres higitasi sorral,
tripton-gliikoz-¢élesztékivonat (TGY) agaron (Dichloran Rose Bengal Chloramphenicol Agar, 1.00466,
Merck) lemezontéssel végeztem el a vizsgalatot. A kapott eredményt CFU/ml mértékegységben adtam

meg.

4.5.3.2.  Ozmofil éleszté- és xerofil penészgombaszam meghatirozas lemezontéssel
A mosasra hasznalt ioncserélt viz és a meggylé ozmofil élesztd- és xerofil penészgombaszam
tenyésztés lemezontéssel (ISO 21527-2:2008) DRBC agaron, Sos peptonoldattal véghezvitt tizszeres
higitasi sorral (Dichloran Rose Bengal Chloramphenicol Agar, 1.00466, Merck) valdsitottam meg. A
kapott eredményt CFU/ml, iletve logCFU/ml mértékegységben adtam meg.

4.6. Meggylé analitikai vizsgalatok
A meggylé esetében Osszes polifenol tartalmat és antioxodans hatést vizsgaltam. Az dsszes polifenol

tartalmat a 4.3.3.1-es alfejezet alapjan hataroztam meg.

4.6.1. Meggylé antioxidans kapacitasa FRAP modszer szerint
A FRAP értékek meghatarozasa spektrofotometriasan (A=593 nm) tortént (Benzie and Strain, 1996).

Az eredményeket L-(+) aszkorbinsavval készitett kalibracios gorbe segitségével értékeltem ki.
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5. EREDMENYEK

5.1. A membranporus-nedvesedés jelenségéhez kapcsolodo kisérleti eredmények

5.1.1. LEPy Kkisérleti meghatarozasanak eredményei statikus modszerrel
Az LEPy, kisérleti értékének meghatdrozasdhoz harom parhuzamos mérést végeztem, minden

mérésehez j Durapore™ GVPH lapmembrant hasznaltam a 4.1.1. alfejezetben leirt modon. igy az
LEPy értékét 2,37+0,025 bar-nak hatdroztam meg. Ha Osszehasonlitjuk az irodalomban fellelhetd
2,29+0,03 bar mérési eredménnyel eredménnyel (Izquierdo-Gil, 1999 ). lathatjuk, hogy az altalam mért
eredmény kozel megegyezik ezzel, alatdmasztva a statikus modszer reprodukélhatosagat és mérési
eredményeim megbizhatésagat. Ez fog alapjaul szolgalni az 10j, dinamikus modszer altal kapott

eredményekkel vald dsszehasonlitashoz.

Osszehasonlitva viszont a gyartd altal kdzzétett, 2,04 bar értékkel, az altalam kapott érték kozel
15%-o0s pozitiv eltérést mutat. A gyartd nem tette kdzz¢ a mérési modszerét, igy ennek az eltérésnek a
pontos okardl adekvat mddon nyilatkozni nem lehet - feltehetden a modszerek eltérésében lehet

kiilonbség.

5.1.2. LEPw kisérleti meghatarozasanak eredményei dinamikus modszerrel

5.1.2.1.  VMD elrendezés eredményei és a hiszterézis megallapitasa

A 26. abra az LEPy mérések eredményét mutatja Durapore™ GVPH lapmembran esetén,
dinamikus modszerrel, VMD elrendezésben. Ha szemiigyre vessziik, lathatjuk, hogy az adott mérési
esetben 1,82+0,1 bar transzmembran nyomaskiilonbség mellett egy enyhén novekvd sziirletfluxus volt
érzékelhetd. Ezt az értéket vehetjiik a nedvesedési nyomas, azaz az LEPy értékének, itt kezdodott a
porusok lassu, de folyamatos nedvesedése. Ha Osszehasonlitjuk a M.IL.-ben feltiintetett érté¢kekkel
(2,04/ 2,2940,03 bar gyartoi adat/kisérleti eredmény), valamint az altalam mért statikus modszerrel
(2,37+0,025 bar) lathatjuk, hogy ez az eredmény egyértelmiien eltér ezektdl. Ez arra enged
kovetkeztetni, hogy a modszernek, mint olyan, hatira van az LEPy értékére, valodi mérési
koriilményeket szimuldlé modszer esetén a nedvesedés hamarabb torténik meg, ami fokozott figyelmet

igényel a miivelet végrehajtasa soran.
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26. abra Szfirletfluxus az i1d6 fiiggvényében, ndvekvd transzmembran nyomaskiilonbség mellett

lapmembran (Durapore™ GVPH) esetén, szendvics modulban, VMD konfiguracidoban

A 27. ébra a lapmembran hiszterézisét illusztralja. Jol latszik, hogy az illesztett egyenes ebben az

esetben R?=0,76 korrelacios egyiitthatot eredményezett.
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27. dbra Hiszterézis jelensége a nedvesedett lapmembran (Durapore™ GVPH) esetében, VMD
elrendezésben
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5.1.2.2. DCMD elrendezés eredményei és a hiszterézis megallapitasa
A kovetkez6 alfejezetben a csdves membran modul (MD 020 CP 2N) LEPy meghatarozasanak
eredeményeit mutatom be a 4.1.2.1. alapjan, DCMD elrendezésben. Ha megfigyeljiik az 28. abrat azt
vehetjiik észre, hogy a transzmembran nyomaskiilonbség ndvelésével egy bizonyos értékig nem
jelentkezik sziirletiram. Ez azzal magyarazhato, hogy mivel nincs a betaplalas €s a desztillatum oldal
kozott hdmérsékletkiilonbség, igy nem zajlik le géz-folyadék egyensulyon alapulé komponensatadas és
mivel a még fennalld kapillaris er6k miatt nem tudnak a folyadék fazisok a porusokba behatolni, igy

konvektiv komponensatadas sem torténik.

Viszont ahogy ndveltem a nyomadskiilonbséget, elérkeztem egy ponthoz, ahol a betaplalasi
folyadékaram mar képes volt benyomulni a pdrusokba, ezzel elindult a konvektiv sziirletaram. Ahhoz,
hogy részletesebben is megvizsgaljuk ezt az eseményt a 29. abrat kell megfigyelniink, mely felnagyitva
mutaja a kritikus pillanatot. Eszrevehetd, hogy ez a jelenség 0,97+0,03 bar nyomaskiilonbség mellett
torténik és a sziirletiram meginduldsanak pillanatiban 0,6 kgm™=h™! konvektiv fluxust eredményez,
majd pedig fokozatosan emelkedik az id6 és a transzmembrian nyomadskiilonbség fliggvényében. A
nedvesedés pillanatdban a desztillatum oldali vezetoképesség novekedését észleltem, mely a betaplalas
oldali séoldat porusokon valo athaladasat biztosra jelezte. Visszatérve az 28. dbrara lathatod, hogy
1,25+0,01 bar nyomaskiilonbség mellett mar 102, 6 kgm~>h! majd pedig 1,32+0,01 bar 372,6 kgm>h!
sziirletfluxust tapasztaltam. Osszehasonlitva az M.II. mellékletben a gyarto dltal kozolt LEPw=1,40 bar
értékkel (Mengual et al., 2004), a 0,97 bar 30%-kal alacsonyabb értéket képvisel. Feltételezhetéen az
eltérés a modszerek kiilonbségébdl ered, de mivel a gyartd nem tette kozz¢é a mérési modszert, igy ezt

egyértelmiien kijelenteni nem lehet.
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28. abra Sziirletfluxus az 1d6 fiiggvényében, ndvekvd transzmembran nyomaskiilonbség mellett csoves

membran modul esetében (MD 020 CP 2N), DCMD elrendezésben

Sziirletfluxus, kgm2h?

Transzmembran nyomaskiilonbség, bar
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29. abra Sziirletfluxus az 1d6 fiiggvényében, ndvekvo transzmembran nyomaskiilonbség mellett csoves

membran modul esetében (MD 020 CP 2N), DCMD elrendezésben
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Az LEPy, értékének meghatarozasat kovetden a hiszterézis jelenségének vizsgalatara keriilt sor.
A 30. dbra mutatja a sziirletfluxsok alakuldsat a LEPy, eldtt és a nedvesedés utan. A teljes nedvesedést
kovetden linedris Osszefliggést mutattam ki a vizfluxus és a transzmembran nyomaskiilonbség kozatt.
A nedvesedés utan igy gyakorlatilag membransziirés torténik €s ekkor egy egyenes illeszthetd, melynek

korrelacioja ebben az esetben R?=0,98 értéknek adodott.

Ami szintén megfigyelhetd a 30. abran, hogy bar az LEPy, elérésének pillanataig a rendszerben
létre tudtam hozni az 1,32+0,01 bar nyomaskiilonbséget, viszont az elarasztas utan ezt a hajtéer6t mar
nem tudtam elérni, és igy ilyen hajtéerd mellett nem tudtam megmérni az ehhez tartozo sziirletfluxust.
A maximadlis transzmembran nyomaskiilonbség, amit még 1étre tudtam a nedvesedés utan hozni, 0,9 bar
koriili érték volt, igy az illesztett egyenes, mint extrapolalt fliggvénykapcsolat érvényes a magasabb
hajtéerohoz tartozod fluxusértékek meghatirozasara, feltételezve a membranszirések vizfluxussal
szembeni viselkedésének igazsagat jelen rendszeriinkre vonatkozodan is (tiszta viz a betaplalas, ahol

nincs polarizacios réteg €s eltomddes).
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30. abra Hiszterézis jelensége a nedvesedett csdves membran (MD 020 CP 2N) esetében, DCMD

elrendezésben
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5.1.3. LEPw mérési modszerek osszehasonlitasa
Az LEP,, meghatarozasara a szakirodalomban leggyakrabban a statikus modszert alkalmazzak,

vagy annak kiilonb6zd varidcidit. Ezzel szemben az altalam kifejlesztett dinamikus modszerre,
modszerekre nem taldltam példat. A lapmembrannal elvégzett kisérletek esetében a statikus modszerrel
2,37£0,025 bar, (ami a szakirodalomban 2,29+0,03 bar) dinamikus modszerrel, VMD elrendezésben
pedig 1,82+0,02 bar értéket kaptam. Itt mar rogton szembetlinik, hogy maganak a modszernek jelentds
hatdsa van az LEPy értékére, és valos lizemeltetési koriilmények kozott — azaz aramld fluidumok

esetében - ez alacsonyabb értéknek bizonyul, mint nem dramlo értinkezés mellett (23%-kal kisebb).

Ha megvizsgaljuk ezeket az értékeket a csoves membran modul esetében azt tapaszatljuk, hogy
a szakirodalomban fellelhetd 1,40 bar nedvesedési nyomds (aminek a mérési modszerét a gyartd6 nem
ismerteti) az altalam elvégzett dinamikus mdodszer DCMD elrendezés esetében 0,97+0,03 bar volt. Ez a
jelentds, 30%-os eltétést jelent. Ez azt sejteti, hogy az dramlasi viszonyok hatassal lehetnek az LEP

értékére, és igy érdemes azt a valos hidrodinamikai koriillmények mellett megallapitani.

5.1.4. Nedvesedett membranok regeneralasanak eredményei

5.1.4.1. Regeneralas magas homérsékleten

Elészor a csoves membran modul (MD 020 CP 2N) regeneralasi eredményeit ismertetem,
etanolos kezeléssel a 4.1.3.1. alfejezet alapjan. Nem tapasztaltam nedvesedést a regeneralasi eljarast
kovetden, a DCMD elrendezében eldallitott desztillatum vezetoképessége a kimutatdsi hatarérték alatt
maradt (kisebb, mit 0,01 mScm™). Etanolos kezelés nélkiil viszont, az 50°C-os szaritas, 48 Oras
kezelési 1d6 alatt sem sikeriilt a membranporusok teljes regeneralasa. A harom parhuzamos mérés soran
alacsony, de egyértelmii szivargds volt mérhetd, ami (0,026£0,003 mScm™) desztillatum
vezetOképességet eredményezett. A betaplalas 0,36 mScm™ vezetdképességéhez képest ez joval
alacsonyabb érték, de azt mutatja, hogy a regeneralas nem volt teljes, a membran egyes részei még nem

széradtak ki teljesen.

A lapmembréan (Durapore™ GVPH) regeneralasa esetén a szendvicsmodulbol el8szor kivettem
a nedvesedett membrant és azt helyeztem el a szaritoszekrénybe 50°C-on, 48 orara. A kezelt
membranokat ezutin VMD elrendezésben teszteltem a 4.1.3.1. alfejezet ismertetett iizemeltetési
paraméterek mellett. Az etanolos kezeléssel végzett szaritds sikeresenek bizonyult, mivel a
kimutathatosdgi  hatarérték  alatti  (<0,01 mScm™) desztillitumot tudtam eldallitani a

0,36 mScm! vezetéképességii betaplalasi sooldatbol. Etanolos kezelés nélkiil a regeneralas ebben az
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esetben szintén sikeresnek bizonyult. 50°C-os, 48 Oras szaritds utan az eldallitott desztillatum

vezetbképessége itt is a kimutatasi hataréték alatt volt (<0,01 mScm™).

Osszegezve az eredményeket azt latjuk, hogy a csdves membran modul esetén az etanolos
kezeléssel sikeriilt a vizsgalt 48 oras iddintevallumon beliil a poérusokat regeneralnom, etanolos kezelés
nélkiil ez sikertelennek bizonyult. Ez annak tudhaté be, hogy a zart modulbdl, a nem megfeleld
cirkulacié miatt a nedvesség (viz) nehezebben volt eltavolithatd, mint az alkohol, ami kdonnyebben
elillant. Viszont a lapmembran esetében mind az etanolos, mind az etanol nélkiili regeneracio sikeres
volt. Itt csak magat a membrant helyeztem a széritoszekrénybe, melynek egész feliilete folyamatosan
érintkezett a friss szaritd levegdvel, igy a szaritds sokkal hatékonyabb lehetett, mint a csdves modul

esetében.

5.1.4.2. Regeneralas vikuum segitségével
A csoves membran modul (MD 020 CP 2N) vakuumos regeneraldsa sikertelennek bizonyult
mindharom, a 4.1.3.2 alfejezetben ismertetett, 18. dbran bemutatott mdodszert alkalmazva mind etanolos
kezeléssel, mind etanol nélkiil. A vakuumos id6t egészen 5 orara novelve, egyik vakuumos kapcsolas
(betaplalas oldardl, desztillatum oldalrdl, mindkét odalrol) sem hozott pozitiv eredményt. Ennek oka
az, hogy az adott vakuumérték illetve az aramlési koriilmények az adott rendszerben nem voltak
elegendéek a hatékony parolgashoz, amit a csdves modul geometridja is segitett. A tovabbi,

vakuumszivattyl iizemeltetés pedig jelentdsen megndvelheti az eljaras koltségét.

A lapmembran (Durapore™ GVPH) esetetében sikeresen tudtam a membran regeneralni 1,5
oras vakuumozas utan, etanolos kezelés nélkiil, de csak a ,,mindkét oldalrol vakuumozva” moédszerrel,
az ellendrzés sordn a desztillaitum vezetdképessége a kimutatdsi hatarérték alatt volt (<0,01 mScm™).
Meglepd moddon, viszont az etanolos kezelés nem hozott pozitiv eredményt, egyik vakuum kapcsolasi
mod sem volt alkalmas a membran porusainak regeneralasara, még 5 o6ras vakuumozasi 1d6 utan sem.
Ennek oka a cseppek mechanikai eltavolitasaban rejlhet, mivel ha a porusok belsejébdl sikeresen el is
parolgott az etanol, a modul kialakitdsa miatt lehettek olyan helyek a modulon beliil, ahol az etanol
felhalmozodott, és az ellen6rzési folyamat soran kdzvetlen érintkezhetett ismételten a membréannal. Igy
eredményeim alapjan a vizsgalt miveleti koriilmények mellett a vdkuumos regeneralds esetén az

etanolos kezelés nélkiili modszer mutatkozott megfelelének.
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5.2. Olaj-viz emulzi6 szétvalasztasa vakuum-membrandesztillacio segitségével
Ebben az alfejezetben az olaj-viz emulzid6 vakuum-membrandesztillacioval vald szétvalasztisa

soran kapott eredményeimet kivanom bemutatni, kezdve az emulgeédlt olaj mennyiségének LEP
értékére vald hatasaval, statikus és dinamikus modszerek esetében. A hiszterézis gorbék bemutatasat,
valamint a vakuum-membrandesztillacidos rendszer desztillatum fluxusdnak alakuldsat és

szétvalasztasanak hatékonysagat kiilonb6zo betaplalasi 0sszetételek mellett szintén bemutatom.

5.2.1. LEP érték valtozasanak vizsgalata a model O/V emulzié 6sszetételének
fiiggvényében, statikus modszerrel

A 3. tablazat a statikus modszer eredményeit mutatja be, a 31. abra pedig a membranok fizikai
megjelenését mutatja kiindulasi, majd elhasznalt allapotban. Az eredmények azt mutatjdk, hogy
gyakorlatilag nincs hatasa az O/V emulzi6 Osszetételének az LEP értékére, attol fiiggetleniil, hogy a
vizsgalat utdn, a modulbo6l kivett membranokon egyértelmiien mutatkozik a lerakddott, olajos fazis.

Ez egy ellentmondasosnak tiind megfigyelés, a késébbiekben ennek okait a dinamikus modszer

eredményeinek ismeretében részletesebben targyalom.

3. tablazat LEP értékének valtozasa kiilonb6zo betaplalas 6sszetétel mellett, 20°C-on

Betaplalt olajkoncentracié; ppm LEP; bar
0 2,37+0,025

5 2,37+0,020

100 2,33+0,022

1000 2,29+0,010

3200 2,34+0,024
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31. dbra A membran feliiletének valtozasa, olajlerakddas statikus LEP méréssel (bal felsé

sarokban az 1j, nem hasznalt, fent kozépen a O ppm, jobb fennt 5 ppm, bal lent 100 ppm, bal k6zép

1000 ppm, jobb lennt 3200 ppm olajkoncentracié mellett)

5.2.2. LEP érték valtozasanak vizsgalata a model O/V oldat dsszetételének fiiggvényében,
dinamikus médszerrel

A 4. tdblazat 0sszegzi a dinamikus modszer eredményeit VMD konfiguracidoban, a 32. abra

pedig az elhasznalt membranok olajos fazissal vald érintkezési feliiletét szemlélteti. Ezzel a modszerrel

a porusok nedvesedése sokkal alacsonyabb transzmembran nyomaskiilonség mellett megtortént.

Lathato, hogy alacsonyabb olajkoncentracidig nincs kimutathaté LEP valtozas (0; 35 ppm - 2,00 bar),

viszont 200 ppm olajtartalom mellett mar jelentds csdkkenés volt érzékelhetd, tovabba 250 ppm-nél

spontan nedvesedés kovetkezett be.

4. tablazat LEP értéke dinamikus médszerrel mérve, kiilonb6zo olajkoncentraciok mellett

Betaplalt
ik Vakuumoldali nyomas: Betaplalas oldai LEP: b
olajkoncentracio; ; bar
bar(g) nyomas; bar(g)
ppm
0 -0,93 (70 mbar(a)) 1,07 2,00
35 -0,92 (80 mbar(a)) 1,08 2,00
200 -0,93 (70 mbar(a)) 0,50 1,43
Spontan
250 - 0,21
nedvesedés (0,21)
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32. dbra A membran feliiletének valtozasa, olajlerakddas dinamikus méréssel

(35 ppm, 200 ppm, 250 ppm)

A 32. 4bran lathato, hogy 35 ppm-nél és 200 ppm-nél a modul belépési és kilépési oldalan
talalhatunk kifejezetten ,,0lajos™ foltokat, teriileteket, mig a 250 ppm-nél az egész dramlasi csatorna
mentén jelentkeznek ilyen foltok. Osszehasonlitva a 31-32. abrakat lathatd, hogy amennyiben a
nyomaskiilonbség a nyugvo emulzidra gyakorlatilag ,,feliilr6l”, egy oldalrél a membranra merdlegesen
van kifejtve, 1000 ppm-ig alig észrevehetd lerakodasokat okoz. Abban az esetben, amikor kozeg
aramlik és a nyomaskiilonbég vakuum segitségével van létrehozva, a belépési és kilépési pontnal is
megjelennek erésen szennyzodott teriiletek. A legjelentésebb a spontan nedvesedés kiilonbsége, ami

statikus modszernél még 3200 ppm esetében sem jelent meg.

Mivel a dinamikus mérési modszer gyakorlatilag a valdsagos koriilményeket szimuldlja, igy az
itt kapott eredményeket fogadtam el, mint valos LEP értékek, és az O/V emulzidk esetében a statikus
modszer alkalmazasat nem tekintem megfelelonek. A modszerek kozotti kiilonbségek mar az el6zo
fejezetben is megjelentek, ott is a dinamikus modszerek eredményeztek alacsonyabb értékeket. Ezek
alapjan egyértelmiien kijelenthetd, hogy az araml6 emulzi6 a porusokkal szemben mashogy viselkedik,

mint a nyugvo, igy ez az LEP értéke is hatassal van.

A 33. és 34. abrak a hiszterézis jelenségét mutatjak 35 ppm és 200 ppm olajtartalom esetében.
A 250 ppm esetében nem tudtam ilyen hiszteréztis gérbét kimérni, mivel az emulzié a membrannal
érintkezve azonnal atnedvesitette a membrant (0,21 bar nyomas jott 1étre csak az emulzié aramoltatasa
miatt). Mindkét esetben latszik, hogy a nedvesedés utan a jelenség D’Arcy tovénye szerint zajlik, a

linearis korrelacidé mértékét jelzé R? érték nagyon magas.

76



DOI: 10.14267/phd.2015018

EREDMENYEK

Ha szemiigyre vessziik a 33. abrat lathato, hogy a nedvesedés nagyon meredeken kovetkezik be,
egészen 2,00 bar-ig gyakorlatilag nem torténik nedvesedés, viszont utdna nagyon gyorsan atnedvesedik
az 0sszes porus. A 34. adbran viszont azt figyelhetjilk meg, hogy 200 ppm olajkoncentracié mellett a
nedvesedés fokozatosan torténik, a novekvd transzmembran nyomaskiilonséggel egyre tobb-és tobb

porus nedvesedik, ezaltal korabban, de ,,lassabban” romlik a desztillatum mindsége.
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33. abra Hiszterézis jelensége 35 ppm betaplalas mellett
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34. dbra Hiszterézis jelensége 200 ppm betaplalas mellett

5.2.3. O/V emulzio szétvalasztasanak eredményei vakuum-membrandesztillacios
berendezéssel

A kovetkezd alfejezetben bemutatom a VMD elrendezésben elvégzett O/V  emulzid
szétvalasztasanak eredményeit. A 35. dbra mutatja a kiilonb6zd olajtartalom mellett mért desztilatum
fluxus értékeket, 200 ppm-ig bezardlag. E folott az érték folott a membran spontan nedvesedett, igy

ekkor méar a membrandesztillacié nem volt megvalosithato.

Az 35. abran jol megfigyelehetd, hogy a novekvd olajkoncentracid a vizsgalt tartomanyban
gyakorlatilag nem volt hatdssal a desztillitum fluxus értékére, melyet 5 kgm>h' koriili értéknek
hatdroztam meg. Ez az érték az irodalmonban fellelhetd, hasonld miiveleti paraméterek mellett
elvégzett vakuum-membrandesztillacios kisérletek eredményeivel dsszehangban van (JANSEN et al.
2013; CRISCUOLI et al. 2012, GRYTA ¢és KARAKULSKI, 1999). A vizsgalt 5 6ras intervallumban
nem tortént nedvesedés. A 36. abra mutatja a kiindulasi emulzié és a kapott termékek fizikai

megjelenését. Lathato, hogy gyakorlatilag tiszta, tiikkros desztillatumot nyertem a VMD miivelettel.

A kapott eredményeket Osszehasonlitva GRYTA ¢és KARAKULSKI (1999) kozleményével,
azokkal csak részben egyeznek meg. Ebben a kozleményben a fluxusértékek 60°C betaplalasi

hémérséklet mellett, 0-1000 ppm olajkoncentracié tartoményban vizsgalva csokkend fluxusértékeket
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mutatnak, a nedvesedés jelensége csak 1000 ppm-nél jelentkezett. Az altalam vizsgalt esetben mar 250
ppm koncentracié mellett megtortént a nedvesedés, viszont eddig a pontig nem tortént desztillatum
fluxus csokkenés. Fontos megjegyezni viszont, hogy DCMD konfiguraciot alkalmaztak, 20°C-os
permeatum oldali hémérséklettel, ¢s kapillarcsoves polipropilén membrannal, melynek atlagos
porusatmérdje 0,2 um volt. Laminaris aramlasi koriilmények mellett tizemeltették a rendszert (A Re-
szamot, a publikacioban megadott adatok alapjan 1800-ra becsiiltem). Tovabba azt is fontos
megemliteni, hogy a szerz6k nem vizsgaltdk az emulgedlt olajcseppek méreteloszlasat, aminek az

ismerete pedig meghataroz6 az eredmények 0sszehasonlitasa céljabol.

VMD fluxus, kgm~2h-1

0 i T T T
0 50 100 150 200 250

Olajtartalom, ppm

35. abra Olajtartalom hatasa a VMD fluxusara (Tpetsp= 50°C, Re=900 pyikuum=70 mbar(a))

A 5. tablazat a betéaplalas, a desztillitum és a retentitum teljes szerves komponens (TOC)
értékeit mutatja, a 6. tablazat pedig a kiillonb6zo Osszetételli betaplalas €s retentatum részecskeméret-
eloszlasat, melyet a 38. abra szemléletet a teljes eloszlasokkal egyiitt. A 5. tablazatban feltiintetet
értékek alapjan megallapithatd, hogy minden esetben nagyobb, mint 90%-ban visszatartotta a membran
az olajos fazist. Az is megfigyelhetd, hogy a retentatumban szignifikdnsan alacsonybb koncentraciot
mértem a kiindulési értéhez képest. Ez a 37. abran is egyértelmiien mutatkozik - a membran feliiletére,
bizonyos esetekben a porusokba is beleragadt az olaj. A 6. tdblazat értékei pedig azt mutatjak, hogy a
retentatumban a kiinduldsi emulzidhoz képest azt atlagos részecskeméret csokkent, tehat a nagyobb

méreti szemcsék kénnyebben rakddnak ki a membran feliiletére. Osszességében megallaphato, hogy a
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VMD konfiguracio alkalmas az O/V emulzio szétvalasztasara, de az adott miiveleti koriilmények

mellett egy spontan nedvesedés tapasztalhatd 250 ppm olajtartalom mellett.

5. tablazat VMD elrendezés O/V emulzié szétvalasztdsa soran kapott termékek teljes szerves

komponens (TOC) értékei
50 ppm | 100 ppm 150 ppm 200 ppm
Betaplalas; ppm 49,7 108,5 147,8 192,5
Retentatum; ppm 20,7 75,1 74,0 73,3
Desztillaitum; ppm 3,3 4.0 4.7 5,8
Visszatartas; % 93,4 96,3 96,8 97,0

37. 4bra Hasznalt membranok retentatum és desztilldtum oldalai (50-200 ppm, balrdl jobbra, fent a

retentatum oldal, lent a desztillatum oldali membranfeliiletek)
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6. tablazat Diszpergalt olajcseppek atmérdjének eloszlasa
50 ppm 100 ppm 150 ppm 200 ppm
Betap. Ret. Betap. Ret. Betap. Ret. Betap. Ret.
D (v, 0,1) (nm) 0,4 0,3 0,3 0,2 0,4 0,3 0,3 0,3
D (v, 0,5) (um) 1,5 0,9 1,1 0,8 1,1 0,8 1,0 0,8
D (v, 0,9) (um) 6,2 2,4 2,8 2,1 2,8 2,0 2,3 1,9
30 ” 100 %
£ ‘ j 30 100
T S0ppm . - 90
T Betaplalds 80 + 100 ppm 180
T = = = = = Retentitum IR
207 _ __ ,‘70 20+ Betaplalds y 0
r 60 1 T —— Rétentétum _60
- 50 T =0
T 4o ¥+ bk A0
2 10__...~.._.._~......J..-....L_ ___________________ 30
10T T | j |
T ; i I I P 20
T e o L P t e t s 110
T D \ 10 o= ! ! 0
o o e 0.1 10 0.0
0.1 10 10.0
. EE—— Részecske atmérdje (um.)
Részecske atmérégje (um.)
% %
30 , 100 30 o e 100
T | 90 T siopom | 90
r R ‘ 80 I Betaplilis 180
K Rt . b T o
T 60 ¥ 60
T 50 r 150
T 4o T T o
0 80 L ‘ 8o
: e N ; 20 i3 LT R 20
. M | Jo T 1N o
T SO L b
ot N 0 0k ‘ b 0
0.1 10 0.0 0.1 10 0.0
Részecske atmérdgje (um.) Részecske atmérdje (um.)

38. abra A VMD miivelet betaplalasanak, majd pedig retentdtumanak a részecskeméret-eloszlasa
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5.3. A tobblépcs6s membranos eljaras zsalyahatéanyagok kinyerésének eredményei

A kovetkezo alfejezetben a zsalyakivonat koncentralasahoz kapcsolédo miivelettani és kémiai
analizis soran kapott eredményeimet ismertetem. A kiindulasi 15 L, 0,9 m/m%-os zsalyakivonat a
koncentralasi folyamat eredményeképpen 0,28 L, 32,4 m/m%-os értékre koncentraldédott, mely

folyamat stiritési aranya VRF=53,37.

5.3.1. Zsalyakivonat mikrosziirésének eredményei
Az 39. abra szemlélteti a mikrosziirés szurletfluxusat desztillalt viz és a zsalyakivonat sziirése

soran. Jol lathat6 a vart linearis Gsszefiiggés a sziirletfluxus és a transzmembran nyomaskiilonbség
kozott, desztillalt viz esetére. A membran permeabilitasi allandéja 311,55 Lm?h'bar!, az illesztett

egyenes R?=0,9926.

1200
-0 Zsalyakivonat
® Desztilldlt viz y = 311.55x
1000 - R? = 0.9926
Linearis (Desztillalt viz)
5
= 800 A
—
v
=
S 600 -
s
o
S
& 400 -
200 A
0 T T T T T . .
0 0.5 1 15 2 25 3 35 4

Transzmembran nyomaskilonbség, bar

39. 4bra Desztillalt viz és a zsalyakivonat mikrosziirése soran fellépd fluxusértékek a transzmembran

nyomaskiilénbség fiiggvényében (T=30°C, Qrec=500 Lh!)

A zsdlyakivonat mikrosziirésének gorbéjébdl megallapithatd az Gn. kritikus fluxus, amelyet
237 L m?h! értéknek hataroztam meg, 1,84 bar transzmembran nyomaskiilonbség mellett. A 39. abran
a hajtéerd novelés tovabbi hatasat figyelve észrevehetd, hogy egy bizonyos érték folott gyakorlatilag
nem tapasztalhaté sziirletfluxus ndvekedés. A limitald fluxus 256 L m2h!, a nyomaskiilonbség pedig

2,5 bar volt.
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Az 40. abra mutatja a zsalyakivonat mikrosziirése sordn fellépd fluxuscsokkenést a stritési
arany fiiggvényében. Osszességében a 15 L zsilyakivonat-sziirés elvégzése 30 percig tartott és 14 L
tilkrositett szlirletet eredményezett, 0,9 m/m% szarazanyag-tartalommal. Ez a kiindulési értékkel
megegyezik, ami mutatja, hogy a 0,45 um-es membran gyakorlatilag csak a szuszpendalt szilard
részeket és az esetleges mikroorganizmusokat tavolitotta el, amit a refraktométer nem tudott mérni. Ha
megfigyeljiik az abrat, lathatjuk, hogy a kritikus transzmembran nyomaskiilonbség mellett is
érzékelhetd fluxuscsokkenés, ami a membran eltomddésébdl kovetkezik. Ez, az abra értékei alajan,

15%-o0s fluxuscsokkenést jelentett a folyamat végére.

250
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'T \
'-}‘C \
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=]
b=t
o
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175 4
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40. dbra Zsalyakivonat mikrosziirése soran fellépd sziirletfluxus csokkenés a ndvekvd siiritési arany

fliggvényében (T=30°C, Q=500 Lh™!, TMP=1,84 bar)

5.3.2. Zsalyakivonat forditott ozmozisos elostiritésének eredményei
A 41. abra szemlélteti a forditott ozmosis alkalmazdsanak eredményeit a zsalyakivonat

koncentraldsara vonatkozéan. A membran permeabilitasi tényezé értéke 1,992 Lm7?h''bar! volt
(R?=0,9685). Ugyanez a paraméter a zsalyakivonat esetében 0,6382 Lm™h'bar! (R?=0,9906). Az

eltérés a membran eltomddésével €s a koncentracid polarizacio jelenségével magyarazhato.

A kritikus és limitalo értékek megallapitdsa nem volt megvaldsithatd, ezek az értékek az ebben
a rendszerben eldallithaté legnagyobb transzmembran nyomadskiilonbség felett lehetnek, ami viszont
mar nem tekinthetd gazdasagos iizemeltetésnek (> 50 bar). A legmagasabb elért fluxusérték 35 Lm~>h!

volt, 50 bar transzemembran nyomaskiilonbség mellett.
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41. abra Zsalyakivonat eldstiritése forditott ozmozissal, kiilonbdzo transzemembran

nyomaskiilonbségek mellett (T=30°C, Qrec=600 Lh™)

A 42. dbra mutatja a szlrletfluxus valtozasat és a szarazanyag-tartalom valtozasat a siritési

arany fiiggvényében.
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42. dbra Zsalyakivonat sziirletfluxusanak és szdrazanyag-tartalmanak alakulasa a siiritési arany

fliggvényében (T=30°C, Qrec=600 Lh™!, TMP= 50 bar)
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Az 42. dbra azt mutatja, hogy a siiritési folyamat eldrehaladasdval a fluxus folyamatosan
csokkent, a kiindulasi 38,6 Lm~>h™'-rél egészen 27,6 Lm?h!, ami 28,5 %-os fluxuscsokkenést jelent.
Ennek folyaman a kiindulasi 0,9 m/m%-r6l a szdrazanyag tartalom 4,38 mm™'%ra emelkedett, és ennek

a lépésenk a siiritési aranya igy VRF=5,61.

5.3.3. Zsalyakivonat végsiiritése ozmotikus desztillacioval
A mikroszlréssel kezelt és forditott ozmdzissal eldstiritett zsalyakivonat végstiritését ozmotikus

desztillacioval valdsitottam meg. A 43. abra mutatja a folyamatra jellemez6 fluxusértékeket, a siiritési
arany fiiggvényében. A kiinduldsi, 2,25 kgm?h'! desztillitum fluxus értéke a folyamat végére
lecsdkkent egészen 1,71 kgmh'-ra. Ennek oka az, hogy a folyamatot szakaszosan hajtottam végre, igy
az ozmotikus oldat kiindulasi koncentraci6 a folymat elérehaladtdval folyamatosan csokkent, és a
zsdlyakivonaté pedig folyamatosan ndtt. Ennek kovetkeztében a hajtéderd (az oldatok

membranpdrusok bejaratanal kialakuld géznyomaskiilonbsége) folyamatosan csokkent.

2.5 40
- 35
2 - ®
_ - - 30 E
= --"" £
£ 1.5 - F 25 g
2 = e
%y Phd E
2 o - 20 2
= ’ X
e 14 .7 e
5 o F 15 8
® e ‘G
= O 3
E D,/ —&—Desztillatum fluxus - 10 2
8 05 A -0 Oldott szarazanyag tartalom -8
u] . 3
0
0 T T T T T T T 0
1 2 3 4 5 6 7 8 9

VREF, -

43. dbra Zsalyakivonat végsiiritése ozmotikus desztillacioval (T=25°C, Qrec=30 Lh™)

Ettdl fiiggetleniil az ozmotikus desztillacié a kiindulasi 4,38 m/m%-o0s szarazanyag tartalmat

sikeren megemelte egészen 32,4 m/m%-ra, ami az instatizalas szempontjabol megfeleld Gsszetétel. A
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kiindulési, 2,5 L mennyisége lecsokkent 0,28 L koncentralt zsalyakivonat térfogatra, ami VRF=8,93

stiritési aranyt jelent.

5.3.4. Zsalyakivonat bioaktiv komponseinek vizsgalata
A kovetkezd alfejezetben a zsalyakivonat Osszes polifenol tartalmédnak, Osszes flavonoid

tartalmanak, antioxidans kapacitdsanak, valamint jellemzd polifenol vegyiileteinek vizsgalata soran

elért eredményeimet ismertetem.

5.3.4.1. Zsalyakivonat oOsszes polifenol, osszes flavonoid és antioxidans
kapacitasanak vizsgalata

A 7. tdblazat mutatja a spektrofotometrias analitikai mérések eredményeit. A mikroszlrési

miiveleti egység utdn nem tortént elemzés, mivel a retentatum és a szlirlet refraktometriasan mérhetd

oldott szdrazanyag-tartalma megegyezett (0,9 m/m%). Ez azt jelenti, hogy a membran nem tartja vissza

az oldott szarazanyagot, és mivel a fenolos vegyiiletek oldott allapotban vannak, valamint atlagos

méretiik joval kisebb, mint az alkalmazott mikroszlir6 membran porusai (0,45 um), igy a mikrosziirés

permeatumanak vizsgéalatat nem tartottam sziikségesnek.

7. tablazat Zsalyakivonat 0sszes polifenol, flavonoid €s antioxidans aktivitas értékei

TPC, mg GSE/mL TFC, mg (+) AA (ICso),

kivonat KE/mL kivonat mL/mg DPPH
Kiindulasi zsalyakvonat 2,656+0,100 2,491+0,039 7,364+0,113
Eldsiiritett kivonat 9,383+0,012 7,746+0,024 2,347+0,092
Végsiiritmény 77,050+0,495 64,744+3,349 0,264+0,008

A 7. tablazat jol szemlélteti, hogy a folyamat elérehaladtaval nétt a mintak 0sszes polifenol és
flavovnoid tartalma, valamint antioxidans hatdsa (kevesebb oldat volt elegentd 1 mg DPPH gyok
50%-o0s gatlasahoz). Az dsszes polifenol és flavonoid a zsélyandvény 80 percig tartd, 80°C-on torténd
vizes extrakcidja soran Torun munkdjéban 3,444 mg GSE/ mL kivonat és 2,920 mg (+)KE/mL kivonat
koncentracioként lett meghatarozva (Torun et al., 2014). Az altalam eldallitott és megmért értékek
2,656 GSE/ mL kivonat ¢s 2,491 mg (+)KE/mL kivonat, amely kissé¢ alacsonyabb érték. Ez a

kiilonbség eredhet a keverési eljaras intenzitdsdnak kiilonbségébdl, a levelek felapritasi modjanak, és
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ezzel az anyagatadasi feliilet méretének kiillonbségébdl, valamint akar maga a ndévény szarmazasabol,

mivel a két kiindulasi minta eltéré évben és eltérd tertiletrdl volt begytijtve.

Ahhoz, hogy kijelenthessem, valojaban tortént-e veszteség, illetve milyen hatékony volt a koncentralési

folyamat, ezeket az értékeket a siiritési arany értékeivel korrigalni kell, ezt mutatja a 44. abra.

100
90
80
70

60

50

40

Visszatartds, %

30
20

10

SPECTRO TPC SPECTRO TFC SPECTRO AA
Ret% of RO [1Ret% of OD ™ Total Ret%

44. dbra A zsalyakivonat stritési miiveleti egységeinek, és az egész folyamarta vonatkozatott

visszatartasok értékei

A 44. abran jol megfigyelhetd, hogy az eldsiiritési, forditott ozmozisos folyamat soran mind a
harom analitikai paraméter esetében a visszatartdsok értékei mérsékeltnek tekinthetdek. A
polifenolokat a forditott 0ozmoézis miivelete 63%, a flavonoidokat 56%, és az antioxidans kapacitast is
minddssze 53%-ban tudta visszatartani. Az ozmotikus desztillacidés mérések eredményei meggydzoek:
itt minden esetben legalabb 95%-0s visszatartast sikeriilt elérni (95%, 96% ¢és 99% a TPC, TFC és
Osszes visszatartas tekintetében). Kijelenthetd igy, hogy az egész folyamat mindségi paramétereit a
forditott ozmozisos miiveleti egység hatarozza meg — bar ezzel a folyamat iddbeli hatékonysaga

novelhetd, viszont ez a fajta eldny a jelentés mértékben csokkend termékmindségben eltiinik.

Mivel a szakirodalomban gydgynovény koncentratumok elkészitésére kapcsolt membranos
eljarasokkal nincs példa, ezért eredményeimet gyilimolcslé stritésének soran kapott eredményekkel
hasonlitom 6ssze. AGUIAR ¢és mtsai (2012) almalevet koncentréltak forditott ozmoézis és ozmotikus
desztillacio segitségével és vizsgaltak az 6sszes polifenol tartalom és antioxidans kapacitas valtozasat.
Munkajukban sikeresen tudtak 89%-0s visszatartdst elérni forditott ozmozissal a polifenol tartalomra,
viszont az antioxidans kapacitast tekintve 79%-o0s visszatartast értek csak el, és 92%-os visszatartast
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ozmotikus desztillacioval polifenol tartalomra és 78%-os visszatartast antioxidans kapacitasra. A naluk
is jelentosnek mondhato értékes anyag csokkenést az antioxidans tekintetében az oxidativ stresszenek

tulajdonitottak, amit a gyiimdlcslé a kezelés soran elszenvedett.

5.3.4.2.  Zsalyakivonat polifenelos vegyiileteinek megatarozasa
Nyolc kiilonb6zé polifenolt mutatott ki a vizsgalat: négy fenolsavat (kavésav, p-kumarsav,
ferulasav, rozmaringsav) és tovabbi négy flavonoidot (rutin, luteolin, heszperetin, apigenin). A

45. dbra mutatja minték folyadékkromatografids kromatorgamjat.
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45. abra HPLC kromatogramok a kiindulasi (/nitial extract (IE)), eldstiritett (RO) és végsiritett (OD)
zséalyakivonat polifenol komponenseirdl (1. kavésav, 2. p-kumarsav, 3. feralsav, 4. rutin, 5.

rosmaringsav, 6. luteolin, 7. heszperetin, 8. apigenin)

A 8. tablazat mutatja az egyedi komponensek koncentracioit a kiinduldsi kivonatban, az
eldstiritett, forditott ozmozissal nyert slritményben, és az ozmotikus desztillacioval eldallitott

végslritményben. A tablazatbol egyértelmlien kiolvashatd az individudlis komponensek

crer
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8. tdblazat Az egyedi polifenolok koncentracidja a részfolyamatokbodl vett mintakban
Retenciés | Molekulat Kiindulasi Elésiiritett Végsiiritmény,
id6, min omeg, kivonat, kivonat, mgmL! mgmL!
gmol! mgmL"!

kavésav 21,1 180,16 0,305+0,048 1,294+0,086 10,482+0,006
p-kumarsav 26,5 164,16 0,330+0,027 1,705+0,067 13,238+0,019
ferulasav 27,0 194,18 0,27040,005 0,592+0,007 4,901+0,003
rutin 28,5 610,52 0,260+0,001 1,2854+0,013 10,720+0,006
rozmaringsav 30,2 360,31 0,340+0,002 1,526+0,008 13,160+0,007
luteolin 35,0 286,24 0,578+0,002 0,992+0,011 8,054+0,007
heszperetin 35,1 610,56 0,323+0,04 0,685+0,062 4,862+0,027
apigenin 38,0 270,24 0,257+0,003 0,453+0,015 3,73140,020

Az 46. dbra szemlélteti, hogy az egyedi komponenseket a forditott 0zmézisos membran, az
ozmotikus desztillacios eljards mennyire tudta visszatartani. Az egész sliritési folymatra vonatkozé
visszatartdsokat szintén feltiintettem tablazatban, melyek az egész folyamat, a polifenolok

megorzésének hatékonysagara vonatkozo informacidkat hordozza.

A tablazatbol lathatjuk, hogy a forditott ozmdzis folyamata egyes komponenseket viszonylag
nagy hatékonysdggal tudott visszatartani, viszont egyes polifenolos alkotok visszatartdsa nagyon
alacsonynak mondhat6. A rutin, p-kumadrsav €s rozmaringsav vegyiiletek visszatartasa 80-90%-os,
ezzel szemben a ferulasav, heszperetin luteolin és apigenin visszatartasai nagyon alacsonynak
mutatkoztak (30-40%). Ez a fajta tendencia nem magyarazhaté a molekulak méretével, mivel a rutin
nagy molekulatdmegével (610,52 gmol') magas visszatartassal rendelkezett (88%), ezzel szemben a
legnagyobb molekulatomegli heszperetin minddssze 34-35 % mutatott. A jelenségek okainak tobb
magyarazata is lehet. A molekulaméret alapjan torténd szétvalasztds mellett a forditott ozmdzis
anyagitadasa sordn a membranba vald beoldodast is figyelembe kell venniink. Igy fontos a kiilsnb6z6

molekuldk hidrofob/hidrofil jellegét, térbeli elrendezddését is figyelembe venni a membrannal valo
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viselkedés szempontjabol. Ezek vizsgalatat érdemes lenne elsoként standard oldatokkal megvalositani,
majd kiilonb6z6 Osszetételek mellett, hogy valos képet kapjunk a jelenség valodi természetérdl, mely

nem volt targya jelenlegi munkdmnak.

ONSEKIZOGLU ¢és mtsai (2013) granatalmalé kémiai Osszetevoit hataroztdk meg és nyomon
kovették a 1¢ karatkerének valtozéasat a koncentraldsi folyamat soran. A mért komponensek koziil az
ozmotikus desztillaci6 soran a galluszsav, az ellagsav a (+) katechin, a klorogénsav, valamint a kdvésav

komponensek visszatartasai 56,4 és 86,2 % kozott volt kimutathato.

100 - = T :
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46. abra Az egyedi polifenolok visszatartasa a kiilonb6zd koncentralasi miiveletek soran

Az ozmotikus desztillacié visszatartasok magas, minden esetben legalabb 92%-o0s visszatartast
eredményeztek. Ez alatdmasztja az elvi alapokat, miszerint a polifenolok alapvetden nem jellemzden
illékony komponensek, igy nem képesek atparologni az ozmotikus agens oldaldba. CASSANO (2003)
munkajaban fény deriilt arra, hogy a forditott ozmoézis sordn citrus gylimolcsok Osszes antioxidans
kapacitas értékében csokkenés mutattak ki, amit a nagy alkalmazott transzmembran nyomadskiilonbség

hatasanak (50 bar) tulajdonitottak.
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5.4. Uj ozmotikus oldatok lehetéségének vizsgalata

5.4.1. Kiilonb6z6 ozmotikus oldatok hatékonysaganak dsszehasonlitasa
Az irodalmi részben megfogalmazott szempontok alapjan kivalasztott ozmotikus oldatokat

desztillalt vizes betaplalas mellett vizsgaltam meg, igy elkeriilve a betaplalas oldalon kialakuld
hatarréteg koncentracido polarizaciés hatasat. A 47. abra mutatja az eredményeket, szakaszos
miveletként vizsgalva a folyamatot, ennek okéan jelentkezik a fluxus csokkenése, ami a csokkend
hajtéerdbol eredeztethetd. Minden egyes mérés esetében 1000 g telitett kiindulasi ozmotikus oldattal
kezdoédott a folyamat, és 25 percig zajlott a miivelet. Az lizemeltetési koriilmények minden esetben
megegyeztek (T=30°C, Quetsp=22 L/h). Az ozmotikus oldat a kapillarisokban aramlott, mivel az
elokisérletekhez sziikséges sdalapanyag mennyiséget igy minimalizaltam. Minden esetben korrigaltam

a membran aktiv felilletét azzal, hogy a desztillitum irdnya koOpenytérbdl haladt befelelé a

kapillarisokba.
3,5
—+—Ca2NO3 -=-KNO3
3,0 —#r—K2Co3 —&—(NH4)2504
={=NH4NO3 -e—-CaCl2
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47. Kiilénbdz6 ozmotikus oldatok desztillatum fluxusa (MD 020 CP 2N) (T=30°C, Qbezp=22 Lh)

JOl lathaté az éabran, hogy a legnagyobb hatékonysagot a CH3COOK oldat mutatta, majd a
leggyakrabban alkalmazott CaCl> koveti, utdna KoCO3 és NH4NOs, ezutan a Ca(NOs)2, NaCl és
(NH4)2S04, végiil pedig a NaNO3 és KNOs.
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Nyilvanvald, hogy szakaszos rendszerek soran a leggyorsabb folyamat eredményezi a
legnagyobb hatjoerd, azaz fluxuscsokkenést az intenzivebb higulds miatt. Ezért, hogy 0ssze lehessen
hasonlitani a kiilonb6z6 oldatok ,,maximalis hatjderejét”, azaz a folyamat telitett allapotbeli értékeit, a
9. tablazat mutatja a kiilonb6z6 oldatok maximalisan kinyerhetd desztillatum fluxus kapacitasat. Ezeket
ugy allapitottam meg, hogy azoknak a fluxusértékeknek atlagat hasonlitottam 0ssze, ahol az ozmotikus
agensek higulasa nem érte el az 1 %-ot (mivel ennyit higult a leglassabb, KNOs3 oldat, tehat ezt kellett

alapnak vennem).

9. tdblazat Ozmotikus oldatok integralt desztillatum fluxusa, 1%-os higulas mellett (30°C)

Szervetlen s6k Integralt desztillitum Fluxusnévekmény, %
fluxus, kgm=h!

CH;COOK 2,97 +17%
CaCl, 2,54 -
K.COs 1,83 T28%

NH4NO; 1,79 230%
Ca(NOs3): 0,94 = 62%
NaCl 0,82 T 68%

(NH4)2SO4 0,77 T 70%
NaNQs3 0,51 T80%
KNO; 0,35 -86%

A 9. tablazat alapjana CH3COOK oldat 17%-kal nagyobb desztillatum fluxust képes biztositani,
szemben a leggyakrabban alkalmazott referencia CaClo-dal. Az Osszes tobbi vizsgalt anyag
hatékonysaga kisebbnek bizonyult a referencia oldattol. igy, az elékisérletek alapjan, a CH;COOK-ot

valasztottam tovabbi vizsgalataim alapjaul.

5.4.2. Kisérletterv kiértékelése a kivalasztott ozmotikus oldat miiveleti paramétereire
A miveleti paraméterek desztillitum fluxusra gyakorolt hatdsdt STATISTICA program

segitségével értékeltem ki, és teljes faktoros analizissel, hogy alatdmasszam a kisérletek grafikus
kiértékelése soran kapott eredményeket. Felallitottam egy olyan célfiiggvényt, amely a féhatasok, azaz

az egyes muveleti paraméterek mellett azok interakcidjat, egyiittes hatasait is tartalmazza.
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A statisztikai analizis elvégzéséhez az 48. abran bemutatott fluxus goérbékrél minden egyes
kisérlet esetén integralt atlagfluxus értékeket szdmoltam. A kapott atlag értékek jol kozelitik a

kiilonbozé paraméterek mellett végzett méréseket. Az integralt atlag értékeket az M.IV. melléklet

tartalmazza.

48. abra A fluxusértékek a kisérletterv alapjan

A 49. abra grafikusan szemlélteti a kisérletterv sarokpontjaiban elvégzett mérések integral fluxus
értékeit, a szamok az oszlopok felett a mérések sorszamét jeloli. Ebbol az abrabol mar lehet
feltételezni, hogy a koncentracionak jelentds hatdsa van a vizsgalt tartomanyon beliil is, és a betaplalas
hémeérsékletének hatasa is feltételezhetd. De ahhoz, hogy egyértelmii kijelentéseket tehessiink, meg kell

nézniink, hogy a faktoranalizis milyen értékeket ad meg.
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49. Az integralt értékek oszlopdiagramos 6sszehasonlitasa

Az elvégzett statisztikai elemézt 95%-os szignifikancia szinten végeztem el. A 10. tablazat és

M.V-VIL mellékletek bemutatjak az elemzés statiszikai eredményét. Egyértelmien latszik az illesztett

lienaris egyenlet R?=0,99233 értéke, mely bizonyitja a modell kellé pontossagat. A piros szin mutatja a

sziginfikans hatasokat is, melyet az 50 és 51. abra is személtet.

10. tablazat 2P-ksérletterv kiértékelése, 95%-o0s szignifikancia szinten

Effect Estimates; Var.:DV_ 1; R-sqr=.99233; Adj:,97443 (Design: 2**(3-0) design (Spreadsheet11) in nagyonjd.stw)
2**(3-0) design; MS Residual=,0084159

DV:DV_1

Effect | Std.Em. t(3) p -95.% +95.% Coeff. Std.Err. -95.% +95.%
Factor CnfLimt |CnfLimt Coeff. CnfLimt |CnfLimt
Mean/Interc. [ 0.6908181 0.027660 32.20581 0.000066 0.802791 0.978846( 0.890818| 0.027660| 0.802791 0.978846
(1)Sat(%) 1,203725| 0.064869| 18.55628| 0.000342 0.997283| 1.410167| 0.601863| 0.032434| 0498642 0,705083
(2)T(°C) 0.340775! 0.064869 525329 0.013435 0.134333 0.547217| 0.170387 0.032434 0.067167| 0.273608
(3)deltaT(°C) 0.073475 0,064869 1,13267 0,339695 -0.132967 0,279917| 0,036737 0,032434 -0,066483 0.139958
1by2 0,190175 0.064869 293168 0,060918 -0,016267 0,396617( 0.095087 0.032434 -0,008133 0.198308
1by3 -0.011825  0,064869 -0,18229 0.866977  -0.218267 0,194617| -0.005913 0.032434 -0,109133 0,097308
2by 3 0,135325 0,064869 2.08613 0,128249 -0.071117 0,341767| 0,067662 0,032434 -0,035558 0,170883
12273 0.087325 0.064869 1.34618 0.270929 -0.119117 0.293767| 0.043663 0.,032434 -0.059558 0,146883

A legerdsebb szignifikdns hatdsa egyértelmiien az ozmotikus oldat koncentracidjanak volt.

Tovébbi sziginfikans hatasa volt a betaplalas homérsékletének, igy ebben az esetben is érdemes a

lehetd legmagasabb értéken mikodtetni a folyamatot a nagyobb hatékonység elérése céljabol. A

hatasokat az 51. diagramon is szeml¢ltetem.
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@ree) %

p=,05
Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

50. 2P-kisérletterv f0- és kereszthatasokkal egyiitt &brazolva

]
-
o

51. Szignifikéns hatdsok a desztillatum fluxusra, betaplalas homérséklete €s az ozmotikus oldat

koncentracio fiiggvényében

A kiértékelés alapjan tovabba az is egyértelmiien latszik, hogy a vizsgalt tartoméanyon beliil
(Toetsp=32-42; AT=5-15°C) a hémérsékletkiilonbség hatdsa nem tekinthetd szignifikansnak, CH;COOK

ozmotikus oldat esetében. Igy elkeriilheté a miivelet koltségét noveld, ozmotikus agens oldali hiités

sziikségessége.
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A 2P teljes faktoranalizis alapjan, a szignifikans hatasokat figyelembe véve a linedris regresszio

eredménye (9):

J =0,8908 +0,6019 <525 4 01704 TCO= ©

melynek érvényessége Trewp=32-42°C, AT=5-15°C, ozmotikus oldat telitettsége 25-100%
tartomanyban.

5.5. Meggysiiritmény kiméletes siiritése kapcsolt membranos eljarassal
A kovetkezd alfejezet a meggysiritmény kiméletes eldallitasait mutatja be kapcsolt

membrantechnoldgiaval. Mikroszliréssel tortént a kiinduldsi meggylé el6szlirése ¢€s tlikrositése,
forditott ozmozisos eljardssal tortént az eldsiirités, ezt kovetden kiilonb6zd ozmotikus oldatokkal,
ozmotikus desztillacioval végeztem el a végsiritést. Vizsgaltam a mikrosziirés csiratlanité hatdsat, a
forditott ozmozis és az ozmotikus desztillacid6 hatdsdt a meggylé Osszes polifenol tartalamara és

antioxidans kapacitasara vontakozoan.

5.5.1. Meggylé elosziirése és hideg csiratlanitasa mikrosziiréssel
A kipréselt és vasznon eldsziirt meggylevet 0,45 pm porustt mikroszlird membranon szlirtem a

tilkrosités és a mikroorganizmusok eltavolitdsa céljabol. A 52. abra mutatja a permeatum-fluxus
valtozasat a mikroszlrés iddbeli elérehaladasanak fiiggvényében. Jol kovethetd, hogy az eldsziirt
meggylé permeatum fluxusa 29 Lm?h'-rol 9,8 Lm2h'-ra csokken, az eltdémddés miatt. A permeatum
és a retentdtum szarazanyag tartalma megegyezett, 5,8°Brix, mely azt igazolja, hogy az oldott
szénhidrattartalmat a membran nem tartotta vissza, mindossze a szuszpendalt, illetve kolloidélisan

jelenlévo anyagokat, melyek okoztak a sziirési eltomddést.
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52. Az el6szlirt meggylé permeatum fluxusanak id6beli lefolyasa, 20°C-on, 1,5 bar

transzembran nyomaskiilonbség és Q=500 Lh™! iizemeltetési térfogataram mellett
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53. Ioncserélt vizes mérések a permeabilitasi tényezé meghatdrozasahoza miivelet el6tt, utan és

a mosasi procedura elvégézése utan 20°C-on, 1,5 bar transzembran nyomaskiilonbség és

Transzmembran nyomaskiilonbség, bar

Qrec=500 Lh™! iizemeltetési térfogataram mellett.
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A 53. abrar6l leolvashat6, hogy a mikroszlir6 membran kiinduldsi, ioncserélt vizre
vonatkozatott permeabilitasi egyiitthatoja 256,86 Lm~>h'bar!, mely a megggylé siiritése soridn
folyamatosan csokkent, és a folyamat végére egy enyhe ioncserélt vizes Oblités utdn kozel a tizedére
csdkkent, az értéke 32,57 Lm>h'bar!. Ez a csokkenés jelenti a membran porusainak az eltdomodését, és

a membran feliiletérdl egyszert fizikai modszerrel nem eltavolithato fluxust csokkentd lerakodasokat.

Végiil alapos Na-hipokloritos mosas utan csak részben tudtam az eredei permeabiltidst
visszanyerni, igy a permeabilitasi tényezd értéke 126, 41 Lm>h'bar™! lett. Ezt tobbszords és magasabb
hémérsékletii moséassal sem lehetett eltavolitani, igy ez egy alland6 eltomddésnek tekinthetd. Az adott
hémérséklet allandosagat biztositva, és az ioncserélt viz dinamikai viszkoztasat nw=107Pas értéken
rogzitve, a transzmembran nyomaskiilonbséget 1,5 bar-nak véve, a membran ellenallasat 20°C-on
1,44x10”m™  értéknek szamitottam. Miutdn a kezelt meggylevet a kisérleti berendezésbdl
eltavolitottam, és desztillalt vizzel atoblitettem, az eltdmddési ellenallas szamithatd volt, mivel igy
eltavolitottam a polarizacios réteget, lehetdvé téve az eltomddés egyszerli vizsgalatat. A szamitdsok
alapjan ez az érték 1,1x10"°m'-nek adédott, mely Osszehasonlitva a membran ellenallassal egy

nagysagrenddel nagyobb érték.

Végiil az el6z6 két ellenéllas ismeretében visszaszamolhato polarizacios réteg ellenallasa is. A
meggylé dinamikai viszkozitisat Mmegeyie=1,3x10" Pas értékkel kozelitettem, amely megegyezik a
tilkrositése 1,5 bar-on, 20°C-on tortént, de a permeatum fluxusa folyamatosan csokkent, a folyamat
végére jellemzd permedtum fluxust felhasznalva szdmoltam a polarizécios réteg ellenallasat. Ennek

értéke 1,24x10m™! értéke volt. A harom értéket 5sszegzden a 54. abra szemlélteti.
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54. dbra A meggylé mikrosziirésének ellenallasai 20°C-on, 1,5 bar transzembran nyomaskiilonbség €s
Qree=.500 L h'! iizemeltetési térfogatdram mellett (Rp-membran ellenéllésa, Rp ploarizacios réteg

ellenallasa, Rr — eltomodési ellenallas)

Az 54. abran bemutatott ellenallasok Osszege a folyamat sordn Osszesen fellépd ellenallds. Az
Rm gyakorlatilag azon eltomddési ellendllasokat jelenti egyben, melynek egy részét a tisztitasi
proceduraval sikeresen el lehet tdvolitani, mas résziik allando eltémddésként tovabbra is fennmaradtak.
Ezek eltavolitasara 1étezik eljaras, kemencében valo hevitéssel a kemarmia anyagaban nem torténik
karosodas magas hdtlirése miatt, viszont a szerves eltomddése elég, elporlad. Ebben az esetben ezt a

hevitést nem tudtam kivitelezni, igy ezzel a marado eltomddéssel szadmolni kell.

Az 55. é4bra mutatja a folyamat kiindulasi szlirletfluxusra vonatkoztatott atlagos
fluxuscsokkenések aranyat, azok okaival feltiintetve. Lathatjuk, hogy a folyamat soran dsszesen fellépd
fluxuscsokkenés gyakorlatilag tobb mint 90%-os volt, és ennek oka alapvetéen az eltomddés. A
polarizacios hatds minddssze 5%-ot tett ki ebbdl. Az alapos mosas hatasara az eltomdodés 35%-at meg
lehetett szilintetni, de még igy is jelentds, 45%-o0s maradd eltdomddésési fluxuscsokkenési hatast lehetett

kimutatni.
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55. abra A kiilonbo6z0 ellenallasok fluxuscsokkentd hatasa

A mikrosziirés az adott {izemeltetési paraméterek mellett képes volt az dsszcsiraszamot 1,9x10!
értékrdl 0-ra csokkenteni, az élesztd és penész szamot pedig 1x10%-rél <1x10? értékre csokkenteni, ami
a kimutathatosagi hatar alatt volt. A 11. tabldzat a mikrosziirés csiratlanitdsi hatdsat mutatja be.
Eszrevehet6, hogy a betaplalas kiinduldsi 19 telepe a 3,5 6ras kezelés alatt a visszamaradd
retentdtumban 23 db-ra emelkedett. Ez betudhaté mind a koncentral6das, mind pedig a szaporodasi
hatasnak. Viszont az egyértlemlien szembetiinik, hogy a termékben, azaz a szlirletben 0 db telep
fejlédott ki, ami egyértelmii jele a sikeres csiratlanitasnak. Az élesztd €s penészszamra is ez a jellemzd,
ott is sikeresen, a szabvany szerinti kimutathato érték ald sikeriilt (<1x10%) csokkeneti a

mikroorganizmusok jelenétét.

11. Osszcsira, €lesztd €és penészszam meghatarozas eredményei

Minta Higitas Osszcsiraszam (cfu/ml) Eleszt6 és penész (cfu/ml)
Betaplalas (t=0 h) 0 1,9x10! 1x10?
Stritmény (t=3,5h) 0 2,3x10! 3x10?
Sziirlet (t=0h) 0 0 <1x10?
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5.5.2. Meggylé elosiiritése forditott ozmozissal spiral tekercs modullal

A tiikrositett és hidegen csiratlanitott mikrosziirésbol érkezd meggylevet forditott ozmdzisos
eljarassal stritettem tovabb. Ennek célja alapvetéen az ozmotikus desztillacios vizsgalatokhoz
sziikséges magasabb koncentracid elérése volt. A folyamatosan ndvekvd szénhidrat és egyéb oldott
alkotok koncentracidjanak fliggvényében a forditott ozmozisos folyamata egyre nagyobb
energiabefektetést igényel, tovabba egyre jelentdsebb lehet az értékes anyagok permeacidja a

membranon keresztiil, ami veszteséget jelent.
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56. abra Meggylé eldstiritése forditott ozmozissal (30°C, 500 Lh)

A miivelet soran a kiindulasi 5,8°Brix szarazanyag tartalmat sikeresen, egészen 18°Brix értékre
tudtam stiriteni. A 56. dbra mutatja, hogy ezt a folyamatot két 1épésben sikeriilt véghezvinnem, mivel a
kezdeti, 30 bar transzmembran nyomaskiilonbség mellett kevesebb, mint 1,4 o6ra alatt a kiindulasi
13,71 Lm?h'-rél 4,51 Lm>h'-re csokkent a fluxus, és a szarazanyag tartalom minddssze 5,8°Brix-rol
10,9°Brix-re nétt. Ezutdn a hajtéerét 40 bar értékre nodveltem, igy sikeriilt tovabbi 5,4 ora alatt

10,9°Brix-rél 18,0 °Brix-re, mialatt a 9,6 Lm~2h'-r6l 4 Lm>h'-ra csokkent a fluxus értéke.

A 57. diagram a vizfluxus mivelet eldtti €s miivelet utani értékeit mutatja. Jol latszik, hogy

teljes mértékben sikeriilt a tisztitasi procedura, nem maradt fennt lland6 eltomddési jelenség.
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57. Vizfluxus az RO mivelet el6tt és mosas utan (30°C, 500 L/h)

5.5.3. Meggylé elosiiritése forditott ozmozissal, lapmembran modullal
A kisérleteket lapmembran modulon is elvégeztem, hogy 0sszehasonlitsam a spiraltekercs modullal

elvégzett eredményekkel. A 58. dbra mutatja, hogy a szakaszos folyamat soran a kiindulési 5,8°Brix
koncentraciot 4,1 ora alatt 15,6°Brix értékre sikeriilt siiriteni, mig a fluxus 7,4 Lm>2h'-rol

3,1 Lm?h'-ra csokkent.

A 59. abran megfigyelhetjiik a lapmembran forditott 0ozmozis rendszer vizzel szembei viselkedését
a meggysuritési procedura eldtt és utdna. A megadott mosasi procedira elvégzése utan is maradt egy
kisebb eltomdédés a membranon, mely esetleges, 0,45 um-nél kisebb sejtalkotokbol, illetve oOrias

molekulakbol szarmazhat.
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58. dbra Meggylé¢ eldstiritése lapmembran forditott ozmozissal (20 bar, 30°C, 500 L/h)
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59. dbra Lapmembran forditott ozmo6zis vizfluxusa a meggystrtés eldtt és utan, a megfelelé mosasi

procedurat kovetden (30°C, 500 L/h)
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5.5.4. Meggylé koncentraliasa ozmotikus desztillaciéval

Az eldkisérletek alapjan megvizsgaltam a négy leghaté¢konyabbnak bizonyult ozmotikus
oldattal valo stirités fluxusait, a 60. dbra mutatja ennek eredményét. Minden esetben a kiindulasi oldat
kozel telitett ozmotikus oldat volt, és a meggysiiritmény kiindulasi szaraznyag-tartalma a forditott

ozmozisos eldstrités 18,0°Brix értéke volt. A folyamatot szakaszos koriilmények kozott hajtottam

végre, ennek okan figyelhetd meg a folyamatos fluxuscsokkenés.

Jol lathato, hogy a vartaknak megfeleléen a legnagyobb fluxust a CH3COOK oldattal torténd
lizemeltetés eredményezte. Ezutdn kovetkezett a CaCly, majd pedig az NHaNO3 és végiil a KoCO3

oldatos surités.
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60. dbra Ozmotikus desztillacié kiillonb6zé ozmotikus oldatokkal (30°C, Qvuetsp=22 L/h)

A legmagasab végsiiritési érteket a CH3COOK, CaCl, és NH4NOs3 oldatokkal sikeriilt elérnem,

mindharom esetben nagyobb, mint 60°Brix végkoncentraciot. CH3COOK esetében 62,5°Brix értéket

sikeriilt elérnem, és ez bizonyult a legnagyobb értéknek.

104



DOI: 10.14267/phd.2015018

EREDMENYEK

A 61. abra mutatja a vizaktivitasi értékeket, valamint a géznyomas értékeket a kivalasztott két

ozmotikus agens, és a meggylé 0sszetételének fliggvényében.
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61. abra CH3COOK, CaCl; és a meggylé vizaktivitas és vizgdznyomas €rteke a koncentracid

fiiggvényében (30°C)

Az abran jol megfigylehetd, hogy a CH3COOK 70 mm™'%-os értékéhez tartozik a legkisebb
vizaktivitds (0,24), és ezaltal vizgéznyomas (1,03 kPa) érték, az adott hdmérsékleten (30°C). Ezzel
szemben a CaCly oldat adott homéréskleten elérhetd legalacsonyabb vizaktivitds értéke 0,34, ami

1,60 kPa értéknek felel meg géznyomas tekintetében.

Az abran az is megfigyelhetd, hogy a ~20°Brix kiindulasi meggylé vizaktivitdsa 0,93, és a
végstritmény 62,2°Brix értéke mellett 0,79 vizaktivitas értéket lehetett megallapitani. Ettol az értéktol
magasabb értéken a miiveletet korlatozott mértékben lehet kivitelezni, mivel a meggysiiritmény
dinamikai viszkozitas értéke szintén dramaian megné (M.VIL). Igy, az anyagatbocsatasi jelenségek
magyaratanal és leirasanal figylelembe kell venniink a dinamikai viszkozitas valtozasanak szerepét,
mivel a két ozmotikus agens dinamikai viszkoztasa mas értékeket vesz fel a koncentracid

fiiggvényében.
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A 62. dbra mutatja, hogyan valtozik a hajtoerd a strités folyaman a CH3COOK ¢és CaCl,

oldatok esetében, a meggylé szarazanyag-tartalmanak fiiggvényében.
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62. abra Az ozmotikus desztillacio hatjoerejének valtozasa a meggylé szdrazanyag-tartalmanak

fliggvényében, a koncentralds soran

Az édbra alatamasztja azt a feltételezést, hogy a fluxusbeli kiillonbségek alapvetden a 1étesithetd
hajtoerd-kiillonbségebdl erednek, és mivel a CH3COOK oldattal magasabb érték Aallithato eld,

alapvetden ez a hatds indukalja a hatékonyabb anyagatbocsatast.

Az irodalmi attekintés és anyagok és mddszerek fejezetekben feltiintetett 6sszefliggések alapjan
a fluxusok ¢és a hajtoerd fiiggvényében egyszeriien ki lehet szamitani az anyagatbocsatasi egyiitthatd
értékét mind a két ozmotikus oldat esetében, ezt mutatja az 63. dbra. Lathatd, hogy nagysagrendileg
megegyezd értékeket kaptam (2-3x107kgm™s'Pa’l), habar az alacsonyabb hajtoerék mellett az

anyagatbocsatasi tényezd értéke magasabb volt a CaCl; esetében, mint a CH3COOK esetében.

Ez a jelenség azzal magyarazhatd, hogy habar a géznyomas értékek megegyeznek ilyenkor
minkét ozmotikus oldat esetében, de az adott Osszetételhez tartozo dinamikus viszkozitasok eltéroek

lehetnek, mely kihat az ozmotikus oldat oldali anyagatadasi tényez6 értékére.
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63. dbra Az anyagatbocsatasi tényez0 értéke a meggysirités folyaman CH3COOK ¢és CaCl; oldatokkal

Az 63. 4bra azt is mutatja, hogy magasabb koncentracio tartomanyban az CH3;COOK
hatékonyabban miikddik, mint a CaCl, oldat. Ezt megjelenithetjiik gy is, hogy a fluxusokat a
telitettségi allapotukhoz képest hasonlitjuk Ossze (64. abra). Az édbran lathat6, hogy a CaCl, oldat
esetében a kiinduldsi ozmotikus oldat kozel telitett volt (95%), mig a CH3COOK esetében ez
minddssze 83% volt. Ez annak tudhat6 be, hogy a CH3COOK oldat sokkal kisebb mennyiségili viz
hatasara lesz kevésbé telitett, felhigul, igy a berendezés holtterébdl felvett viz ebben az esetben a

rendelkezésre 4ll6 oldat mennyiséghez képest joval nagyobb higulast eredményezett.
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64. dbra Meggystirités fluxusai az ozmotikus oldatok telitettségének fliggvényében

Ettdl fiiggetleniil kijelenthetd a 63. ¢és 64. abrak alapjan, hogy a CH3COOK akkor tud
hatékonyan miikodni egy folytonos rendszerben, ha a folyamatos regeneralast ugy oldjuk meg, hogy
nem engedjiik felhigulasat 80% ald, igy a CaClz oldathoz képest folyamatos fluxustdbbletet tudunk

generalni, ezzel biztositva a hatékony tizemeltetés koriilményeit.

5.5.5. Meggylé¢ analitikai vizsgalata
A kovetkez0 fejezetben a meggylé Osszpolifenol és antioxiddns kapacitasanak mérési eredményeit

crer

65. abra a kiilonb6z6 allapotok 6sszes polifenol és Osszes antioxidans kapacitasat szemlélteti.
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65. dbra A meggysiirités kiillonb6z6 allapotainak antioxidans és dsszes polifenol értékei

Az abran megfigyelhetd, hogy a stirités a sliritmények Osszes polifenoltartalma és antioxidans
hatdsa a visszahigitott meggylevek esetében csokkenést eredményezett. A mérések azt mutatjak, hogy
az O0sszes polifenol tartalmat illetden a CaCl, bizonyult a leghatasosabbnak, ezt kovette a CH3COOK
oldat, majd pedig az NH4NOs és a KoCOs oldattal val6 stirités. Az abrabdl az is egyértelmiien kitlinik,
hogy az RO permedtumban csak alig mérhetd értékesanyag tartalmat sikeriilt kimutatnom, ami a

membran magas visszatartasat bizonyitja.

Ahhoz, hogy valéban megéllapithassam, tortént-e szignifikans véltozas a vizsgalt paramétereket
illetden, a stiritési aranyokkal korrigalt, ,,visszahigitott” értékeket is meg kell, hogy vizsgaljam. Ezek
utdn Games-Howell statisztikai elemzés utjan megallapithat6é (0=0,05), hogy tortént-e a miiveleti ldnc

barmelyik részében értékesanyag veszteség.

Az 66. és 67. abra az antioxiddns hatds €s az Osszes polifenoltartalom értékeit mutatja.
Homogenitas és normalitds vizsgalat utdn Games-Howell robusztus statisztikai modszer segitségével
hataroztam meg azt, hogy a kiindulasi meggyléhez képest a miivelet mely fazisdban jelentkezik

szignifikans csokkenés.
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66. abra Antioxidans kapacitas valtozasa a miiveleti 1épések soran, jeldlve a szignifikans eltéréseket a

kiindulasi meggylé értekéhez képest (a=0,05)

Az 66. 4dbra azt mutatja, hogy az antioxidans hatasra egyik eldkezelésnek (mikrosziirés, forditott
ozmozis lapmembrannal, spirdl tekercs modull) sem volt szignifikans hatasa. Ezzel szemben az
ozmotikus desztillacios vizsgalatok esetében szignifikans csokkenést talaltam. A M.VIIL. mellékletben
lathato, hogy bar a K-acetat alkalmazésa is szignifikans hatast generalt, de a négy kiilonb6z6 ozmotikus

oldat tekintetében ez eredményezte a legkisebb eltérést.
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67. abra Antioxidans kapacitas valtozasa a miiveleti 1épések sordn, jeldlve a szignifikans eltéréseket a

kiindulasi meggylé értekéhez képest (0=0,05)

Az 67. dbra azt mutatja, hogy az Osszes polifenol tartalmat tekintve mar a mikrosziirés is

szignifikas eltérést eredényezett. Ennek kovetkezményeként az ezeket kdvetd 1épések mar alapvetden

szignifikansan el kell, hogy térjenek a kiindulasi meggylé dsszes polifenol tartalmatol.

A 12. tdblazat szemlélteti a tovabbi miiveleti Iépések kozti viszonyokat. Jol 1athatd, hogy ebben

az esetben mindkét forditott ozmozis esetében volt szignifikans eltérés, viszont a két modszer kozott

nem volt statisztikai kiilonbség. A spirdl tekercs modullal elvégzett forditott ozmodzisos, €s a

lapmembran modullal elvégzett forditott ozmoézisos eljaras utdn elvégzett barmelyik ozmotikus

desztillacios modszernél talaltam szignifikans eltérést, bar a CH;COOK ¢és CaCly oldatokkal végzett

stiritések kozott nem volt szignifikadns kiilonbség. A legnagyobb csokkenést a NH4NOs, és végiil a

K>COs ozmotikus oldatok jelentették.
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12. tdblazat Szignifikans hatadsok az 6sszes polifenol tartalom tekintetében (a=0,05)

MF Spiral RO *
Lap RO *

Spiral RO Lap RO 0
Spiral RO CH3;COOK *
CaCl, *

NH4sNO3 *

K>CO3 *

Lap RO CH3;COOK *
CaCl» *

NH4NO3 *

K>CO;s *

CH3:COOK CaCl, 0
NH4NO3 *

K,>CO;s *

A 68. abra az ozmotikus desztillacios stritések hatasat szemlélteti az antioxidans hatasra, és az 0sszes
polifenol tartalomra a miveleti id6 fiiggvényben. Az abrarol egyértelmiien megallapithato, hogy a
hosszabb miiveleti id0 nagyobb értékes komponens veszteséget jelentett. Ez arra utalhat, hogy az
értekes komponensek egy része a folyamat sordn elbomlik, vagy a hdmérséklet, vagy a levegd

oxigéntartalma, vagy a fény, vagy pedig mindharom tényezd hatésara.

Miiveleti id6, min
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

K2C03

NH4NO3

CaCl2

CH3COO0K

Osszes polifenol

® Antioxidans hatas
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Antioxidans hatas, 6sszes polifenol, mMol ASE or GSE/L)

68. abra Ertékes komponensek tartalmanak valtozasa az ozmotikus desztillacios vizsgalatok soran,

a miiveleti id6 fliggvényében
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5.6. Uj tudomanyos eredmények

I. Uj, dinamikus mérési modszert dolgoztam ki a folyadék behatolasi nyomas (LEPy) mérésére
kozvetlen érintkeztetéssel (DCMD) ¢és vakuummal megvalositott membrandesztillaciés (VMD)
konfiguraciokban. Bizonyitottam, hogy a dinamikus modszer alkalmas az LEPy meghatdrozasara
ezekben a konfiguraciokban. Azt is bizonyitottam a VMD konfiguraciot tekintve, hogy a dinamikus
modszerrel megallapitott LEPy, értéke alacsonyabb a statikus modszerhez képest, igy a dinamikus
mobdszer a desztillatum mindsége szempontjabol egy szigoribb miiveleti korlatot eredményez a statikus
modszerrel szemben, amelynek tudatdban magasabb desztillitum mindséget, ezalta miveleti

iizembiztonsag érhetd el.

II. Uj, vakuummal torténd membranregeneralasi eljarast dolgoztam ki lapmembran esetére szendvics
modulban elhelyezve, mely jelentésen megkonnyiti a pdrusokban rekedt nedvesség eltdvolitasat

anélkiil, hogy a membrant a berendezésbdl el kellene tavolitani.

III. Vakuum-membréandesztillaciés (VMD) kisérleti berendezés segitségével bizonyitottam, hogy az
olajkoncentracidonak nincs hatdsa a desztillatum fluxusara egy spontan nedvesedési pont eléréséig. Ez
az érték a vizsgalt membran és miiveleti koriilmények esetében 250 ppm olajkoncentraciot jelentett.
Tovéabba itt is bizonyitast nyert az, miszerint a dinamikus modszerrel megallapitott LEP értékek

alacsonyabbak a statikus modszer segitségével megallapitott értékektdl.

IV. Uj, eddig még kevéssé, vagy egyaltalan nem vizsgalt ozmotikus oldatokat alkalmaztam az
ozmotikus desztillacié intenzifikélasanak céljabol, ¢és a CH3COOK oldat bizonyult a

leghatékonyabbnak. A kovetkezd regresszios modellt kaptam:

C(%) — 62,5 T(°C) — 37
J = 0,8908 + 0,6019 ——-——"+0,1704——-——

melynek érvényessége Tretip=32-42°C, AT=5-15°C, ozmotikus oldat telitettsége 25-100%

tartomanyban.
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V. A meggy értékes komponenseinek vizsgdlata soran bizonyitast nyert, hogy az 0sszes polifenol
tartalom tekintetében a forditott ozmodzisos lapmembrannal és spiraltekercs modullal egyarant
szignifikans értékesanyag-csokkenés vehetd észre, az ozmotikus desztillacios kisérletek tekintetében
szintugy. Az antioxidans kapacitds nem csokkent szignifikdnsan sem a spiral, sem a lapmembran
alkalmazaséaval, de az ozmotikus desztillacid esetében itt is szignifikans volt a csokkenés. Tovabba
megallapitast nyert az is, hogy a csokkenés mérteke a CH3COOK esetében a legkisebb, ami a
legrovidebb miiveleti idével van kapcsolatban. Ennek oka feltételezhetden a kiilonbozd fizikai
behatasokra és ezen behatasok hosszara vezethetd vissza (fény, hémérséklet, levegd oxigénjével valod

reakcio).

VI. Tobblépecsds membrantechnikat végeztem el eddig még nem vizsgalt zsilyakoncentratum
stiritésére. Munkam soran bizonytast nyert, hogy a kezdeti 0,9 m/m% oldott szarazanyag-tartalmat az
MF-RO-OD miiveleti kapcsolas 32,4 m/m% tudja siiriteni. A munkam soran arra is fény dertilt, hogy a
forditott ozmozisos 1€pés 60%-ban tartotta vissza az értékes komponenseket, az ozmotikus desztillacio

viszont nagyobb tobb mint 90%-ban.
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6. KOVETKEZTETESEK ES JAVASLATOK

A membrandesztillacios miiveletek esetében a kritikus LEP paraméter meghatarozasa
dinamikus modszerrel, sokkal ,,valésagszeriibb” informacidt biztosit, mint a hagyomanyos,
irodalomban fellelhetd statikus moddszer. Egy ilyen miiveleti feladat elsé 1épéseként ennek a
paraméternek a meghatarozasa elengedhetetlen a magasszintli lizembiztonsag feltételének
teljesitéséhez, és a dinamikus modszer erre kivaldan alkalmas.

A nedvesedett lapmembranporusok vakuum segitségével regeneralhatdak, és igy elkeriilhetd a
hosszadalmas ¢s koltséges szerelés, ujra lizembe helyezés. Viszont érdemes lenne az eljaras
tovabbi vizsgalata, mégpedig specidlis atlatsz6 modulok segitségével, ahol szemiigyre vehetd,
nincs-e olyan hely a modulban, ahol a nedvesség panghat, ezéltal kialakithatdo egy olyan
moédszer (vakuum érték, aramlési sebesség, stb.), amiben az etanol pozitiv hatdsa
megmutatkozhat.

Olaj-viz emulziok szétvalasztasara a membrandesztillacio alkalmas, viszont kritikus tényezo a
megfeleld modulkialakitds, és hogy a betdplalt elegy olajtartalma egy meghatarozott, un.
kritikus koncentracio alatt legyen, ezzel elkeriilve a porusok spontan nedvesedésének
lehetdségét. Ennek elkertilésére célszerli a rendszert folyamatos lizemben vizsgalni, ahol a
rendszer a kritikus LEP értéke alatt lizemel. Egy ilyen folyamatos rendszer laboratoriumi
vizsgalata sziikséges lenne a tovabbiakban.

Zsalyakivonat koncentralasa membranos miiveletekkel egy igéretes lehetdség, viszont a kritikus
tényezd a forditott ozmozis 1épése, mely soran jelentds értékes anyag csokkenés 1éphet fel. A
megfelel6 membran és modulkialakitas felderitése tovabbi, részeltesebb kisérletezést igényel.
Az ozmotikus desztillacios kisérletek hatékony elvégzésére kivald alternativa lehet a
CH3COOK oldat. Elelmiszeripari felhasznalasa lehetséges, igy ez altal kivalthatd a
visszastritése, mivel termékként értékesithetd, vagy legalabbis csak egy részét sziikséges
regeneralni.

A vizsgalt koncentracid tartomanyban a hémérséklet-kiilonbség alkalmazédsa szignifikansan
nem noveli az OD hatékonysagat. Erdemes lenne tovabb vizsgilni, vajon van-e olyan

tartomany, melyben megjelenik ennek a szignifikans hatasa.
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VIL

A kapcsolt membran miiveletek alkalmasak a meggylé siiritésére, viszont a megfeleld forditott
0zmozisos membranok megtalalasa, és az ozmotikus desztillacid soran fellépd értékes anyag
csokkenés alapvetd oka még ismeretlen. Fontos lenne annak kideritése, hogy ennek az oka a
miuveleti koriilményektdl, azon beliil is mely hatasoktdl fiigg leginkdbb és hogyan lehet a

negativ hatast elkertilni.
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A membran- és ozmotikus desztillacioé az elkdvetkezendd években jelentds szerephez juthat ipari
méretekben is. Membrandesztillacios rendszereket mar ma is kaphatunk, az ozmotikus desztillacio ipari
méretben még nem megvalositott. Kisérleteim sordn azt a célt tartottam szem el6tt, hogy minél tobb
olyan eredmény sziilessen, ami altal megvaldsithatd az ipari méretli rendszerek kivitelezése. Munkam
kétpolusu: a membrandesztillacio alapkutatashoz kapcsolodd LEP és regeneralasi vizsgalatok, valamint
az ezekhez kothetd olajos szennyvizek kezelésének lehetdsége membrandesztillacidval. Masik
poOlusként az ozmotikus desztillacid jelenik meg, és az ehhez kapcsoldodd 1j ozmotikus oldatok
vizsgalata, masrészrdl pedig ezek alkalmazasa valds, meggylé és zsalyakoncentratum elkészitése

céljabol.

Eléremutaté eredményeket kaptam mindkét polus tekintetében. Az altalam kidolgozott dinamikus
LEP mérési modszer az irodalomban fellelhetd modszerrel szemben alacsonyabb értékeket
eredményezett, ami nagyobb koriiltekéntésre figyelmeztet benniinket az ipari megvaldsitasok tervezése

és méretezése esetén.

A VMD eljaras egy megfeleld alternativa lehet olajos szennyvizek szétvalasztisara, habar ehhez a
membranok intenzivebb fejlesztése elengedhetetlen lesz a jovoben. Az atlalam kidolgozott LEP mérési
moddszer pedig valdés képet mutat az iizemeltetoknek arr6l, hogy milyen keretek kozott tudjak
hatékonyan miikodtetni a jovoben az ilyen rendszereiket, akar olajos fazist emulzid6 formdjaban

tartalmazo betaplalasok mellett is.

A zsédlyakivont értékes alkotoinak a koncentraldsa tobblépcsdés membranos technikakkal
(MF-RO-0OD) 6sszhangban az el6zd tapasztalatokkal, megvaldsithatd. Munkdban viszont fény dertilt
arra, hogy a RO 1épés kritikus az értékes komponensek megovasat tekintve. Zsalyakivonat esetében az

ozmotikus desztillacio egy megfeleld végsiiritési eljarasnak bizonyult.

Az ozmotikus desztillacid ipari méretekben vald megvalositasahoz kapcsolddd eredményeim is
biztatdak. Vizsgalatam ozmotikus dgensként olyan ¢élelmiszer-adalékanyagokat ¢és mitragya
alapanyagokat, melyek felhigulds utan értékesithetdek lehetnek. Az 0y ozmotikus oldatok tekintetében
egyértelmiien pozitiv képet mutat a CH3COOK oldata, mar az eldkisérletek soran ezzek sikerdiilt a
legnagyobb integralt desztillatumfluxust elérnem (2,97 kgm™h™!). Ez egy élelmiszeripari adalékanyag,
igy felhasznaldsa nem jelent gondot az iparban, az emberi szervezetre artalmatlan. Viszont ahhoz, hogy
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egy ozmotikus desztillacios rendszer jol tudjon mikodni elengedhetetlen, hogy mélyebb ismereteket

szerezzlink az anyagatadasi jelenségekrol, melyek a miivelet soran lezajlanak.

Teljes faktoros analizissal bizonyitottam, hogy a vizsgalt tartomanyon belill a hOmérséklet-
kiilonbségnek a betaplalas és ozmotikus oldal kozott nincs szignifikans hatasa a desztillatumfluxursa,
mig az ozmotiks oldat telitettési allapotanak, €s a betaplalasi hdmérsékletnek van szignifikdns hatasa.
Munkédmmal bizonyitottam, hogy ez az oldat magasabb telitettségi tartomanyban sokkal hatasosabb a
megszokott CaCly-hoz képest, ami az elérhetd alacsonyabb gdéznyomds értékeknek koszonheto,

hatékonyabb meggysiiritést sikeriilt kiviteleznek ezzel az oldattal.

Tobblépcsds MF-RO-OD meggystiritésre vald felhasznalasat bizonyitottam, hogy ezzel a miiveleti
kapcsolassal megvaldsithato a préselt meggylé siiritése, a hasznalt mikrosziirés sikeresen csirdtlanitotta
a meggylevet, majd pedig az RO-OD kapcsolds alkalmas volt a meggylé magas (~60°Brix)
koncentraci6é tartomanyba valo stritésére. A mikrosziirést és az forditott ozmoézis két modszerét
tekintve, Osszes antioxoddns kapacitasban nem okozott szignifikans csokkenést, mig az Osszes
polifenol tartalomban igen. Az ozmotikus desztillacid6 miveletei a kiilonbdz6 ozmotikus oldatokkal
minden esetben szignifikans csokkenést eredményeztek. Ezek koziil viszont a legkisebb csokkenés a
CH;COOK esetén volt észrevehetd, mely a rovidebb miiveleti idével van Osszefliggésban. Ezaltal
megallapitottam, hogy a miveleti koriilmények altal az értékes komponensek oxidativ stresszt
szenvednek el, igy a levegd oxigénjétdl valo teljes elszigetelés, a rendszer teljes fénytdl valo elfedése,
és a lehetd legrovidebb miiveleti id6 fontos kritériumok a magas értékesanyag tartalmu stiritmények

eléallitasa szempontjabol
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In the near future membrane distillation and osmotic distillation are going to be cited as an
economically process. Recently, some turnkey membrane dsitillation systems are already available
however, osmotic distillation is working on only in the scientific laboratories. My thesis has attempted

to demonstrate how these techniques can be further insified and implemented in the industry.

My thesis focuses on two main topic: identification of LEP value and the regeneration of the
wetted membranes and based on these, treatment of oil-in-water emulsion to produce clear high purity
water. Another main topic is to insify osmotic distillation process applying new osmotic solution which
later can be sell as product withouth supplement regeneration process. Finally, coupled membrane
processes containing microfiltration (MF), reverse osmosis (RO) and osmotic distillation has been

applied to concentrate sage extract and sour cherry juice.

Regarding membrane distillation, a new approach has been developed to determine one of the
critical parameter in MD processes, so-called liquid entry pressure (LEP). This approach possesses
advantages compared to the classical, ,,static” method, because it is imitating a real process run. From
this point of view operators can be extract informations which can be more crucial regarding distillate
quality and process efficiency as well. Based on these results separation of an oil-in-water emulsion is
practically feasible, however, a critical concentration of the dispersed oil exists. This limit can be only
overcome with new-type of membranes which have to be developed in the near future. These

membranes still under construction, but in small-scale application have already been acheived.

Concentrating sage extract can be overcome using coupled process. MF-RO-OD coupled
process is suggested in my thesis which can use for effective cocnetration of the extract. However,
siginficant valuable compond loss is occured along with the RO process. In case of osmotic distilltaion

negligible valuable comdound loss is determined.

Emplying osmotic distillation with CH3COOK solution is a promising option. This salt is very
soluble, thus, a solution with very low vapor pressure can be reachable, it can be perfectly use for
effective osmotic distillation processes. Furthermore, this compound is a well-known food additive,
thus non-toxic, it can be apply in liquid food concentration tasks. The results have presented that using
CH3COOK 1is more effective than the classical CaClo, however, the juice suffers valuable compound

loss along the process. This can origin from the ambient physical effect such as oxidantion with
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oxygene in the air, or photochemical effect, or even temperature. To find the right answer more

experiments are required.
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ML.II. A membranpodrus-nedvesedés jelelensége
Gyartoé Membran Polimer Modul dp, pm LEPw, bar Hivatkozas
Pall Gelman Kompozit Membrane data sheet by Pall
(Port Washington, TF200 PTFE/PP? la man bran 0,20 2,82/2,76+0,09 Gelman/ Measured value
NY, USA) p (Khayet et al., 2004)
Pall Gelman (Port .
Washington, NY, TF450 PTFE/PP KompomF 045 138 Membrane data sheet by Pall
lapmembran Gelman
USA)
Pall Gelman (Port
Washington, NY, TF1000 PTFE/PP? Supportefl 1,00 0.48 Membrane data sheet by Pall
lapmembran Gelman
USA)
Gore Inc. . Measured value (M.A.
(Newark, USA) Gore (PT20) PTFE lapmembran 0,2 3,68+0,01 Izquierdo-Gil, 1999 )
Gore Inc. . Measured value (M.A.
(Newark, USA) Gore (PT45) PTFE lapmembran 0,45 2,88+0,01 Izquierdo-Gil, 1999 )
Gore Inc. a Kompozit Measured value (M.A.
(Newark, USA) Gore (PTS20) PTFE/PP lapmembran 0.2 4,63 Izquierdo-Gil, 1999 )
Microdyn- Nadir Cséves Membrane data sheet by
GmbH (Wiesbaden, MDO020CP2N PP . 0,2 1,40 Microdyn-Nadir (Mengual et
membran modul
Germany) al., 2004)
Membrane data sheet by
Merck Millipore Inc. . Merck Millipore/ Measured
(Billerica, USA) GVHP/Durapore PVDF lapmembran 0,22 2,04/ 2,29+0,03 value (M.A. Izquierdo-Gil,
1999)
- Membrane data sheet by
Mel{;.ll(l l\’l.llllpl(}ge/\lnc. HVHP/Durapore PVDF lapmembran 0,45 1’05(; (1)23 0=+ Merck Millipore/ (M.A.
(Billerica, USA) ’ Izquierdo-Gil, 1999 )
Merck Millipore Inc. a Kompozit Membrane data sheet by
(Billerica, USA) FGLP PTFE/PE lapmembrén 0,20 2,80 Merck Millipore
Merck Millipore Inc. a Kompozit Membrane data sheet by
(Billerica, USA) FHLP PTFE/PE lapmembrén 0,50 1,24 Merck Millipore
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MLIIL. Vikuumos regeneralasi eljaras folyamatabraja.
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ML.IV. Kisérlettervhez integralt desztillatumfluxus értékei

Mérésiszam | AT(C) | Cuoand%) | Toeap(°C) ntegralt deszallatum fluxus
kgm>h'!
1. + + + 1,93
2. + + - 1,18
3. + - - 0,26
4. - + + 1,65
S. - - + 0,33
6. - + - 1,34
7. + - + 0,46
8. - - - 0,22
9. 0 0 0 0,80
10. 0 0 0 0,81
11. 0 0 0 0,83
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M.V. Kisérlettervhez kapcsolodo statisztikai tablak és abrak

Effect Estimates; Var.:DV_ 1; R-sqr=,99233; Adj:,97443 (Design: 2**(3-0) design (Spreadsheet11) in nagyonjo.stw)
2**(3-0) design; MS Residual=,0084159

DV: DV_1
Effect | Std.Emr. t(3) p -95.% +95.% | Coeff. |StdEm | -95% +95 %
Factor CnfLimt |CnfLimt Coeff. | CnfLimt |CnfLimt
Mean/Interc. | 0.8908181 0.027660  32.20581| 0.000066, 0.802791) 0.978846| 0.890818  0.027660| 0.802791 0.978846
(1)Sat(%) 120_3]725“ 0064869 18.55628 0.000342 0,997283 1.410167] 0.601863 0032434 ~ 0.498642 0,705083
(2)T(°C) 0,340775 0,064869 5.25329) 0.013435| 0.134333| 0,547217| 0, 170387 0032434, 0.067167| 0.273608
(3)deltaT(°C) | 0,073475 0,064869 1,13267 0,339695 -0,132967 0,279917| 0,036737 0,032434 -0,066483 0,139958
1by2 0,190175 0,064869 2,93168 0,060918 -0,016267 0,396617| 0,095087 0,032434 -0,008133 0,198308
1by3 -(_)_,_(_)11_&_3_2_%_ 0.064869 -0,18229 0,86{5_9"_/7i -0.218267 0,194617| -0,005913 0,032434 -0,109133 0,097308
2by3 0,135325 0,064869 2,08613 0,128249 -0.071117 0,341767 707967662 0. 032434 -0,035558 0,170883
4228 0.087325 0.064869 1.34618 0,270929 -0.119117 0.293767| 0.043663 0.032434 -0.059558 0.146883
Regr. Coefficients; Var.:DV_ 1; R-sqr=,99233; Adj:,97443 (Design: 2**(3-0) design (Spreadsheet11) in nagyonjé.stw)
2**(3-0) design; MS Residual=,0084159
DV:DV_1
Regressn | Std.Err. t(3) p 95.% | +95.%
Factor Coeff. CnfLimt |CnflLimt
Mean/Interc. [ -0.369194} 1.052482 -0,35078 0.748937 -3,71866 2.980274
(1)Sat(%) 0.014833 0. 014442 1,02710 | -0,03113 0,060793
(2)T(°C) 0,004425I Q 028193 0. 15695 0, -0,0853 094147
(3)deltaT(°C) 0,016879_|‘Q,_094149‘ 0, 17928 0 869146' -0,2§2_‘(5 0 316503
1by2 0.000041 0,000387 0,10703 0,921520 -0,00119 0,001272
1by3 -0,001755 0,001292 -1,35846 0,267443 -0,00587 0.002356
2by3 -0,000204  0,002522 -0.08103 0,940520 -0,00823 0,007821
1*2*3 0,000047 0,000035 1,34618 0,270929 -0,00006 0.000157
ANOVA; Var.:DV_ 1; R-sqr=,99233; Adj:,97443 (Design: 2**(3-0) design (Spreadsheet11) in nagyonjd.stw)
2**(3-0) design; MS Residual=,0084159
DV:DV_1
Factor SS |df| MS F
1)Sa 28979081 1/ 2.897908| 344.3356
(2)T(°C) 0,232255] 1) 0,232255| 27,5971
(3)deltaT(°C) | 0,010797 1 0010797  1.2829 0
1by2 0,072333 0,072333 8,594
1by3 0,000280 1 0,000280  0,0332 0,866977
2by3 0.036626 1 09§§QZ§=J.§15J9, ).
1*2*3 0.015251 1 0.015251  1.8122
Error 0.025248 3 0.008416
Total SS 3.290698 10
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MLVI. Kisérlettervhez kapcsolodo statisztikai tablak és abrak
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ML.VII. Meggylé, CH3COOK és CaCl: latszolagos viszkozitasa az dsszetétel fiiggvénylében (30°C).

Latszdlagos viszkozitas, mPas
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MLVIII. Statisztikai probak tablazatai a meggysiirités folyamataban — tablazat szétszedése

ANOVA
Sum of
Squares df Mean Square F Sig.
Antioxidans_kapacitds Between Groups 70,623 7 10,089 16,201 ,000
Within Groups 49,820 80 ,623
Total 120,443 87
Osszes_polifenol Between Groups 302,118 7 43,160 354,721 ,000
Within Groups 10,220 84 ,122
Total 312,339 91
Games-Howell
Dependent Mean Difference
Variable (1) Kezelés | (J) Kezelés I-)) Std. Error Sig. 95% Confidence Interval
Lower Bound | Upper Bound
ﬁ:;:’;ﬁgf“sf ﬁ:‘glg;‘llzm ME sziirlet -0328338 | ,1598454 | 1,000 -,589886 524218
Spirdl RO stiritmény ,2371662 ,1520616 ,765 -,305431 ,779763
Lap RO stiritmény 1,2160680 ,6035875 ,510 -,960054 3,392190
K-acetat 1,0715487(*) ,1794953 ,000 ,454618 1,688480
CaCl2 1,1843398(*) ,1453278 ,000 ,650836 1,717843
Nh4No3 1,9460912(*) ,1451601 ,000 1,412754 2,479428
K2Co3 2,6944398(*) ,1461678 ,000 2,159966 3,228914
MF sziirlet  Kiindulasi meggylé ,0328338 ,1598454 1,000 -,524218 ,589886
Spirél RO stiritmény ,2700000 ,0930900 ,125 -,043958 ,583958
Lap RO stiritmény 1,2489019 ,5914904 ,461 -,913734 3,411538
K-acetat 1,1043826(*) ,1332725 ,000 ,629066 1,579700
CaCl2 1,2171736(*) ,0816282 ,000 ,932721 1,501626
Nh4No3 1,9789250(*) ,0813293 ,000 1,695062 2,262788
K2Co3 2,7272736(*) ,0831147 ,000 2,439257 3,015290
Sl‘fr‘lrti ?n(; Kiinduldsi meggylé -2371662 ,1520616 765 -,779763 305431
MF sziirlet -,2700000 ,0930900 ,125 -,583958 ,043958
Lap RO siritmeny ,9789019 ,5804345 ,710 -1,181841 3,139645
K-acetat ,8343826(*) ,1238294 ,001 ,375086 1,293679
CaCI2 ,9471736(*) ,0650794 ,000 ,722795 1,171553
Nh4No3 1,7089250(*) ,0647041 ,000 1,485428 1,932422
K2Co3 2,4572736(*) ,0669344 ,000 2,227395 2,687153
SLL?EU};?HY Kiinduldsi meggylé -1,2160680 16035875 510 -3,392190 1960054
MF szfirlet -1,2489019 ,5914904 ,461 -3,411538 ,913734
Spiral RO sfiritmény -,9789019 ,5894345 ,710 -3,139645 1,181841
K-acetat -,1445193 ,5971004 1,000 -2,313179 2,024141
CaCl2 -,0317282 ,5877333 1,000 -2,190986 2,127530
Nh4No3 ,7300232 ,5876919 ,902 -1,429199 2,889246
K2Co3 1,4783718 ,5879416 ,280 -,681065 3,637808
K-acetat  Kiinduldsi meggylé -1,0715487(*%) ,1794953 ,000 -1,688480 -,454618
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MF sziirlet -1,1043826(*) ,1332725 ,000 -1,579700 -,629066

Spiral RO siritmény -,8343826(*) ,1238294 ,001 -1,293679 -,375086

Lap RO stiritmény ,1445193 ,5971004 ,000 -2,024141 2,313179

CaC12 ,1127911 ,1154606 ,966 -,339774 ,565356

Nh4No3 ,8745424(%) ,1152495 ,001 ,421999 1,327086

K2Co3 1,6228910(*) ,1165162 ,000 1,169904 2,075878

CaCl2 Kiindulasi meggylé -1,1843398(*) ,1453278 ,000 -1,717843 -,650836
MEF sziirlet -1,2171736(*) ,0816282 ,000 -1,501626 -,932721

Spiral RO siritmeny -,9471736(*) ,0650794 ,000 -1,171553 -,722795

Lap RO siiritmény ,0317282 ,5877333 ,000 -2,127530 2,190986

K-acetat -,1127911 ,1154606 ,966 -,565356 ,339774

Nh4No3 ,7617514(*) ,0467338 ,000 ,605712 ,917790

K2Co3 1,5101000(*) ,0497759 ,000 1,341581 1,678619

NH4NO3  Kiinduldsi meggylé -1,9460912(*) ,1451601 ,000 -2,479428 -1,412754
MF szfirlet -1,9789250(*) ,0813293 ,000 -2,262788 -1,695062

Spiral RO siiritmény -1,7089250(*) ,0647041 ,000 -1,932422 -1,485428

Lap RO siiritmény -,7300232 ,5876919 ,902 -2,889246 1,429199

K-acetat -,8745424(*) ,1152495 ,001 -1,327086 -,421999

CaCl2 -,7617514(*) ,0467338 ,000 -,917790 -,605712

K2Co3 ,7483486(*) ,0492842 ,000 ,581328 ,915369

K2CO3 Kiinduldsi meggylé -2,6944398(*) ,1461678 ,000 -3,228914 -2,159966
MEF sziirlet -2,7272736(%) ,0831147 ,000 -3,015290 -2,439257

Spiral RO stiritmény -2,4572736(%) ,0669344 ,000 -2,687153 -2,227395

Lap RO siiritmény -1,4783718 ,5879416 ,280 -3,637808 ,681065

K-acetat -1,6228910(*) ,1165162 ,000 -2,075878 -1,169904

CaCI2 -1,5101000(*) ,0497759 ,000 -1,678619 -1,341581

Nh4No3 -,7483486(*) ,0492842 ,000 -,915369 -,581328
S_Osfim EZ;‘;;‘;:SI MEF szirlet 2,0849609(*) ,1209254 ,000 1,677469 2,492453
Spiral RO siiritmény 3,0497234(*) ,1499832 ,000 2,547896 3,551551

Lap RO stiritmény 2,6222522(*) ,1424628 ,000 2,146460 3,098044

K-acetat 4,3905343(*) ,1957448 ,000 3,720969 5,060099

CaCl2 4,3950936(*) ,1311732 ,000 3,954930 4,835257

Nh4No3 5,2416655(*) ,1150123 ,000 4,847984 5,635347

K2Co3 5,9936713(*) ,1078668 ,000 5,618709 6,368633

MF sziirlet Kiindulasi meggylé -2,0849609(*) ,1209254 ,000 -2,492453 -1,677469
Spiral RO siiritmény ,9647625(%) ,1340599 ,000 ,508785 1,420740

Lap RO siiritmeny ,5372913(*) ,1255896 ,008 ,112701 ,961882

K-acetat 2,3055733(%) ,1838291 ,000 1,661902 2,949245

CaCl2 2,3101327(%) 1126211 ,000 1,929953 2,690312

Nh4No3 3,1567046(%) ,0933002 ,000 2,840404 3,473005

K2Co3 3,9087103(%) ,0843348 ,000 3,622290 4,195131

S‘fr‘lrtﬁig Kiinduldsi meggylé -3,0497234(*) ,1499832 ,000 -3,551551 -2,547896
MF szfirlet -,9647625(%) ,1340599 ,000 -1,420740 -,508785

Lap RO stiritmény -, 4274712 ,1537685 ,152 -,941292 ,086349

K-acetat 1,3408108(*) ,2041204 ,000 ,649733 2,031889

CaCl2 1,3453702(%) ,1433719 ,000 ,862327 1,828413

Nh4No3 2,1919421(*) ,1287514 ,000 1,747307 2,636577

K2Co3 2,9439479(*) ,1224106 ,000 2,513930 3,373965

Lap RO Kiindulasi meggylé -2,6222522(%) ,1424628 ,000 -3,098044 -2,146460
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stiritmény
MEF sziirlet -,5372913(*) ,1255896 ,008 -,961882 -, 112701
Spiral RO stiritmény 4274712 ,1537685 ,152 -,086349 ,941292
K-acetat 1,7682820(*) ,1986600 ,000 1,091491 2,445073
CaCl2 1,7728414(*) ,1354850 ,000 1,317732 2,227951
Nh4No3 2,6194133(*) ,1199066 ,000 2,207677 3,031150
K2Co3 3,3714191(*) ,1130709 ,000 2,976758 3,766080
K-acetat  Kiindulasi meggylé -4,3905343(*) ,1957448 ,000 -5,060099 -3,720969
MF sziirlet -2,3055733(*) ,1838291 ,000 -2,949245 -1,661902
Spiral RO siiritmény -1,3408108(*) ,2041204 ,000 -2,031889 -,649733
Lap RO stiritmény -1,7682820(*) ,1986600 ,000 -2,445073 -1,091491
CaCl2 ,0045594 ,1907264 ,000 -,653885 ,663003
Nh4No3 ,8511313(*) ,1799944 ,006 ,213661 1,488602
K2Co3 1,6031370(*) ,1755147 ,000 ,972979 2,233295
CaCI2 Kiindulasi meggylé -4,3950936(*) ,1311732 ,000 -4,835257 -3,954930
MEF sziirlet -2,3101327(%) ,1126211 ,000 -2,690312 -1,929953
Spiral RO siiritmény -1,3453702(*) ,1433719 ,000 -1,828413 -,862327
Lap RO siiritmény -1,7728414(*) ,1354850 ,000 -2,227951 -1,317732
K-acetat -,0045594 ,1907264 ,000 -,663003 ,653885
Nh4No3 ,8465719(*) ,1062468 ,000 ,481593 1,211551
K2Co3 1,5985776(*) ,0984673 ,000 1,255046 1,942109
Nh4No3  Kiindulasi meggylé -5,2416655(*) ,1150123 ,000 -5,635347 -4,847984
MEF sziirlet -3,1567046(*) ,0933002 ,000 -3,473005 -2,840404
Spiral RO siritmény -2,1919421(%) ,1287514 ,000 -2,636577 -1,747307
Lap RO siiritmény -2,6194133(%) ,1199066 ,000 -3,031150 -2,207677
K-acetat -,8511313(%) ,1799944 ,006 -1,488602 213661
CaCl2 -,8465719(*) ,1062468 ,000 -1,211551 -,481593
K2Co3 ,7520057(%) ,0756123 ,000 ,489994 1,014018
K2Co3 Kiindulasi meggyle -5,9936713(*) ,1078668 ,000 -6,368633 -5,618709
MF szfirlet -3,9087103(*) ,0843348 ,000 -4,195131 -3,622290
Spiral RO stiritmény -2,9439479(*) ,1224106 ,000 -3,373965 -2,513930
Lap RO siritmeny -3,3714191(%) ,1130709 ,000 -3,766080 -2,976758
K-acetat -1,6031370(*) ,1755147 ,000 -2,233295 -,972979
CaCl2 -1,5985776(*) ,0984673 ,000 -1,942109 -1,255046
Nh4No3 -,7520057(*) ,0756123 ,000 -1,014018 -,489994

* The mean difference is significant at the .05 level.
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