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1. Wyodre¢bnienie substancji w stanie chemicznie czystym

Wyodrgbnienie substancji mozna przeprowadzi¢ roznymi metodami poprzez:
e destylacje,

krystalizacjg,

sublimacje,

ekstrakcje,

chromatografig.

Destylacja - metoda rozdzielania cieklych uktadéw wielosktadnikowych, oparta na rdéznej
lotnosci poszczegdlnych sktadnikow mieszaniny.
W zalezno$ci od substancji, ktore maja zosta¢ oczyszczone lub rozdzielone stosuje si¢ roézne
sposoby destylacji:
destylacja zwykta (pod ci$nieniem atmosferycznym); najczesciej stosowana,
- destylacja z para wodna; dla substancji, ktore w temperaturze wrzenia rozkladaja sig, ale
z woda nie mieszaja sig,
- destylacja pod zmniejszonym ci$nieniem; dla substancji, ktore w temperaturze wrzenia
rozktadaja si¢ 1 mieszaja si¢ z woda,
- destylacja frakcjonowana; dla rozdzielenia mieszaniny kilku substancji.

Krystalizacja - metoda polegajaca na wydzieleniu ciala stalego w postaci krysztatow
z przesyconego lub przechtodzonego roztworu. Celem tego jest oczyszczenie substancji na
zasadzie réznicy rozpuszczalnosci w okreslonym rozpuszczalniku substancji oczyszczanej i jej
zanieczyszczen. Nalezy stosowaé taki rozpuszczalnik, w ktorym substancja oczyszczana
rozpuszcza si¢ dobrze na goraco, a na zimno znacznie gorzej. Zanieczyszczenia natomiast
powinny by¢ tatwo rozpuszczalne na zimno lub pdzniej przynajmniej trudno krystalizowac.
Etapy procesu krystalizacji:

1. rozpuszczenie substancji w matej ilosci rozpuszczalnika w jego temperaturze wrzenia

2. przesaczenie na goraco lub dekantacja

3. ozigbienie przesaczu i wykrystalizowanie substancji

4. oddzielenie krysztatow z roztworu

5. przemycie i suszenie substancji
Rozrézniamy podobnie jak w przypadku destylacji krystalizacj¢ zwykla i frakcjonowana.

Sublimacja polega na przeprowadzeniu substancji statej w faz¢ gazowa (z pominigciem fazy
ciektej) 1 ponowne przejscie w stan staly. Poniewaz proces przebiega ponizej temp. topnienia
substancji sublimowanej, stosuje si¢ t¢ metod¢ wtedy, gdy oczyszczany zwiazek rozklada sig
W temperaturze topnienia.

Ekstrakcja - metoda rozdzielania mieszanin cieklych lub statych. Polega na wydzieleniu z fazy
ekstrahowanej, za pomoca odpowiednich rozpuszczalnikdéw, jednego lub kilku sktadnikow
mieszaniny. Rozpuszczalnik winien selektywnie rozpuszcza¢ badana substancj¢. W metodzie tej
wykorzystuje si¢ duza rdznicg rozpuszczalno$ci tego zwiazku w roztworze ekstrahowanym
1 w rozpuszczalniku.

Chromatografia to technika analityczna lub preparatywna stuzaca do rozdzielania lub badania
sktadu mieszanin zwigzkéw chemicznych.
W kazdej technice chromatograficznej najpierw rozdziela si¢ badana mieszaning, a nastgpnie
przeprowadza si¢ detekcj¢ poszczegdlnych sktadnikow. Rozdzial substancji nastgpuje w wyniku
przepuszczenia roztworu badanej mieszaniny przez specjalnie spreparowana fazg rozdzielcza
(zloze), zwana tez faza stacjonarna. Faza rozdzielcza sa substancje wykazujace zdolnosci
sorpcyjne lub zdolne do innych oddziatywan na substancje przeptywajace. Podczas przeptywu
eluenta (fazy ruchomej) przez fazg rozdzielcza nastgpuje proces wymywania zaadsorbowanych
(lub zwiazanych) substancji. Intensywnos$¢ tego procesu jest rozna dla poszczegolnych
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sktadnikéw mieszaniny. Jedne sktadniki sa wigc zatrzymywane w fazie dluzej, a inne krocej,
dzigki czemu moze nastgpowac ich separacja. Czas przebywania danego sktadnika w kolumnie
okreslany jest mianem czasu retencji.

Podziatlu technik chromatograficznych dokonuje si¢ w zaleznosci od eluenta, rodzaju i sposobu
przygotowania fazy rozdzielczej oraz parametrow procesu.

1.1. Destylacja

Destylacja polega na przemianie substancji w stan pary i nastgpnym jej skropleniu w innym
juz miejscu po przeprowadzeniu przez aparatur¢ chtodzaca. Podstawowym warunkiem
zastosowania tej metody jest mozliwos¢ przejscia oczyszczanej substancji w stan pary bez
jednoczesnego rozkladu. I tak, destylacje pod zwyklym ci$nieniem stosuje si¢ wylacznie do
substancji o niewielkich czasteczkach, ktorych temperatura wrzenia lezy ponizej 200°C. Dla
substancji wysokowrzacych stosuje si¢ destylacje pod zmniejszonym ci$nieniem. Substancje
state destyluje si¢ z reguly pod zmniejszonym ci$nieniem lub z para wodna. Temperatura
wrzenia jest, jak wiadomo, temperatura, w ktérej prezno$¢ pary substancji osiaga warto$¢
ciSnienia atmosferycznego. Zmiana temperatury wrzenia w toku destylacji dowodzi, ze
substancja nie jest czysta i mamy do czynienia z mniej lub bardziej ztozona mieszanina.

Destylacja z para wodna
Destylacja z para wodna jest wygodna metoda oczyszczania substancji statych i ciektych nie
mieszajacych si¢ z woda , lotnych za$§ z para wodna, tzn. wykazujacych w temperaturze bliskiej
100°C dos¢ znaczna pr¢zno$¢ pary (co najmniej 6,5-13 hPa). Poniewaz woda 1 destylowany
sktadnik A nie mieszaja si¢ ze soba, ogoélna preznos¢ par, zgodnie z prawem Daltona, jest suma
preznosci czastkowych.
P= PW + PA (1)

Poniewaz ciecz zaczyna wrze¢, gdy prezno$¢ jej par osiagnie warto$¢ ci$nienia
atmosferycznego panujacego w danej chwili, przeto prezno$¢ par rozwazanej mieszaniny osiaga
wartos$¢ ci$nienia atmosferycznego w temperaturze nizszej od temperatury wrzenia kazdego z jej
sktadnikéw. Sktad pary, a wige i sktad kondensatu mozna obliczy¢ ze wzoru

NP @)
n, P,

gdzie: nyiny - liczba moli czasteczek substancji A 1 wody,

P, 1Py - preznosci czastkowe par substancji A i wody.

Wprowadzajac jednostki masy wzor mozna przeksztatci¢ do postaci:
m, M xP, 3)
n, 18xP,

gdzie: M, - masa czasteczkowa substancji A.

Rownanie (2) jest w przyblizeniu stuszne, gdyz jedynie przyblizeniem jest zatozenie
wzajemnej catkowitej nierozpuszczalno$ci sktadnikow.

Destylacja z para wodna jak to wynika z rdwnania (1) zachodzi w temperaturze nizszej od
temperatury wrzenia wody, przeto wiele substancji o temperaturach wrzenia bardzo wysokich,
w ktorych ulegaja one juz zazwyczaj czgsciowemu rozktadowi daje si¢ oczysci¢ przez destylacje
w temperaturze ponizej 100°.

Destylacja z para wodna pozwala ponadto w tatwy sposob:

a) oddzieli¢ produkt od nielotnych produktow smolistych.

b) wydzieli¢ zwiazek organiczny z wodnych roztworow soli nieorganicznych.

c¢) oddzieli¢ wiele substancji organicznych lotnych z para wodna od zwiazkéw organicznych
nielotnych z para wodna.

Prosty zestaw aparatury do destylacji z para wodna niewielkich ilo$ci substancji przedstawia
rysunek 1.
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Rys. 1. Zestaw do destylacji z para wodna: 1 - kolba destylacyjna, 2 - nasadka typu,,Y”,
3 - chtodnica, 4 - przedtuzacz, 5 — odbieralnik.

Wiesze ilosci substancji lotnej z para wodna mozna destylowaé w zestawie pokazanym na

rysunku 2.
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Rys. 2. Zestaw do destylacji z para wodna w duzej skali: 1 - wytwornica pary wodne;j,
2 - chtodnica, 3 - kolba destylacyjna, 4 - przedtuzacz, 5 - odbieralnik,

6 - rurka bezpieczenstwa.

Par¢ wodna przepuszcza si¢ do czasu, gdy w destylacie przestaje pojawia¢ si¢ substancja
destylowana. Sposéb wyodrgbniania substancji organicznej z destylatu zalezy od jej stanu
skupienia. Substancje krystaliczne zazwyczaj odsacza sig, a substancje ciekte oddziela si¢ za
pomoca ekstrakcji rozpuszczalnikiem organicznym rozpuszczajacym substancje organiczng
1 oczywiscie nierozpuszczalnym w wodzie.

Rys. 3. Schemat aparatu Derynga.

Inny wariant destylacji probki surowca z woda
przeprowadza si¢ w aparacie Derynga o zamkni¢tym
obiegu wody. Wydzielony olejek zbiera si¢ na
powierzchni wody w odbieralniku. Aparat sklada si¢ z
kolby szklanej 1 czg$ci zasadniczej. Cze$¢ zasadnicza to
kolumna destylacyjna, chtodnica i odbieralnik, ktory
przez trojdrozny kurek i rurke przeptywowa taczy si¢ z
kolumna destylacyjna tworzac zamknigty obieg wody.
Kolumna zaweza rurke 1 ta rurka kondensacyjna
przechodzi ponizej chlodnicy w czg§¢ kalibrowana,
stanowiaca odbieralnik. Gorna, szersza cze$¢ odbieralnika

jest opatrzona podziatka co 0,1 ml, dolna, zwgzona natomiast jest skalibrowana co 0,01 ml.
Rurka odbieralnika zakonczona jest trojdroznym kurkiem, ktéry z jednej strony taczy si¢ z rurka
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przeptywowa, prowadzaca do kolumny destylacyjnej, a z drugiej strony ma krotka rurke
odptywowa. Po zakonczeniu oznaczenia resztki olejku usuwa si¢ przeptukujac aparat goraca
woda, nastepnie etanolem lub acetonem.

1.2. Ekstrakcja i metody ekstrakcji

Ekstrakcja nazywamy rozdzielanie roztworéw lub mieszanin ciektych albo wydzielanie
substancji z ciat statych za pomoca ciektego rozpuszczalnika (ekstrahenta), ktory selektywnie
rozpuszcza tylko wydzielane sktadniki. Mieszaning ciekta, ktora ma by¢ rozdzielona przez
ekstrakcje, kontaktuje si¢ z ekstrahentem, ktdry jest nierozpuszczalny (lub mato rozpuszczalny)
w tej mieszaninie. W efekcie tworza si¢ dwie odrgbne warstwy ciekle: ekstrakt i rafinat. Ekstrakt
jest roztworem wydzielonych sktadnikow w ekstrahencie. Rafinat jest mieszaning ciekta ubozsza
w sktadniki wydzielane i zawierajaca zazwyczaj male ilo$ci rozpuszczonego ekstrahenta.

Ekstrakcja jest zatem, podobnie jak chromatografia, wymiana jonowa, czy jednorodne
stracanie, metoda rozdzialu oparta na podziale substancji migdzy dwie nie mieszajace si¢ fazy.
W kazdej z tych metod wystepuje ruch materii poprzez granicg faz. Dla opisu tego zjawiska
wielkie ustugi oddaje klasyczna regula faz Gibbsa:

f+s=a+2 4)

gdzie: f- liczba faz,

s - zmiennos¢ lub liczba stopni swobody,

o - ilo$¢ sktadnikow.
W przypadku ekstrakcji mamy w zasadzie do czynienia z dwoma nie mieszajacymi si¢
rozpuszczalnikami i jedna substancja rozpuszczong rozdzielang migdzy nie, tak wigc liczba faz
wynosi 2, a ilo§¢ sktadnikow — 3. W stalej temperaturze i pod statym ci$nieniem reguta
przewiduje wigc jeden stopien swobody. Oznacza to, ze jesli wybierzemy okres$lone st¢zenie
substancji w jednej fazie to jej stezenie w drugiej fazie bedzie ustalone. Ilosciowo zwiazek
miedzy stezeniami substancji w obu fazach okresla prawo podziatu Nernsta, ktore mowi, ze
substancja rozpuszczona dzieli si¢ pomigdzy dwa praktycznie nie mieszajace si¢ rozpuszczalniki
w stalym stosunku, zaleznym od uzytych rozpuszczalnikow, lecz niezaleznym od ilosci
substancji. W stanie rOwnowagi stosunek st¢zen substancji rozpuszczonej w dwoch nie
mieszajacych si¢ fazach jest w danej temperaturze staty, pod warunkiem, Ze stgzenie substancji
rozpuszczonej nie jest bardzo duze i ma ona w kazdej z faz ta sama masg czasteczkowa. Dla
substancji A rozdzielajacej si¢ migedzy rozpuszczalniki 1 1 2 mamy:

AS A, (5
k=2 )
C1

gdzie: ¢, c; - stgzenia substancji A w rozpuszczalniku 11 2,
k - wspolczynnik podziatu; stata niezalezna od catkowitego st¢zenia substancji
r0ZpusSzczone;.

Jezeli substancja rozpuszczona ulega w ktorejkolwiek z faz reakcjom chemicznym, takim jak
asocjacja, dysocjacja, hydroliza czy solwatacja (czyli zmienia si¢ jej stgzenie) wyznaczenie
wspotczynnika podzialu jest trudne. Z tych samych przyczyn, w wigkszosci uktadéw prawo
podziatu nie jest spelniane. Dlatego w praktyce wyznaczamy globalny, stechiometryczny
rozdziat interesujacego nas sktadnika pomigdzy fazy (na ktory ma wpltyw wspdtoddziatywanie
rozdzielanej substancji z innymi sktadnikami), zwany wspotczynnikiem ekstrakcji D.

2c,
b= (7)
1
gdzie: - calkowite stezenie substancji w fazie 2 i fazie 1.

Wspolezynnik ekstrakcji jest wielkoscia zalezna od stgZenia (nieliniowa izoterma podziatu)
poniewaz réwnowaga asocjacji i dysocjacji powaznie wplywa na podzial. Mozna zapobiec
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nieliniowe] izotermie podziatu stosujac odpowiednio dobrana parg¢ rozpuszczalnikow, ktore
utrzymywatyby staly stosunek zasocjowanych lub zdysocjowanych czasteczek do czasteczek
pojedynczych lub niezdysocjowanych. Gdy ekstrahowana substancja nie podlega Zzadnym
reakcjom w obydwu fazach, wspotczynnik ekstrakcji D jest rowny wspotczynnikowi podziatu k.

W praktyce dla charakterystyki efektywno$ci ekstrakcji, uzywa si¢ okreslenia procent
ekstrakcji, %E. Wielko$¢ ta zwiazana jest ze wspotczynnikiem ekstrakcji nastgpujaca
zaleznoS$cia:

op = 100D ®)
D+(V,/V,)

gdzie: V1V, oznaczaja odpowiednio objgtosci fazy 2 i fazy 1.

Bardzo czegsto ekstrakcje stosuje si¢ w celu oddzielenia analizowanej substancji znajdujacej
si¢ w roztworze od substancji przeszkadzajacej w jej oznaczeniu. Niezbgdnym warunkiem
uzyskania dobrego rozdziatu jest duza réznica pomigedzy wspotczynnikami ekstrakeji substancji
oznaczanej i przeszkadzajacej. Skutecznos¢ rozdzielania okresla wspotczynnik rozdziatu .

pole:les)r (i) se,), D,

Tle ) Nes), (ehie,) D, O

gdzie: (ca )i, (ca)2— stezenie substancji A w fazie 112,
(cB )1, (cB)2 — stezenie substancji B w fazie 11 2.
Gdy B = 1 rozdzial jest niemozliwy, natomiast gdy £ >10 potrzeba tylko paru podziatowych
operacji ekstrakcyjnych, aby uzyskac¢ dobry rozdziat.

W uktadzie ciecz-ciecz stosuje si¢ dwa podstawowe sposoby realizacji operacji ekstrakcji:
ekstrakcjg periodyczng i ekstrakcjg ciagla. Czgsto stosowana jest takze ekstrakcja w uktadzie
ciato state-ciecz.

Ekstrakcja periodyczna (nieciqgla)

Ekstrakcja periodyczna polega na rozdziale substancji pomigdzy dwa nie mieszajace si¢
rozpuszczalniki, przez wytrzasanie obu warstw ciektych, az do osiagnigcia stanu réwnowagi
pomigdzy stezeniami rozdzielanej substancji w obu rozpuszczalnikach.

Ekstrakcje periodyczna przeprowadza si¢ w grubosciennych rozdzielaczach cylindrycznych
albo kulistych, o ksztalcie gruszki (rysunek 4) lub o ksztalcie podtuznym.

I

Dwa nie mieszajace si¢ rozpuszczalniki, z ktérych jeden zawiera ekstrahowana substancje,
umieszcza si¢ w rozdzielaczu, ktéry zamyka si¢ korkiem 1 wytrzasa recznie lub w wytrzasarce
mechanicznej. W tym czasie substancja rozpuszczona w jednej z faz dyfunduje do fazy drugie;.
Po ukonczonym wytrzasaniu i odczekaniu, az nastapi doktadne odseparowanie si¢ dwu warstw,
dolna warstwe roztworu spuszcza si¢ rurka odplywowa. Opisana operacj¢ powtarza sig
kilkakrotnie za pomoca nowych porcji rozpuszczalnika - ekstrahenta.

Poniewaz wspotczynnik ekstrakeji jest stosunkiem stgzen substancji w dwoch fazach, to ilos¢
wyekstrahowanej substancji bedzie si¢ zmienia¢ ze zmiang stosunku objetosci rozpuszczalnika
do roztworu poczatkowego. Rozpatrzymy nastepujacy uklad: v cm’ roztworu poczatkowego
(faza 1) zawiera w gramow substancji ekstrahowanej przy uzyciu s cm’ drugiego rozpuszczalnika

Rys. 4. Rozdzielacz w ksztalcie gruszki.
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(faza 2). Po osiagnigciu stanu rownowagi w fazie 1 pozostalo w; gramoéw substancji

w -w

ekstrahowanej. St¢zenie w fazie 1 wynosi — g/em’, a stezenie w fazie 2: L g/em’.

% S
Wtedy:

c, (w—-w)/s

c, w, /v
czyli

wo=w.| — (11)
: D-s+v

Gdy faza 1 bedzie ekstrahowana kolejna porcja s ml rozpuszczalnika pozostanie w niej w»

gramow ekstrahowanej substancji.
2
v v
Wy, =W, | ——— |=w| ——— 12
? : (D-SJHJ (D~s+vj (12)

po n ekstrakcjach taka sama ilo$cia rozpuszczalnika w fazie 1 pozostanie:

v n
w=w-|—- 13
! (D-s+vj (13)

Dla uzyskania jak najpehniejszej ekstrakcji przy okreslonej ilosci rozpuszczalnika powinno
stosowac si¢ mozliwie male ilosci rozpuszczalnika (s) tworzacego faze 2, a operacj¢ ekstrakcji
powtarza¢ wielokrotnie (mozliwie duze n). Przy wielokrotnym wytrzasaniu mniejszymi porcjami
rozpuszczalnika uzyskuje si¢ o wiele lepszy rozdziat rozpuszczonej substancji niz przy
jednorazowej ekstrakcji taka sama iloscia rozpuszczalnika.

Na efektywnos$¢ ekstrakcji bardzo duzy, a czasami nawet dominujacy wplyw, ma
wspotczynnik ekstrakcji D, ktory zalezy od wilasciwosci uzytego rozpuszczalnika. Stosowanie
kazdej metody ekstrakcji, takze ekstrakcji periodycznej, jest korzystne, gdy wspotczynnik
ekstrakcji jest duzy, poniewaz w tym przypadku juz kilkakrotne powtdrzenie tej operacji daje
ilosciowy rozdziat.

Ekstrakcja ciqgla

Technike ekstrakcji ciagtej stosuje si¢ w przypadku ukladéw o matych wspoétczynnikach
ekstrakcji. Zastosowanie w tym przypadku ekstrakcji nieciagltej wymagatoby uzycia duzych
iloci rozpuszczalnika. Na rysunku 5. przedstawiono najprostszy zestaw laboratoryjny do
ekstrakcji ciagtej.

ptaszcz

grzejny \/

Rys. 5. Ekstraktor ciagly.



Rozpuszczalnik (ekstrahent) ogrzewa si¢ do wrzenia w kolbie (1), jego pary przez rurke (2)
dostaja si¢ do chtodnicy, w ktérej ulegaja skropleniu. Rozpuszczalnik sptywa z chtodnicy do
lejka 1 przez rurke (3) przedostaje si¢ do dolnej czg$ci naczynia (4), w ktérym znajduje sig
roztwor z wydzielang substancja. Stamtad rozpuszczalnik wyptywa na powierzchni¢ roztworu
rozpuszczajac przy tym zawarta w roztworze substancje. W celu uzyskania najlepszej
wydajnosci nalezy zapewni¢ najwigksza powierzchnig zetknigeia pomigdzy fazami. Uzyskuje sig¢
to przez zastosowanie porowatych ptytek ze spiekanego szkta, ktore umieszcza si¢ na koncu
rurki (3). Rozpuszczalnik z wydzielang substancja przelewa si¢ z powrotem do kolby (1), skad
ponownie odparowuje. Ciekty rozpuszczalnik w kolbie (1) w sposob ciagly wzbogaca si¢ w ten
sposob w wydzielana substancjg, ktorej st¢zenie w pierwotnym roztworze stale si¢ zmniejsza.

Rafinat otrzymywany w jednym stopniu miesza si¢ w stopniu nastgpnym ze §wiezym
ekstrahentem. Tak wigc, do kazdego stopnia doptywa §wiezy ekstrahent, a odptywa z niego
ekstrakt. Przy dostatecznej liczbie stopni ekstrakcji osiaga si¢ wysoki stopien oczyszczenia
rafinatu koncowego.

Istotna wada tego sposobu ekstrakcji jest bardzo duze zuzycie ekstrahenta i odpowiednio mate
Srednie stezenie ekstraktu, stanowiacego mieszaning cieczy ze stopniowo zmniejszajacym sig
stezeniem substancji ekstrahowanej. Utrudnia to regeneracje ekstrahenta i wydzielenie usuwane;j
z surowki ekstrakcyjnej substancji.

Ekstrakcja w ukiladzie cialo state-ciecz

Ekstrakcje typu cialo stale—ciecz przeprowadza si¢ kiedy trzeba wyekstrahowaé z ciala
statego jego sktadnik rozpuszczalny w jakim$ rozpuszczalniku. Ten typ ekstrakcji nazywa si¢
hugowaniem.

Ekstrakcja typu ciato stale—ciecz jest podstawowym procesem do wyodrgbniania zwiazkow
organicznych z surowcéw roslinnych. Polega ona na wybidrczym rozpuszczaniu substancji
znajdujacej si¢ w statej probce. W takiej sytuacji przenoszenie substancji do roztworu zalezy
gléwnie od rozpuszczalnos$ci substancji w danym rozpuszczalniku.

W wigkszosci przypadkéw ekstrakcja z cial statych jest operacja wymagajaca znacznych
ilosci czasu, dlatego najbardziej korzystny jest ciagly sposob jej realizacji. Najczgsciej
stosowanym aparatem do ekstrakcji w uktadzie ciato state—ciecz jest aparat Soxhleta pokazany
na rysunku 6. Za pomoca tego aparatu mozna w ciagu kilku do kilkunastu godzin i niewielka
iloscia rozpuszczalnika wydoby¢ iloSciowo ekstrahowana substancje, ktéra czg¢sto samoczynnie
wydziela si¢ w stanie czystym juz po ozigbieniu.

1

Rys. 6. Aparat Soxhleta.

Aparat Soxhleta sktada si¢ z trzech czgsci, potaczonych najczesciej za pomoca szlifoéw: kolby
kulistej (1) , ekstraktora (2), i chtodnicy zwrotnej (3). Ekstrahowane ciato stale umieszcza si¢ w
gilzie (4) zrobionej z grubej bibuly. Gilza moze by¢ takze wykonana z tkaniny lub siatki z
cienkiego drutu. Wazne jest doktadne sproszkowanie ciala statego ze wzgledu na to, ze dyfuzja
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substancji rozpuszczonej przez ciato state jest procesem wolnym. W kolbie znajduje si¢ tatwo
lotny rozpuszczalnik, ktory wrze przy podgrzewaniu kolby za pomoca ptaszcza grzejnego (7), a
jego pary rurka (5) przechodza do chtodnicy zwrotnej. Po skropleniu rozpuszczalnik gromadzi
si¢ w Srodkowej czg$ci aparatu (2), gdzie znajduje si¢ gilza. Ciecz z wyekstrahowang substancja
samoczynnie, poprzez zamknigcie syfonowe (6), przelewa si¢ do kolby, skad rozpuszczalnik jest
ponownie oddestylowywany. Wydzielana substancja pozostaje w kolbie rozpuszczona w
nadmiarze rozpuszczalnika.

Ekstrakcja w aparacie Soxhleta czy wykorzystanie ultradzwigkow to metody, ktore wymagaja
dosy¢ znacznej objetosci probki, rozpuszczalnika oraz sa czasochtonne.

Przyspieszona ekstrakcja rozpuszczalnikiem (PLE)

W ostatnich latach opracowano szereg alternatywnych technik ekstrakcji. Jedna z nich jest
przyspieszona ekstrakcja rozpuszczalnikiem (Pressurised Liquid Extraction - PLE).
Technika przyspieszonej ekstrakcji rozpuszczalnikiem dzigki zastosowaniu podwyzszonego
ciSnienia pozwala na przeprowadzenie procesu ekstrakcji nawet w temperaturze znacznie
przewyzszajacej temperatur¢ wrzenia danego rozpuszczalnika pod ci$nieniem atmosferycznym.
W literaturze naukowej jest ona znana gldwnie pod nazwa pochodzaca od nazwy pierwszego
handlowo dostgpnego aparatu ASE200 firmy Dionex a mianowicie Accelerated Solvent
Extraction (ASE), ale rowniez pod alternatywnymi nazwami PLE oraz Pressurised Fluid
Extraction (PFE).

Czynniki wplywajqce na proces PLE
a) temperatura

Temperatura jest jednym z istotniejszych parametréw warunkujacych wzrost wydajnosci
ekstrakcji PLE. Podwyzszenie temperatury ekstrakcji moze prowadzié¢ do:

. znacznego polepszenia zdolnosci cieczy do rozpuszczania analitow;

. zwigkszenia szybkosci dyfuzji (wraz ze wzrostem temperatury stabna oddziatywania
adsorpcyjne analit/matryca) co z kolei prowadzi do:

e  usprawnienia transportu masy analitow;

e  poprawienia efektywno$ci zwilzania matrycy probki oraz ulatwienia penetracji
rozpuszczalnika do wnetrza matrycy-dzigki obnizeniu lepkosci rozpuszczalnika oraz
zmniejszeniu napigcia powierzchniowego

b) cisnienie

W procesie PLE ci$nienie ma ogolnie mniej istotny wptyw na odzysk analitow. Stosowanie
podwyzszonego ci$nienia gtdwnie ma za zadanie utrzymanie rozpuszczalnika w fazie cieklej w
temperaturze wyzszej od temperatury wrzenia tego rozpuszczalnika pod ci$nieniem
atmosferycznym. Wzrost cisnienia skraca czas potrzebny na wypelienie naczynia
ekstrakcyjnego rozpuszczalnikiem.
¢) rozpuszczalnik

Wiasciwy wybdr rozpuszczalnika jest istotny dla zapewnienia optymalnych warunkow
ekstrakcji. W procesie PLE przewaznie stosuje si¢ te same rozpuszczalniki organiczne jakie sa
wykorzystywane do ekstrakcji przebiegajacej w aparacie Soxhleta.
d) czas ekstrakcji

Czas ekstrakcji PLE, w porownaniu z czasem ekstrakcji innych technik ekstrakcji
przebiegajacych w uktadzie ciecz-ciato state, jest bardzo krotki. Zwykle wystarczy 10 min
(a nawet 5 min, czy 2 min), aby uzyska¢ zadowalajacy (ponad 90%) odzysk analitu.

2. Otrzymywanie ekstraktow roslinnych

W ostatnich latach obserwuje si¢ rosnaca liczbg nowych produktow kosmetycznych,
w ktorych podstawowymi sktadnikami aktywnymi sa substancje pochodzenia roslinnego.
Ich zastosowanie w kosmetyce pielegnacyjnej zmierza w dwu kierunkach. Pierwszy z nich to
wykorzystanie ich wlasciwosci jako substancji aktywnych wptywajacych na stan, wyglad
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i zdrowie skory. Drugi to oddzialywanie na ogélny stan psychiczny i posrednio fizyczny
cztowieka. Poza samymi ros§linami (ziolami, owocami, li§¢émi, korzeniami) stosowanymi w
stanie naturalnym, lub w formie rozdrobnionej, juz od czaséw prehistorycznych wytwarzano
produkty kosmetyczne w formie wydzielanych z roslin ich sktadnikow.

Charakter preparatow roslinnych jak roéwniez metody wydzielania pozwalaja na probe
dokonania podzialu na kilka grup, rézniacych si¢ sktadem i przeznaczeniem. Do najstarszych
naleza niewatpliwie oleje ro§linne stosowane zaréwno do celow spozywczych jak
1 pielggnacyjnych. Generalnie oleje otrzymuje si¢ z ro$lin przez wytlaczanie, ale rdwniez
spotyka si¢ oleje otrzymywane metoda ekstrakcji. Liczba stosowanych w kosmetyce olejow
ro$linnych ro$nie bardzo szybko. Pestki wszystkich powszechnie znanych owocéw, wszystkie
nasiona i dziesiatki innych materiatow roslinnych sa wytlaczane lub ekstrahowane w celu
uzyskania tluszczOw o coraz ciekawszych wlasciwosciach kosmetycznych. Druga grupa
preparatow to olejki eteryczne i réznorodne ekstrakty. Warto tutaj wyjasni¢ réznice migdzy
wyZej wymienionymi terminami:

o olejki eteryczne to mieszaniny lotnych substancji (zapachowych i biologicznie
czynnych) otrzymywanych przez destylacje surowca roslinnego z para wodna lub przez
wyciskanie (np. skorki owocoéw cytrusowych). Takie produkty nie moga zawierad
zadnych innych sktadnikéw niz te, ktore pochodza z surowca. Podobne sktadniki
mozna otrzyma¢ metoda podwdjnej ekstrakcji (rozpuszczalnikiem organicznym
niepolarnym i po jego usunigciu z otrzymanego konkretu rozpuszczalnikiem polarnym-
najczesciej etanolem), ktéra daje produkt zwany absolutem. Ten zazwyczaj zawiera
resztki rozpuszczalnikow uzywanych w procesie, a czgsto w celu poprawienia
konsystencji dodany na koncu procesu rozpuszczalnik organiczny.

J ekstraktem najpowszechniej nazywa si¢ produkt otrzymany poprzez wymywanie
pozadanych sktadnikow z surowca roslinnego przy pomocy rozpuszczalnika, na ogo6t
organicznego, a nast¢pnie usunigciu rozpuszczalnika. W niektdrych przypadkach dla
uzyskania odpowiedniej konsystencji pozostawia si¢ c¢zg§¢ rozpuszczalnika.
Konsystencja zalezy od charakteru ekstrahowanych skladnikow (i 1ilo$ci
pozostawionego rozpuszczalnika) moze by¢ ptynna, potplynna lub stata (ekstrakty
suche).

e  wyciagi natomiast to ekstrakty, w ktorych pozostawiono caty lub wigkszo$¢
rozpuszczalnika uzytego do ekstrakcji. Najczesciej dotyczy to ekstraktow wodnych,
alkoholowych lub alkoholowo-wodnych, ale takze glicerynowych, glikolowych,
olejowych.

Przy otrzymywaniu ekstraktow roslinnych nalezy bra¢ pod uwage takie cechy jak:
biodostepnos¢, rownowaznos¢ biologiczna, preparaty rownowazne pod wzgledem
farmaceutycznym 1 preparaty alternatywne pod wzglgdem farmaceutycznym. Komisja ds.
produktéw leczniczych prawnie zastrzezonych (Committee for Proprietary Medicinal Products -
CPMP) definiuje te pojgcia nastgpujaco:

e  dostgpnos¢ biologiczna — ilos¢ i szybkos$¢, z jakimi substancja lecznicza lub jej czgs¢
wchtania si¢ z okreslonej postaci leku i1 dociera do miejsca dziatania,

e  Dbiodostgpnos¢ — ilos¢ 1 szybkos¢ z jaka substancja lecznicza dociera do krazenia
og6lnego po uwolnieniu z okreslonej postaci leku w miejscu podania,

o rownowazno$¢ Dbiologiczna - dwa preparaty sa rownowazne pod wzgledem
biologicznym, jezeli sa rownowazne lub alternatywne pod wzgledem farmaceutycznym
i wykazuja porownywalna biodostgpnosé, po podaniu w tych samych dawkach
molowych wywieraja takie same dzialania pod wzgledem skutecznos$ci
i bezpieczenstwa,

e  preparaty rownowazne pod wzgledem farmaceutycznym - zawieraja t¢ sama ilos¢
substancji w takich samych postaciach leku,

e  preparaty alternatywne pod wzgledem farmaceutycznym - zawieraja te same substancje
lecznicze, ale w roznych modyfikacjach chemicznych (s6l, ester, kompleks).
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2.1. Podzial substancji ekstrahowanych

Substancje ekstrahowane podzieli¢ mozna na substancje czynne i towarzyszace. Glowne
substancje czynne sa calkowicie lub w przewazajacej czesci odpowiedzialne za dzialanie
terapeutyczne natomiast substancje towarzyszace mozna podzieli¢ na substancje o dziataniu
niepozadanym i materiaty balastowe. Pierwsze z nich moga wzmacnia¢ lub ostabia¢ dziatanie
substancji ekstrakcyjnej natomiast materialy balastowe sa nieaktywne farmakologicznie, a ich
obecnos¢ jest zwykle niepozadana. Chodzi tutaj na przyktad o cukier, kwasy roslinne i sole
mineralne, przy czym rodzaj substancji balastowych zalezy od tego, z jakiej czeséci rosliny
sporzadzony jest preparat i od stosowanego rozpuszczalnika do ekstrakcji.

2.2. Wplyw roslinnych substancji towarzyszacych na uwalnianie i wchlanianie
substancji czynnych

Wystapienie roznic w dzialaniu migdzy wyizolowanym zwiazkiem a substancja czynng moze
powodowac ztozony sktad wyciagow roslinnych. Przyczyny tego moga by¢ nastepujace:

. wlasne dziatanie farmakologiczne substancji towarzyszacych,

. zmiana wiasciwosci biofarmaceutycznych substancji leczniczej, wywolana przez

substancje towarzyszace,

o dzialanie wtasne 1 dodatkowo zmiany wiasciwosci biofarmaceutycznych gltownej

substancji czynnej.

Roslinne substancje towarzyszace moga zmienia¢ wilasciwosci fizykochemiczne substancji
czynnej 1 tym samym wplywaé na uwalnianie 1 wchianianie substancji czynnej z preparatu
farmaceutycznego. W ten sposob nie zmienia si¢ jego dzialanie, a jedynie czas wystapienia,
trwania i intensywnos$¢ dzialania. Znane 1 mozliwe sa nastgpujace mechanizmy wpltywu roslin
substancji towarzyszacych na wchtanianie substancji czynnych:

o zwigkszenie st¢zenia substancji leczniczej w miejscu wchtaniania,

o zwigkszenie lipofilnosci substancji leczniczej przez tworzenie kompleksow,

. zwigkszenie przepuszczalno$ci blony.

Roslinne substancje towarzyszace nie zawsze poprawiaja wilasciwosci biofarmaceutyczne
substancji leczniczych. Liczne barwniki roslinne moga tworzy¢ na przyktad z substancjami
leczniczymi stabo rozpuszczalne kompleksy, ktére maja mniejsza szybkos$¢ dyfuzji niz czyste
substancje czynne. Okazuje sig, ze sktad wyciagu moze mie¢ decydujacy wptyw na wlasciwosci
biofarmaceutyczne.

3. Ocena roslinnych preparatéw kosmetycznych

Przy ocenie preparatow ro$linnych nalezy bra¢ pod uwage poréwnywalna jakosé

farmaceutyczna, ktéra mozna uzyskaé wowczas gdy sa poréwnywalne: jako$¢ substancji
macierzystej, rodzaj i st¢zenie rozpuszczalnika, metoda ekstrakcji oraz sporzadzenie wyciagu.
Dlatego dwa wyciagi roslinne begda rownorzedne, jesli jako$¢ substancji aktywnej,
rozpuszczalnik i sposob przyrzadzenia bgda identyczne. Jednak w praktyce okazuje si¢ czgsto, ze
niektore etapy otrzymywania preparatu, np.: temperatura, oddzielenie rozpuszczalnika nie sa
znane. Porownywalne pod wzgledem farmakologicznym wyciagi musza by¢ podobne w zakresie
jakosciowym 1 ilo§ciowym.
Jako$¢ stosowanego preparatu ma ogromne znaczenie dla uniknigcia dziatan niepozadanych.
Poza stwierdzeniem identyczno$ci dwoch preparatow trzeba mieé jeszcze pewnos¢, ze nie
zawieraja niedozwolonych zanieczyszczen (pestycydy, metale cigzkie, jak otow, kadm, rtec,
zanieczyszczenia mikrobiologiczne). Nalezy roéwniez okres§li¢ pozostato$ci rozpuszczalnika w
wyciagu suchym. Do oceny preparatow roslinnych konieczna jest znajomos$¢ nastgpujacych
danych:
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nazwa preparatu,

ilo§¢ preparatu,

zawarto$¢ substancji czynnej w wyciagu, przy podaniu rozpigtosci,
rodzaj i stezenie $rodka ekstrakcji.

3.1. R6wnowaznos$¢ dwoch preparatow roslinnych

Preparat roslinny jest rownowazny przebadanemu innemu preparatowi roslinnemu, jezeli
pojedyncze substancje czynne zawarte sa w obu preparatach w tej samej ilosci ( okreslony zakres
zmiennosci), a substancje towarzyszace, ktore moglyby mie¢ wplyw na wchtanianie substancji
aktywnej, wystgpuja w preparacie rowniez w porownywalnych ilo$ciach. Nalezy zatem ustali¢
jaki zakres zmienno$ci mozna zaakceptowac, tak aby nie wystapily zmiany skutecznos$ci
dziatania.

Warto wspomnie¢ tutaj o procesie suszenia preparatdow roslinnych, bowiem w swoich

badaniach postugiwac si¢ bed¢ suszonymi roslinami leczniczymi.
Zbior surowca jest momentem, w ktorym przerwane zostaja normalne procesy zyciowe rosliny
wskutek czego dochodzi do widocznych zmian zewngtrznych. Postgpujaca podczas suszenia
utrata wody prowadzi w konsekwencji do przesunigcia proceséw fermentacyjnych w kierunku
reakcji hydrolitycznych a dezorganizacja w obrgbie komoérki powoduje, ze zwiazki czynne i
enzymy stykaja si¢ bezposrednio. Oprocz tego na skutek wtargnigcia powietrza uwielokrotniaja
si¢ procesy utlenienia. Sa to ogolne zjawiska towarzyszace i zwiazane trwale z suszeniem roslin,
ktorych przebieg mozna jednak regulowac.

Jezeli chodzi o sposoby suszenia to najstarszym i najtanszym jest suszenie naturalne,
zwiazane z pora roku i przebiegajace w temperaturze otoczenia. Zastosowanie Wwyzszej
temperatury opiera si¢ na zasadzie fizycznej, ze powietrze proporcjonalnie do wzrostu
temperatury zdolne jest wchlona¢ wigksza ilos¢ wilgoci. Z zaleznosci tej wynika, ze
podwyzszenie temperatury prowadzi do skrocenia czasu suszenia. Dane literaturowe jednak
mowia, ze w zakresie temperatur 30-45°C wzrasta aktywno$¢ enzymow 1 zmniejsza si¢ 1lo$¢
lotnych komponentéow, np.: olejkoéw eterycznych. W przypadku zwiazkéw nielotnych
1 nietermolabilnych suszenie w podwyzszonej temperaturze jest jak najbardziej wskazane.

Sztuczne suszenie w porownaniu z naturalnym ma tg zaletg, ze nie jest zwiazane z pora roku
1 warunkami klimatycznymi.

3.2. Aktywne substancje roslinne w kosmetyce pielegnacyjnej

Dwie najszybciej rozwijajace si¢ dziedziny stosowania ros$linnych substancji aktywnych
w nowoczesnej kosmetologii to ekstrakty roslinne oparte na zasadach fitoterapii 1 olejki
eteryczne w aromaterapii.

Wedlug danych z konca lat 90-tych ubiegtego wieku na rynku amerykanskim znajdowato si¢
ponad 15000 produktéow kosmetycznych, w ktorych substancjami czynnymi byly ekstrakty
roslinne (wedhug rejestrow Food and Drug Association z 1998 r.). Zawieraty one blisko 200
réznych ekstraktow. Analiza tego zestawienia wykazuje ogromne bogactwo substancji
roslinnych uzywanych w kosmetykach. Generalnie mozna powiedzie¢, ze roslinne substancje
biologicznie czynne spetniaja w kosmetykach nastgpujace funkcje:

e  sgno$nikami sktadnikéw odzywczych i niezbgdnych do prawidtowego funkcjonowania
skory  (np.: thluszcze, fosfolipidy, witaminy, mineraly, mikroelementy,
przeciwutleniacze),

o stymuluja funkcje skory (np.: krazenie plyndéw ustrojowych, usuwanie toksyn
1 wolnych rodnikow, ztuszczanie naskorka, nawilzanie, dotlenianie),

o tagodza lub likwiduja schorzenia i dolegliwo$ci skéry (np.: infekcje, podraznienia,
alergie, poparzenia),
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e  poprawiaja wyglad skéry (np.: wygladzanie, zmniejszanie zmarszczek, ujgdrnianie,
zmiana barwy-rozjasnianie, zabarwianie, przyciemnianie),

. wplywaja na stan psychiczny, zar6wno posrednio poprzez poprawienie wygladu, a tym
samym samopoczucia, jak i bezposrednio, gléwnie przez oddzialywanie na zmyst
wechu, ale takze przez dziatanie substancji aktywnych wprowadzanych przez skorg.

3.3. Wlasciwosci farmakologiczne, skladniki i zastosowanie lisci i olejkow:
melisy, migty, rumianku, szalwi i krwawnika

Tak jak w medycynie, ziota maja zastosowanie w kosmetyce pielggnacyjnej pod postacia
masek, kataplazmow, naparzen, oktadow, sktadnikow ptynéw do twarzy 1 wtosow, kremoéw oraz
masci. Skuteczno$¢ dziatania ziot oparta jest na synergizmie, tzn. wspotdziataniu i wzmacnianiu
jednych sktadnikéw obecnos$cia drugich.

Organizm kazdej rosliny sktada si¢ z wielu zwiazkéw chemicznych czesto o skomplikowane;j
budowie. W zwiazku z procesami przemiany materii zachodzacymi w ro$linie powstaja w niej
weglowodany, weglowodory, biatka, tluszcze 1 inne sktadniki potrzebne roslinie do zycia.
Roéznorodnos¢ zwiazkoéw organicznych tworzacych si¢ w zywej roslinie jest wielka. Pewna czg§¢
tych zwiazkow wystepuje w postaci niezmienionej réwniez w surowcu zielarskim. Niektore
z nich s korzystne dla organizmu ludzkiego, inne natomiast nie. Zwiazki te okresla si¢ mianem
substancji czynnych, ich dziatanie na ustrdj uzaleznione jest od budowy chemiczne;.

Do gtéwnych sktadnikéw zawartych w ziotach stosowanych w kosmetyce naleza: azuleny
(rysunek 1), zwiazki krzemu, pektyny, saponiny, zwiazki flawonowe (rysunek 2), garbnikowe,
substancje estrogenne 1 witaminowe.

CH3 CH3
! ' ; ! ' )\; _CH
HsC H,C 3
HaC HaC

azulen chemazulen gwajazulen

Rys. 7. Przedstawiciele azulendw.

o]
flawonole flawonony izoflawony

Rys. 8. Podstawowe elementy strukturalne szesciu grup flawonoidow.
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Tabela 1. Charakterystyka wybranych sktadnikow ziot.

Sktadniki

- znaczenie lecznicze
ma grupa garbnikow
hydrolizujgcych, tzw.
tanoidow (sg to estry
fenolokwasow z
alkoholami, cukrami
lub heterozydami.

przeciwzapalnie i
przeciwobrzekowo.

Ji6H Zwigzki Dziatanie Zastosowanie w kosmetyce
Azuleny - dwupierscieniowe i - w naparach i maskach: | - surowce azulenowe (rumianek, krwawnik):
péttoraterpenowe wiasciwosci przeciw- sktadniki masek ziotowych, napary do
weglowodory, zapalne i przeciw- przemywania skéry w celach dezynfekcyjnych
wchodzg w alergiczne (chama- i fagodzacych,
sktad niektorych zulen; hamuje - wyciag z rumianku jest sktadnikiem ptynow,
olejkow lotnych aktywna histamine i mleczek, kreméw, szampondw, past, eliksirow
utrudnia jej uwalnianie | do ust,
(krwawnik, piotun, - wyciagi azulenowe sg zalecane do przemywa-
rumianek). nia i oktadow przy trudno gojacych sie ranach
po oparzeniach promieniami UV, leczeniu
standw zapalnych jamy ustnej i gardta oraz
jako $rodek napotny.
Witaminy, - syntetyzowane gtéw- | - niacyna wptywa na - witamine PP zawierajg m.in. dzika réza,
witamina PP | nie przez $wiat rodlin- | przemiane wodng w rumianek, szatwia lekarska, zalecana na
(kwas ny i zwierzecy; skorze, na proces rumien stoneczny, tradzik rézowaty,
nikotynowy, | dostarczane organi- utleniania, rozszerza fotodermatoze.
niacyna) zmowi ludzkiemu z naczynia krwiono$ne,
zewnatrz. ma dziatanie
$wiattoodczulajace.
Cholina - strukturalny sktadnik |- do stosowania w - choling zwierajg min. bez czarny, rumianek.
(zasada tkanek roslinnych i schorzeniach naczyn
azotowa) zwierzecych; wehodzi | krwiono$nych i
w skfad fosfolipidow i watroby.
neurohormonu
acetylocholiny.
Zwigzki - flawonoidy to pochod- |- zwiekszajg odporno$¢ | - rutyne zwierajg m.in. bez czarny, swietlik
flawonowe ne chromonu, w ich $cian kapilarow, lekarski, paczki topoli.
czasteczce wystepuje |- dodatnio wptywajg na
tlen wskazujacy na prace mieénia
wiasciwosci zasadowe, | sercowego,
- najczesciej spotykane | - dziatajg przeciwzapal-
w Swiecie rodlinnym sg | nie i przeciwalergicz-
flawonole i flawonony, | nie, moczopednie,
- najbardziej znane - regenerujg tkanki
flawonoidy to: rutyna, | uszkodzone na skutek
hesperydyna, nadmiernego
kwercetyna. naswietlania stoncem.
Garbniki - wystepujg w soku - dziatajg miejscowo - garbniki sg sktadnikami kreméw na oparzenia,
komérkowym, stabo znieczulajaco, zranienia, masci na opryszczki,

- z surowcow garbnikowych sporzadza sie
napary, odwary lub nalewki,

- do przemywania skéry po oczyszczaniu
mechanicznym, przy fojotoku, tradziku,
stanach zapalnych skéry, do kapieli, oktadow.

- wyciggi z zidt sq sktadnikami ptynéw do
wiosow, twarzy, ptynéw przeciwpotowych oraz
masek ziotowych.

Uzupetnieniem informacji przedstawionej powyzej (Tabela 1) bedzie krétkie omoéwienie
wybranych zidt leczniczych, a takze ich sktad chemiczny, zastosowanie oraz dziatanie.
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Rys. 9. Krwawnik pospolity.

Surowiec: ziele (Herba Millefolii) oraz kwiaty (Flos Millefolli),

Zawiera: ciato czynne - olejek barwy niebieskiej zawierajacy chamazulen, ok. 20% alkoholu,

kwas octowy, $lady eugenolu; zawiera rowniez garbniki, zwiazki sluzowe
1 zywiczne, sole mineralne, glikozyd achilleing majacy wlasciwosci zwigkszania
krzepliwosci krwi,
Dziatanie: bakteriobdjcze, hamujace krwawienia, przeciwzapalne, gojace,
Zastosowanie: do oktadéw 1 przemywan przy tradziku, tojotoku i stanach ropnych skory; jako
sktadnik maski ziotowe;.

Rys. 10. Migta pieprzowa.

Surowiec: liscie migty (Folium Menthae piperitae),
Zawiera: ok. 2% garbnikéw, saponiny, zwiazki zywicowe i pektynowe, 9-25% mentolu
1 pinenu, zwiazki terpenowe, neomentol,

Dziatanie: mentol - silnie pobudza zakonczenia nerwow przewodzacych bodzce zimne, daje to

uczucie chtodu. Lekko podraznia nerwy czuciowe, przez co dziata znieczulajaco,
antyseptycznie,
Zastosowanie: zewnetrznie- przy kontuzjach, wykwitach skornych, nerwobdlach, zapaleniach
dziaset, sktadnik masek, naparéw do przemywania.
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Rys. 11. Rumianek pospolity.

Surowiec: koszyczki rumianku (anthodium Chamomillae vulgaris),
Zawiera: azulen, kwasy organiczne, garbniki, sole mineralne (min. potas, mangan),
witaming C, fitosterole, kwas nikotynowy,
Dziatanie: przeciwzapalne (azulen), zwg¢za naczynia wlosowate, usmierza nerwobole,
Zastosowanie: zewngtrznie - przy stanach zapalnych i ropnych skory, oczu, gardta, egzemach,
oparzeniach, odmrozeniach, tupiezu, tojotoku. Jako sktadnik masek Iub napar,
oraz jako roztwor wyciagu (2-5%) z rumianku, pod nazwa azulan.

Rys. 12. Szatwia lekarska.

Surowiec: liscie ( Folium Salviae), ziele (Herba Salviae),
Zawiera: garbniki, §luz, zywice, kwasy organiczne, min. szczawiowy, jablkowy,
witaming PP, zwiazek bakteriostatyczny, kamforg, do 10% soli mineralnych,
Dziatanie: $ciagajace, antyseptyczne, szalwia pobudza czynnosci skory i krazenia, ma wplyw
na uktad nerwowy,
Zastosowanie: zewngtrznie- przy odmrozeniach, oparzeniach, lupiezu, wypadaniu wtosow,
stluczeniach, do przemywania przy skorze tojotokowej, do kapieli i oktadow.
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Rys. 13. Melisa lekarska.

Surowiec: liscie i ulistnione pedy
Zawiera: aldehydy (cytral i cytronelal), linalol, geraniol i inne alkohole, zwiazki triterpenowe
(kwas ursolowy, oleanowy), fenolokwasy, gtownie kawowy oraz garbniki,
Dzialanie: uspokajajace, przeciwskurczowe, przeciwzapalne oraz przeciwbakteryjne,
Zastosowanie: mieszanki ziolowe w stanach ogélnego pobudzenia nerwowego, zaburzeniach
rytmu serca, zmianach ci$nienia krwi, w kremach jako sktadnik kojacy
1 tagodzacy.

3.4. Sklad chemiczny i parametry fizykochemiczne olejkow: melisy, miety,
rumianku i szalwii

Olejek melisowy (ang. Melissa oil)

Najwazniejszym sktadnikiem biologicznie czynnym melisy jest olejek eteryczny wystepujacy
w gruczotach olejkowych lisci. Zawarto$¢ olejku w §wiezym zielu wynosi zaledwie 0,01-0,10%,
a w zielu wysuszonym 0,1-0,3%.

Tabela 2. Parametry fizykochemiczne olejku melisowego.

Parametr Hiszpania Wiochy Rosja USA
Gestos¢ dao (g/cm3) 0,891 0,902 0,896 0,963
Skrecalno$¢ a7, +2'8 -7°48 -30°5° -10°6’
Wspotczynnik refrakcji n 2 1,470 = 1,489 1,499
Liczba kwasowa 2,2 1,2 3,7 9,3
Liczba estrowa 27 43 12 25
Zawarto$¢ aldehyddw (jako cytral, %) 42 32 - 17

Historia badan nad sktadem olejku melisowego sigga poczatku XX stulecia; kiedy
zidentyfikowano jego gléwne skladniki: cytronellal o zapachu ziolowym z nuta zielona,
cytrusowa, oraz cytral o intensywnym, cytrynowym zapachu z nuta zielona, gorzka, bedacy
mieszaning izomerycznych aldehydéw geranialu i neralu. W latach 70-tych, wraz z rozwojem
nowoczesnych metod analizy wykryto nowe zwiazki — weglowodory seskwiterpenowe
1 alkohole terpenowe tj. linalol, nerol i geraniol.
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Rys. 14. Gléwne sktadniki olejku melisowego.

Olejek miety pieprzowej (Oleum Menthae piperitae):

Olejek migty pieprzowej zaliczany jest do grupy najcenniejszych olejkéw eterycznych
wpisanych od dawna do farmakopei catego $wiata. Znanych jest kilka rodzajow olejkow
migtowych  rézniacych si¢ skladem chemicznym, pochodzeniem, wlasciowsSciami
farmakologicznymi. Do najwazniejszych zalicza si¢ olejek migty pieprzowej, migty polnej
1 migty kedzierzawej. Olejki te sa otrzymywane przez destylacje z para wodna ziela lub lisci.
Sktad chemiczny olejkow migtowych jest bardzo zrdéznicowany. Ze wzgledu na zawarto$¢
réznych sktadnikdw wyroznia si¢ ,,rasy chemiczne” (chepotypy) bogate w nastgpujace zwiazki:

° mentol, menton, izomenton,
geraniol i jego octan,
linalol i jego octan,
karwon lub dihydrokarwon,
piperytenon lub piperyton,
epitlenki piperytenonu,
mentofuran,
pulegon lub izopulegon,
pulegon, menton i izomenton.

Tabela 3. Parametry fizykochemiczne olejkéw migtowych.

Parametr Polska Butgaria Chiny Brazylia USA
Gestos¢ dao (g/cmd) 0,985-0,910 0,900-0,910 0,895-0,910 0,876-0,898 0,903-0,912
Skrecalnosé a2 -18°do-34° -16°do-28" -30°do-38"° -29°do-42° -17°do-28"
Wsp. refrakeji n 2 1458-1470  1,460-1,466  1460-1471  1457-1469  1,460-1,464
Zaw. mentolu (%) >50 >50 80-87 65-89 33-46
Zaw. estrow mentylu (%) >12 >4 - - 14-29
Zaw. mentonu (%) - 30 9-12 - 19-32

Charakterystyka gtdéwnych sktadnikéw olejku migtowego
o 1-Mentol — cykliczny, nasycony, monoterpenowy alkohol, w stanie czystym
wystepujacy w postaci bezbarwnych krysztatkow w temperaturze topnienia 43-44°C.
Jako jedyny z izomeréw mentolu daje chtodzaco-znieczulajacy efekt po naniesieniu na
skoreg. Charakteryzuje si¢ §wiezym, orzezwiajacym, migtowym zapachem.
. 1-Menton- cykliczny, monoterpenowy keton, ciecz, charakteryzuje si¢ migtowym,
od$wiezajacym zapachem z ziotowo-przyprawowa, stodka nuta.
Publikacje dotyczace sktadu chemicznego olejkow eterycznych migt uprawnych sa bardzo
bogate. Dotychczas zidentyfikowano ok. 150 skladnikéw. Gléwnymi sa; 1-mentol (20-80%),
l-menton (15-45%), octan mentylu (1-30%), mentofuran (1-8%), ponadto w mniejszych ilo§ciach
wystepuja stereoizomery mentonu i mentolu — izomenton, neomentol, izomentol, neoizomentol
oraz ich octany.
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Rys. 15. Gtéwne sktadniki olejku migty pieprzowe;.

Olejek rumianku pospolitego (ang. blue chamomile oil):

Olejek rumiankowy jest ciemnoniebieska, lepka ciecza o intensywnym, charakterystycznym,
gorzkim zapachu i gorzkim smaku. Przy dostgpie powietrza zmienia barwe na zielona, nastepnie
na brazowa. W temperaturze ponizej 15°C krystalizuje, a w temperaturze 0°C przyjmuje
niekiedy postac stata.

Tabela 4. Parametry fizykochemiczne olejku rumianku pospolitego.

Parametr Niemcy Wegry
Gestos¢ dao (g/cm3) 0,933-0,946 0,912
Skrecalno$¢ a2 = =

Wspotczynnik refrakcjin 7, - -
Liczba kwasowa 18,7-31,7 35
Liczba estrowa 1,9-12,1 7,0

Pierwszym krokiem na drodze do poznania sktadu chemicznego olejku rumiankowego byto
wyizolowanie w 1863 roku przez chemika francuskiego Piesse niebieskiej substancji nazwanej
azulenem. W roku 1951 Sorm wykryt w olejku a-bisabolol, wyizolowat tlenek a-bisabololu A
i tlenek a-bisabololu B oraz nieznaczne ilo$ci krystalicznego tlenku a-bisabololu C [9]. Obecnie
w olejku rumiankowym zidentyfikowano ponad 30 sktadnikéw. Dominujacymi sa: a-bisabolol
(1-60%), tlenek a-bisabololu A (2-60%), tlenek a-bisabololu B (3-50%), chamazulen (2-25%),
tlenek a-bisabolonu A (0,4-12%) 1 inne.

o

cz-bisabolol tlenek bisabololu A tlenck bisabololu B (E)-f-farnezen chamazulen

Rys. 16. Gléwne sktadniki olejku rumiankowego.

Rumianek jest rosling wykazujaca bardzo duza zmiennos¢ sktadu chemicznego olejku.
Zawarto$¢ tlenkow bisabololu A 1 B oraz tlenku bisabolonu zwiazana jest z pochodzeniem
surowca. Na tej podstawie rumianek mozna zaliczy¢ do kilu chemotypow:

chemotyp A — w olejku dominuje tlenek a-bisabololu A,

chemotyp B — w olejku dominuje tlenek a-bisabololu B,

chemotyp C — olejek zawiera do 50% a-bisabololu,

chemotyp tlenku bisabolonu A- w olejku dominuje tlenek bisabolonu A,
chemotyp D - olejek zawiera réwne ilo$ci a-bisabololu i jego tlenkow,

chemotyp ubogi w matrycyng.
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Olejek szalwii lekarskiej (ang. sage oil):

Olejek otrzymywany jest z lisci lub ziela szalwii lekarskiej. Destylowany olejek szatwiowy
otrzymano po raz pierwszy w 1580 roku. W Polsce niewielka ilo$¢ olejku szatwiowego
produkuja okresowo Zaklady Zielarskie Herbapol.

Tabela 5. Parametry fizykochemiczne olejku szatwiowego.

Parametr Dalmacja USA Polska
Gestosc dao (g/cm?3) 0,915-0,927 0,922-0,926 0,906-0,928
Skrecalno$¢ a2 +4°0'do+28°56'  +4°28'dod 56’ +2°do+20°
Wspdtczynnik refrakcji n ) 1,457-1,468 1,463-1,469 1,455-1,475
Zawartos¢ estrow (jako octan bornylu, %) 1,6-4,9 3,3-6 -
Zawartos¢ alkoholi (%) 6,9-16 13 -
Zawarto$¢ ketondw (jako tujon, %) 22-61,2 35,4-46,7 -

Ponad 100 lat temu wykryto w olejku szalwiowym a-pinen, cyneol, a- i B-tujon, borneol i
kamforg. W latach 60-tych oprécz znanych wcze$niej wykryto m.in. salwen, B-pinen, a-tujen,
mircen, limonen, linalol, octan linalilu i bornylu, karwon oraz weglowodory seskwiterpenowe:
farnezen, humulen i inne.

2 g

c-tujon f-tujon kamfora I.8-cyneol

Rys. 17. Gléwne sktadniki olejku szatwii lekarskie;.

3.5. ZwiazKi terpenowe jako jedne z podstawowych skladnikow ziél stosowanych
w lecznictwie i kosmetyce

Terpenami nazywamy naturalne weglowodory pochodzenia gtownie roslinnego o ogdlnym
wzorze (CsHg)y,, bedace oligomerami izoprenu (2-metylobuta-1,3-dienu).
W zaleznos$ci od stopnia polimeryzacji n ( n — liczba jednostek izoprenowych), wyrdznia si¢
(Tabela 6, Rys. 10):

. monoterpeny (terpeny), CioH;¢, n=2,

seskwiterpeny, CisHa4, n=3,
diterpeny, C,oH3,, n=4,
sesterterpeny, CsHao, n=5,
triterpeny, CsoHag, n=6,
tetraterpeny, CsoHes, n=8,
politerpeny, n>8.

21



Tabela 6. Klasyfikacja terpendw.

Liczba atomdw wegla | Liczba jednostek izoprenowych Klasyfikacja Grupa zwigzkow
10 2 monoterpen
15 3 seskwiterpen
20 4 diterpen kwasy zywiczne
25 S sesterterpen
30 6 triterpen steroidy
40 8 tetraterpen karotenoidy
— — — a)
— — — "

Rys. 18. Przedstawiciele poliizoprendéw (politerpenow): a) kauczuk, b) gutaperka.

Pojeciem terpenoidéw obejmuje si¢ pochodne terpendéw zawierajace dodatkowe grupy
funkcyjne, np. hydroksylowe, karbonylowe, karboksylowe czy nadtlenkowe.

Monoterpeny - to grupa lotnych zwiazkéw terpenoidowych, wystepujaca gtownie w olejkach
lotnych. Pod wzgledem struktury czasteczek monoterpeny mozna podzieli¢ na:

. monoterpeny acykliczne (np. linalol),

. monoterpeny monocykliczne (np. mentol),

o monoterpeny dicykliczne (np. kamfora),

o monoterpeny tricykliczne (np. tricyklen).

3

CH
HiC CHs
ki
CH; >~
*  Ho_ ,CHs
MCHZ on N gg
Hj CH; ~o0

linalol H,C CH, tricyklen

mentol

kamfora

Rys. 19. Przedstawiciele monoterpenow.

Monoterpeny sa zwiazkami ciektymi lub stalymi o silnym zapachu, sa lotne z para wodna
1 dlatego wchodza w sktad olejkow eterycznych destylowanych z roslin. Oznaczenie zawarto$ci
niektorych zwiazkow terpenowych w olejkach eterycznych jest jednym z elementéw badania ich
wartosci. Monoterpeny maja rozne wlasciwosci farmakologiczne, zazwyczaj zblizone do
wiasciwosci olejkow eterycznych, w ktorych monoterpeny wystepuja jako zwiazki dominujace.
Najczgstsze zastosowanie w postaci czystych zwiazkow w preparatach, w formach galenowych
1 recepturowych, maja nastgpujace monoterpeny: kamfora, mentol, cyneol. Liczne terpeny maja
zastosowanie jako $rodki aromatyzujace, m.in. limonen, linalol, geraniol.
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Terpeny acykliczne - to zwiazki stosunkowo nietrwale, tatwo polimeryzujace np. ocymen.
Terpeny monocykliczne - to pochodne p-mentanu, rowniez tatwo ulegajq utlenieniu i
polimeryzacji. Ocymen, ptynny weglowodor, wystgpuje m.in. w olejkach eterycznych ziela
bazylii.

TH’ CH,
CH
N
H CH
7Y PN
= H H lub
H JHZ & ‘\CH/C 2
CH; lub |
; -
”
= H,C H;
He” “\\CH,
T p-mentan
¥ 1-metylo-4-izopropylocykloheksan

Rys. 20. Przedstawiciele terpendéw acyklicznych i monocyklicznych.

Terpeny dicykliczne, ktorych podstawowe struktury czasteczek sa nastepujace.

pinan kamfan tujan

Rys. 21. Przedstawiciele terpenow dicyklicznych.

Seskwiterpeny - to grupa zwiazkéw naturalnych obejmujaca liczne weglowodory o wzorze
ogolnym C;sHy4, tj. 0 czasteczce o potowe wigkszej niz monoterpeny, oraz ich pochodne
tlenowe: alkohole, ketony, aldehydy, kwasy oraz laktony. Seskwiterpeny sa oleistymi cieczami
lub substancjami statymi. Wigkszo$¢ z nich jest trudno lotna lub nielotna. Liczne terpeny maja
zastosowanie jako $rodki aromatyzujace lub kosmetyczne, m.in. limonen, linalol, geraniol,
cytral.

Diterpeny - sa to zwiazki biogenetycznej grupy izoprenoidowej o zasadniczym wzorze
sumarycznym CyoH3,, odpowiadajacym potaczeniu czterech pigcioweglowych jednostek
izoprenu. W ostatnim czasie poznano wiele zwiazkow tej grupy, tak ze ogodtem jest znanych
ponad 800 substancji diterpenowych o ustalonej strukturze. Liczne diterpeny spotyka si¢ w
zywicach iglastych.

Mozna powiedzie¢, ze zar6wno monoterpeny jak 1 monoterpenoidy sa szeroko
rozpowszechnione w przyrodzie, najczgsciej w olejkach eterycznych. Znanych jest ponad 1700
ro$lin wytwarzajacych lotne, zwykle przyjemnie pachnace kompozycje zapachowe, ktore nosza
nazwe olejkéw eterycznych. Jak juz wczesniej wspomniano sktadnikami olejkow sa takze inne
zwiazki chemiczne.
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4. Symulacja procesu destylacji olejkoéw eterycznych z zastosowaniem pakietu CHEMCAD

Budowa kazdej nowej instalacji technologicznej poprzedzona musi by¢ pracami
projektowymi wykonanymi na podstawie stosownych obliczen procesowych. Obliczenia te,
moga by¢ wykonane w sposob klasyczny tj. za pomoca manualnych obliczen inzynierskich lub
tez, przy wykorzystaniu specjalistycznego oprogramowania komputerowego. Jednym z takich
programow komputerowych jest program ChemCAD™ firmy Chemstations Inc. (USA). Pakiet
programé6w CHEMCAD firmy Chemstations Inc. nalezy do nowoczesnych narzedzi
stosowanych w Komputerowo Wspomaganej Inzynierii Procesowej (ang. Computer Aided
Chemical Engineering - CAChE) zwanych symulatorami proceséw przemystowych. Poza
CHEMCAD-em do popularniejszych pakietow w inzynierii chemicznej naleza Aspen, Hysys
1 ProVision. Niekiedy owe pakiety programowe zwane sa w jezyku polskim (niezbyt fortunnie)
symulatorami ,,flowsheetingowymi”, cho¢ bardziej poprawnie powinno si¢ je nazywac
symulatorami procesowymi.

CHEMCAD nalezy do programow typu CAD (Computer-Aided Design) stosowanych
szeroko przy projektowaniu. Poza CHEMCAD-em znanych jest szereg innych programéw typu
CAD jak AutoCAD, DesignCad czy ArchiCad. Poza grupa programéw CAD znane sa programy
typu CAE (Computer-Aided Engineering) oraz CAM (Computer-Aided Manufacturing).
Wszystkie one pozwalaja projektantom, inzynierom i technikom projektowaé, dokumentowaé
1 realizowa¢ technologie szybciej 1 dokladniej, czgsto przy jednoczesnym wykorzystaniu
wewngetrznej sieci komputerowej przedsigbiorstwa.

CHEMCAD w wersji 5.x jest programem pracujacym pod kontrola systemu operacyjnego
Windows firmy Microsoft, co czyni go intuicyjnym i przyjaznym w uzytkowaniu a takze
kompatybilnym z innymi popularnymi aplikacjami pracujacymi pod kontrola tego Srodowiska,
na przyktad pakietem Microsoft Office. Profesjonalne pakiety symulacyjne typu CHEMCAD
stuza do matematycznego modelowania pracy zaréwno pojedynczych aparatow jak i symulacji
ztozonych  procesow  technologicznych  stosowanych ~w  przemysle chemicznym,
petrochemicznym, farmaceutyczny i w ochronie §rodowiska.

CHEMCAD sktada si¢ z 8 modutéw (cze$ci) zarzadzanych jednym programem. Kazdy
z modutdéw wymaga osobnej licencji. Obecnie w sktad CHEMCAD-a wchodza nastgpujace
moduty:

e CHEMCAD do symulacji uktadéw w stanie rownowagi, wyznaczania wtasnosci
fizycznych, skalowania urzadzen, obliczania kosztorysow 1 obliczen
inzynieryjnych.

e (CC-BATCH dla symulacji kolumn destylacyjnych pracujacych w sposob
okresowy.

e CC-ReACS dla symulacji reaktorow pracujacych w sposob okresowy.

e CC-DCOLUMN dla dynamicznej symulacji kolumn destylacyjnych.

e CC-THERM dla doktadnej symulacji wymiennikoéw ciepta plaszczowych i typu
,,Jrura w rurze”.

e CC-PROPS do wyznaczania wlasnosci fizycznych 1 termodynamicznych
zwiazkow oraz ich mieszanin.

e CC-LANPS do zarzadzania produktami chemicznymi w sieci lokalne;.

e (CC-POLYMERS do symulacji polimerowych systemow reakcyjnych.

Symulator procesowy CHEMCAD mozna stosowa¢ zar6wno w odniesieniu do
nieskomplikowanych procesow nieciagtych jak 1 do zlozonych chemicznych procesow
technologicznych pracujacych w sposob ciagly. Firma Chemstations Inc. szacuje, ze pakiet
CHEMCAD uzywany jest w ponad 400 czotowych firmach $wiatowych jako podstawowe
oprogramowanie do symulacji procesowej, z czego co najmniej 90% odnawia corocznie prawo
do jego uzytkowania.

Obliczenia symulacyjne przy pomocy pakietu CHEMCAD mozna w szczegdlnosci prowadzi¢
w celu rozwigzywania probleméw zwiagzanych z takimi procesami i operacjami jak:

e Destylacja/Ekstrakcja (tryb ciagly 1 nieciagly)
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Reakcje (tryb ciagly i nieciagly)

Procesy elektrolityczne

Obliczenia wtasnosci termicznych I fizycznych
Obliczenia rownowag para/ciecz /ciecz
Skalowanie aparatury

Wymiana ciepta

Obliczenia dot. ochrony srodowiska

Analiza ryzyka (bezpieczenstwa)

Sporzadzanie kosztorysow

Algorytm tworzenia symulacji w programie CHEMCAD
Kolejno$¢ wykonywania czynnosci podczas symulacji dowolnego procesu przy uzyciu
programu CHEMCAD w wigkszosci przypadkow przedstawia si¢ nast¢pujaco:
Rozpoczegcie zadania
Wybdr jednostek miar
Tworzenie schematu uktadu
Wybor substancji chemicznych
Wybdr opcji termodynamicznych
Wprowadzenie danych strumieni zasilajacych
Wprowadzenie parametréw aparatow
Prowadzenie symulacji
Przeglad wynikow obliczen
Opracowanie raportu wyjsciowego

Rektyfikacja

W praktyce przemyslowej procesy wyodrgbniania skladnikow z  mieszaniny
wielosktadnikowej prowadzi si¢ metoda destylacji frakcjonowanej (rektyfikacji). Jest to proces
destylacji kaskadowej (wielopoziomowej), w ktorym kazdy stopien procesu jest zasilany
produktem (destylatem) poprzedniego. Z technologicznego punktu widzenia rektyfikacja jest
procesem jednostkowym, w ktorym mieszanina ciekla jest rozdzielana na frakcje o roznej
(zwykle zblizonej) lotnosci. Procesy destylacji z mieszanin wielosktadnikowych prowadzi sig
w kolumnach rektyfikacyjnych. Jednym z najprostszych sposobow rozdzielenia mieszaniny
wielosktadnikowej jest prowadzenie procesu w urzadzeniu rektyfikacyjnym pracujacym
w sposoOb okresowy lub ciagly.

Rektyfikacja polega na przeciwpradowym zetknigciu sig cieczy i par z jednoczesng wymiana
masy i ciepta. W trakcie procesu podczas kontaktu unoszacych si¢ par ze splywajaca ciecza z par
wykropleniu ulega mieszanina zubozona o sktadnik lotny z cieczy za$ odparowuje mieszanina
wzbogacona o sktadnik lotny. Jednoczes$nie wydzielone ciepto kondensacji frakcji wykraplajace;j
si¢ z oparéw wykorzystywane jest do odpedzenia frakcji odparowujacej z cieczy.
W konsekwencji tych procesow przechodzace przez kolumng opary wzbogacaja si¢ w sktadnik
najbardziej lotny, za$ ciecz splywajaca w dot kolumny wzbogacana jest w sktadnik mniej lotny.
Pary dochodzace do szczytu kolumny sa skraplane. Warunkiem przeprowadzenia rektyfikacji
jest zawracana czg$ci kondensatu z powrotem do kolumny. Oznacza to, ze jedynie czgsé
kondensatu odbierana jest jako destylat. Zawracanie czg$ci kondensatu — tak zwanego odcieku -
odgrywa w rektyfikacji kluczowa rolg. Stosunek odcieku do destylatu - tak zwany powrét -
w istotny sposob wplywa na parametry procesu. Zwigkszenie powrotu z jednej strony zwigksza
rozdzielczo$§¢ kolumny, z drugiej zwigksza koszty procesu i moze powodowaé trudnosci
techniczne, np. zalanie kolumny.

Rektyfikacje prowadzi si¢ w kolumnach, ktore przez swoja konstrukcje spetniaja rolg wielu
kotléw umieszczonych jeden nad drugim. Kolumna rektyfikacyjna ma ksztalt stojacego walca.
Faza ciekta przeplywa przez nia grawitacyjnie z gory na dot, faza gazowa przemieszcza si¢ od
dotu do goéry wskutek rdéznicy ci$nien. Wewnatrz, kolumna wyposazona jest badZz w potki
o roznej konstrukcji badz zawiera wypetnienie. Wypeknienie stanowia drobne elementy szklane
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badz metalowe - kulki, sprezynki, pocigte rurki. Konsekwencja réznic konstrukcyjnych
w kolumnach pétkowych i z wypeklieniem jest to, ze w kolumnie potkowej zetknigcie faz
odbywa si¢ tylko na poétkach, podczas gdy w kolumnie z wypetieniem kontakt fazy ciektej
1 gazowe] zachodzi nieprzerwanie na catej dlugosci kolumny. Oprocz kolumny zestaw do
rektyfikacji obejmuje wyparke gdzie nastepuje odparowanie cieczy oraz kondensator, w ktérym
pary z kolumny ulegaja skropleniu.

Kryterium podzialu proceséw rektyfikacyjnych na okresowe i ciagle jest organizacja procesu.
Rektyfikacje okresowa prowadzi si¢ w sposob nastgpujacy: do kotla kolumny (wyparki)
wprowadza si¢ mieszaning ciekla, ktora po ogrzaniu do poczatkowej temperatury wrzenia
zaczyna destylowaé. Z kondensatora na goérze kolumny odbiera si¢ kolejne frakcje o coraz
wyzszych temperaturach wrzenia. W ciagu calego procesu zarowno temperatura skraplania
destylatu w kondensatorze jak i temperatura wrzenia mieszaniny znajdujacej si¢ w kotle
stopniowo rosna. Nastgpuje zatem stopniowe wydzielanie sktadnikéw mieszaniny poczawszy od
najbardziej lotnych. Rektyfikacja okresowa pozwala na rozdzielenie wyjsSciowej mieszaniny
cieklej zwanej surowka na frakcje rozniace si¢ temperaturami kondensacji. Moga to by¢ czyste
zwiazki chemiczne jak rowniez indywidua fizykochemiczne takie jak azeotropy dwu-
i wielosktadnikowe. Rektyfikacja ciagla polega na nieprzerwanym dozowaniu suréwki na
kolumng w czasie trwania procesu przy rownoczesnym odbiorze destylatu z kondensatora
1 cieczy wyczerpanej z kotla kolumny. Miejsce na kolumnie, na ktére doprowadza si¢ surowke
nazywa si¢ potka zasilana. Czg$¢ kolumny powyzej polki zasilanej to czg$¢ wzmacniajaca
(wzbogacajaca lub koncentrujaca) gdyz pary zawieraja tu wigcej sktadnika lotniejszego niz
surowiec. Czg$¢ kolumny ponizej miejsca zasilania surowka nazywa si¢ odpgdzajaca lub
wyczerpujaca ze wzgledu na stopniowy ubytek sktadnika lotniejszego z obu faz. Wielkos$cia
okreslajaca sprawnos¢ kolumny rektyfikacyjnej jest ilos¢ polek teoretycznych jakie kolumna
posiada. Potka teoretyczna jest to pojecie abstrakcyjne, oznaczajace miejsce w kolumnie,
w ktoérym podczas przeptywu opardéw i odcieku ustali si¢ rOwnowaga ciecz-para.
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5. Opis ¢wiczenia
Cele ¢wiczenia

Cwiczenie ma na celu wprowadzenie w podstawowe zagadnienia zwiazane z procesami
destylacji. Kolejnym celem ¢wiczenia jest zapoznanie si¢ z ogoélnymi wlasciwosciami pakietu
symulacyjnego CHEMCAD oraz wykonanie uproszczonej symulacji procesu rektyfikacji
olejkow eterycznych w warunkach przemystowych.

5.1. Zadanie 1
Otrzymac olejek metoda destylacji z para wodna z suchych czg$ci ro§lin w aparacie Derynga.
Sprzet i materialy

Sprzet:

1. Aparat Derynga (rysunek 22)

2. Elektryczny ptaszcz grzejny z autotransformatorem
3. Mozdzierz do rozdrabniania materiatu roslinnego

Materiaty:
Wysuszony, w handlowej postaci, material ros§linny z: krwawnika, migty pieprzowej, rumianku,
szatwii 1 melisy.

Wykonanie ¢wiczenia

Oznaczanie polega na destylacji probki surowca z woda w aparacie Derynga o zamknigtym
obiegu wody (rysunek 22). Wydzielony olejek zbiera si¢ na powierzchni wody w odbieralniku.

Po zakonczeniu destylacji odczytuje si¢ objgtos¢ olejku 1 oblicza jego zawarto$¢ w surowcu
w procentach objetosciowo-wagowych.
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Rys. 22. Schemat aparatu Derynga.

Aparat Derynga sktada si¢ z kolby szklanej (500 lub 1000 cm®) z szyjka ze znormalizowanym
szlifem 1 czgsci zasadniczej. Czg$¢ zasadnicza sktada si¢ z kolumny destylacyjnej, chlodnicy i
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odbieralnika, ktory przez trojdrozny kurek i rurke przeptywowa laczy si¢ z kolumna
destylacyjna tworzac zamknigty obieg wody. Kolumna destylacyjna o $rednicy wewngtrznej 14
mm na wysokosci 205 mm ponad szlifem zweza si¢ w rurke o $rednicy wewngtrznej 7 mm,
dhugosci 153 mm. Dalszy odcinek rurki dtugosci 40 mm jest zagigty pod katem 105° i opada
pionowo w dot, przenikajac do ptaszcza chtodnicy, jako rurka kondensacyjna dtugosci 145 mm i
srednicy wewngtrznej 10 mm. Chlodnica ma 145 mm wysokosci 1 48 mm S$rednicy. W odleglosci
10 mm od podstawy plaszcza chiodnicy, z boku rurki kondensacyjnej jest wtopiona rurka o
$rednicy 5 mm, ktéra niemal pod katem prostym jest zagigta ku goérze, przebiega rownolegle do
rurki kondensacyjnej i uchodzi otwarta na zewnatrz chtodnicy, rozszerzajac si¢ w gornej swej
czgsci do 15 mm. Rurka kondensacyjna przechodzi ponizej chlodnicy w czg$¢ kalibrowana,
stanowiaca odbieralnik. Gorna, szersza cze$¢ odbieralnika dhugosci 42 mm 1 $rednicy
wewngetrzne] 10 mm o objetosci uzytkowej 2 ml jest opatrzona podziatka co 0,1 ml; dolna,
zwezona cze$¢ odbieralnika dhtugosci 142 mm i $rednicy wewngtrznej 3 mm, poj. 1 ml jest
skalibrowana co 0,01 ml. Rurka odbieralnika zakonczona jest tréjdroznym kurkiem, ktory z
jednej strony laczy si¢ z rurka przeplywowa o $rednicy wewngtrznej 3 mm, prowadzaca do
kolumny destylacyjnej, a z drugiej strony ma krotka rurke odptywowa. Ujscie rurki
przeptywowej znajduje si¢ na wysokosci 242 mm od podstawy aparatu, tj. 15 mm ponizej
zwezenia kolumny destylacyjnej. Po zakonczeniu oznaczenia resztki olejku usuwa sig
przeptukujac aparat goraca woda, nastepnie etanolem (760 g/l) lub acetonem. Aparat nalezy
umy¢ mieszaning chromowa.

Bezposrednie oznaczanie olejku w surowcach (metoda I)

Odwazy¢ masg surowca, w ilosci i formie podanej w monografii szczegotowej, natychmiast
umiesci¢ w kolbie i zala¢ podana objetoscia wody. Poczatkowo wla¢ potowe wody, a po
wymieszaniu zawartosci kolby sptuka¢ surowiec ze $cianek pozostala jej czgscia. Kolbg potaczy¢
z aparatem, napeli¢ odbieralnik woda, wlaczy¢ chlodzenie i ogrzewac 3 h, liczac od chwili
rozpoczgcia wrzenia zawarto$ci kolby i1 przedestylowania pierwszej kropli. Intensywnosc
ogrzewania uregulowac tak, aby do odbieralnika sptywato od 3 ml do 4 ml ptynu na min. Po
zakonczeniu destylacji wylaczy¢ chlodzenie, a olejek sprowadzi¢ na mikroskale i po 30 min
odczyta¢ wynik. Odczytang objgtos¢ olejku przeliczy¢ na 100 g surowca.

Zawarto$¢ procentowa olejku (X) obliczano wedlug wzoru:

X[%] = ax100

(14)

gdzie: m —nawazka probki [g],
a — objetos¢ olejku [em’] (1 kreska mikroskali = 0,01 cm’).

Posrednie oznaczanie olejku w surowcach przy uzyciu ksylenu (metoda II)

Odwazy¢ masg surowca, w ilosci 1 formie podanej w monografii szczegélowej, natychmiast
umiesci¢ w kolbie i1 zala¢ podana objgtoscia wody jak w metodzie I. Odmierzy¢ do kolby 0,30 ml
ksylenu. Kolbg polaczy¢ z aparatem, napelnic¢ odbieralnik woda, wtaczy¢ chtodzenie i ogrzewac
3 h, liczac od chwili rozpoczgcia wrzenia zawartosci kolby i przedestylowania pierwszej kropli.
Intensywno$¢ ogrzewania jak w metodzie I. Po zakonczeniu destylacji wytaczy¢ chtodzenie, a
warstwe ksylenowo-olejkowa sprowadzi¢ na mikroskalg i po 30 min odczyta¢ wynik. Od
odczytanego wyniku nalezy odja¢ poprawke ksylenowa, ok. 0,27 ml (uwzglednienie straty
ksylenu podczas destylacji). Poprawka powinna by¢ oznaczana do$wiadczalnie dla aparatu
uzywanego do analizy. Odczytang objgtos¢ olejku przeliczy¢ na 100 g surowca.

Zawarto$¢ procentowa olejku (X) obliczano wedlug wzoru:

X[%] = 4= P)x100 (15)
m
gdzie: m —nawazka probki [g],
a — objetos¢ olejku [em’] (1 kreska mikroskali = 0,01 cm®),
p — poprawka ksylenowa — wyznaczona dla aparatu Derynga uzywanego
w badaniach [cm’] (p = 0,27cm’).
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Ilosci i formy surowcow do oznaczania olejkow w aparacie Derynga na podstawie danych
zawartych w Farmakopei Polskie;j.

Krwawnik

Zawarto$¢ olejku nie mniejsza niz 0,2 % (V/m — objetosci w stosunku do masy), do badania
nalezy uzy¢ 40 g grubo rozdrobnionego surowca i 400 cm’® wody. Destylacje przeprowadzié
metoda II.

Migta pieprzowa
Zawartos¢ olejku nie mniejsza niz 1,2% (V/m), do badania nalezy uzy¢ 20 g nierozdrobnionego
surowca i 400 cm® wody. Destylacje przeprowadzié¢ metoda 1.

Rumianek
Zawartos¢ olejku nie mniejsza niz 0,4% (V/m), do badania nalezy uzy¢ 20 g nierozdrobnionego
surowca i 400 cm® wody. Destylacje przeprowadzié¢ metoda II.

Szalwia
Zawartos¢ olejku nie mniejsza niz 1,0% (V/m), do badania nalezy uzy¢ 20 g nierozdrobnionego
surowca i 400 cm® wody. Destylacje przeprowadzi¢ metoda 1.

Melisa
Zawartos¢ olejku nie mniejsza niz 0,05% (V/m), do badania nalezy uzy¢ 50 g nierozdrobnionego
surowca i 500 cm® wody. Destylacje przeprowadzi¢ metoda 1.

5.2. Zadanie 2

1. Utworzy¢ projekt symulacyjny procesu destylacji olejkéw eterycznych z zastosowaniem
modelu destylacji okresowej (Batch distillation).

2. Wykona¢ symulacje procesu destylacji cytronellalu dla dwdch rézniacych sig¢ skladem
ilosciowym mieszanin olejkéw eterycznych (w zakresie od 100 do 1000 kg wsadu).

3. Wykona¢ symulacj¢ procesu w zaleznosci od zmiennej ilosci potek teoretycznych w
kolumnie destylacyjnej (w zakresie od 3 do 20 — przynajmniej 3 rézne wartosci).

Wykonanie ¢wiczenia

1. Po uruchomieniu komputera pakiet symulacyjny CHEMCAD nalezy uruchomi¢
korzystajac z skrotu znajdujacego si¢ na pulpicie (CHEMCAD).

2. Po uruchomieniu aplikacji tworzymy nowy projekt korzystajac z menu File—New Job.
W oknie Zapisywanie jako tworzymy nowy katalog z data w formacie rrrr-mm-dd.
Wchodzimy do utworzonego katalogu i w polu Nazwa pliku wpisujemy destylacja-IN,IN
(IN — oznacza inicjaty imiona i nazwiska kazdego z wykonujacych ¢wiczenie).

3. Po zatwierdzeniu uzytkownik zostaje przeniesiony do trybu graficznego aplikacji, w
ktorym nalezy stworzy¢ schemat instalacji dla badanego procesu technologicznego.
Gléwnym elementem interfejsu w trybie graficznym jest paleta urzadzen, w ktorych
przebiegaja operacje 1 procesy jednostkowe, przedstawionych za pomoca uproszczonych
symboli graficznych (ikon) identyfikujacych obiekt, lecz z pominigciem szczegdtow
konstrukcji 1 bez zachowania proporcji do rzeczywistych rozmiaréw. Do
przeprowadzenia symulacji procesu destylacji olejkéw eterycznych wykorzystujemy
model okresowej kolumny destylacyjnej Batch column. Aby wprowadzi¢ ikong tego
urzadzenia do schematu technologicznego nalezy nacisna¢ LPM (lewy przycisk myszki)
na symbolu Batch column a nast¢pnie nacisna¢ LPM na obszarze rysowania schematu.
Na rys. 23 przedstawiono przykladowy wyglad aplikacji po wykonaniu powyzszych
polecen.
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Rys. 23. Okno aplikacji w trybie tworzenia schematu procesu.

4. Kolejnym krokiem jest zdefiniowanie uktadu jednostek miar jakim postluzymy si¢ w
symulacji. Jednostki miar definiujemy w menu Format— Engineering Units. Na potrzeby
niniejszej symulacji wybieramy uktad jednostek A4/t ST (naciskajac LPM przycisk A/t SI),
a nastepnie przycisk OK.

5. Kolejnym etapem jest przelaczenie aplikacji do trybu symulacji poprzez rozwinigcie w
pasku przyciskow okienka Flowsheet 1 wybranie opcji Simulation.

6. Nastgpnym etapem procesu symulacji jest zdefiniowanie substancji chemicznych
wystgpujacych w procesie poprzez menu ThermoPhysical—Component List (lub

korzystajac z przycisku ke na pasku przyciskéw). W oknie wyboru substancji nalezy
przewinac list¢ substancji do wyboru (okno Component databank z prawej strony) do
samego dotu, a nastgpnie zaznaczy¢ pozycje nr 8001 (CITRONELLAL) i poprzez
nacisnigcie przycisku Add wprowadzi¢ substancje do okna Selected components. W ten
sam sposOb nalezy wprowadzi¢ pozycje nr 8002 (CITRONELLOL) i 8003
(GERANIOL). Po wykonaniu tych operacji zatwierdzamy nasz wybor naciskajac
przycisk OK. Okno wyboru substancji przedstawiono na rys. 24.

- Component Selection -
Selected Components Component D atabank
5001 CITRONELLAL 1 Hydrogen Hz |~
5002 CITRONELLOL 2 Methane CH4 !
8003 GERANIOL 3 Ethane CZHe
4 Propane C3HE
5 I-Butane C4H10
5 2-Methylpropane C4H10
5 Isobutane C4H10
& N-Futane C4H10
7 I-Pentane C5HLE
7  Z-Hethylbutane CS5H1Z
7 Isopentane CS5H1Z
& N-Pentane CSH1Z (™
Delete | Clear ‘ Add ‘ Inzert ‘ Search for || [
Copy companent list from another job ‘ Earce) ‘ oK. ]

Rys. 24. Okno wyboru substancji chemicznych.
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7. Po zatwierdzeniu okna wyboru substancji nast¢puje automatyczne uruchomienie modutu

aplikacji, pozwalajacego na okreslenie opcji termodynamicznych Thermodynamics
Wizard (poprzez okreslenie warunkow brzegowych temperatury i ci$nienia) oraz doboru
modelu do obliczen termodynamicznych K Value Options. Z uwagi na ograniczenia
czasowe kolejne trzy okna Thermodynamics Suggestions—CHEMCAD 5— K Value
Options zatwierdzamy naciskajac przycisk OK. Na tym etapie aplikacja biorac pod
uwage wiasciwosci fizykochemiczne substancji chemicznych jakie wybraliSmy oraz
okreslone przez nas warunki brzegowe temperatury i ci$nienia symulowanego procesu
wybiera optymalny model do obliczen wielkos$ci fizykochemii i termodynamiki uktadu.
Kolejnym etapem przygotowania symulacji jest zdefiniowanie parametrow urzadzen
(aparatéw) w procesie technologicznym. Niniejsza symulacja opiera si¢ na zastosowaniu
tylko jednego urzadzenia jakim jest okresowa kolumna rektyfikacyjna (Batch column).
Aby zdefiniowaé parametry pracy kolumny rektyfikacyjnej nalezy dwukrotnie klikna¢
LPM na symbolu kolumny.

Pierwszym etapem jest okreslenie wlasciwosci (temperatura, cisnienie, sktad)
rektyfikowanej mieszaniny (tzw. wsad — Pot charge). Na rys. 25. przedstawiono
przyktadowe okno programu CHEMCAD do okreslania parametrow wsadu. W oknie tym
definiujemy kolejno poprzez kliknigcie LPM w odpowiednim polu kolumny 700:

a. temperaturg mieszaniny — 50 °C (Temp C),

b. ci$nienie — 0.001 bar (Pres bar),

c. sktad mieszaniny — zgodnie ze wskazowkami prowadzacego — poprzez wpisanie
odpowiednich wartosci dla kazdego zwiazku chemicznego w bialym polu obok
nazwy substancji.

Po wprowadzeniu danych naciskamy LPM przycisk Flash co uruchomi procedurg
wyliczenia entalpii (Enthalpy MJ/h) i ulamka mieszaniny w fazie gazowej (Vapor
fraction). Zatwierdzamy wprowadzone parametry poprzez nacisnigcie przycisku OK.

Edit Batch Charge/Add
Flash Comp List Cancel | ak. |
Stream Ho. 100 ‘

Stream Mame Pot Charge
Temp © 50

Pres har 0.001
“apor Fraction 04531705
Erthalpy b -31.94893
Total flowe 170

Total flow unit ko

Comg unit kg
CITROMELLAL 100

CITROMNELLOL 50

GERAMIOL 20

Rys. 25. Okno okre$lania parametrow wsadu.

10. Kolejne okno (Batch Distillation Column) pozwala na okreslenie parametrow kolumny

rektyfikacyjnej. Na rys. 26 przedstawiono sposob w jaki nalezy wypehic¢ poszczegdlne
pola poza polem Number of stages (ilo§¢ potek teoretycznych), do ktoérego parametry
podaje prowadzacy ¢wiczenie.
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- Batch Distillation Column -

General ‘ Misc. |
Mumber of ID: 1
urmber of stages
M ethod: | Simultaneous Cormection j
Murnber of operation steps 1
0 Total Convergence parameters:
Condenser type: ata -
Murber. of iterations | 100
Cand prassure 0.001 bar )
[ramping factor 0.5
Cond pres drop 0.007 bar
Tolerance factor
Calm pres diop 0.0032 ben

[ Dizable run time plot
[ Use a pressure profile
Murphree efficiency:

Select holdup unit: 0% alume -

Top stage ’7
Candenzer haldup 0.008 m3

Last stage ’7
Stage holdup 0.0002 e

) For munning partial steps only:
[~ Use a holdup profile
i b

Transfer [drain) final holdups to tank 1D # Operation step no. fram o

Help Cancel | QK |

Rys. 26. Parametry kolumny destylacyjne;j.

11. W kolejnym oknie okreslamy parametry prowadzenia procesu rektyfikacji (rys. 27).
Ramka Operation step stop options pozwala uzytkownikowi na okreslenie oczekiwanych
parametréw procesowych, przy ktorych nastapi zatrzymanie symulacji. Domys$lna

zmienng jest catkowity czas prowadzenia symulacji danego kroku obliczeniowego (rys.
27).

- Batch Operation Parameters -

General | Additional Settings | E stimations

Startup option: |D. Start with current column content j Step: 1

. Integration time step size in hours:
Product assignment: g P

Step size [hr) 0.1 hr
Distilate tark. § 1 o

Record frequency 1 iterations
Decanter tank #

Operation step stop options

First spec mode |0, Reflux ratio = Stop when: e ]
First spec value 3 Stop value ’157 hr
Second spec mode |U- Dist male rate j

Second spec value 01 kmol/h

For subcooled condenser only:

Stop tolerance: 0.0
Condenser temp (=

Mir. rurtime [hr) ,7 hr
Degrees subcoaolad C

(* Edit nest step
Help " Edit specified step Step Cancel | QK.

(" Exit oper. steps

Rys. 27. Parametry operacji jednostkowe;j.

W celu zatrzymania procesu. w momencie w ktorym w destylacie zaczynaja pojawiac sig
inne substancje (cytronelol, geraniol) nalezy zmodyfikowac ramke¢ Operation step stop
options W sposoOb pokazany na rys. 28. Takie ustawienie parametréw operacji pozwala na
zatrzymanie obliczen przy okre§lonym parametrze sktadu mieszaniny w danym miejscu
kolumny destylacyjnej (w tym przypadku — destylat).
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- Batch Operation Parameters -

Startup option:

Product aszignment:

Distillate tank # o
Record frequency 1 iterations
Decanter tank #
Operation step stop options
First spec mode |D- Fiefle ratia ﬂ Stop when: |Di$tillate j
Fust zpec value 3 Stop walue 0.93
Measured varable: |MDIE fraction j
Second spec mode |D_ Dist mole rate j [ Select component range
Second spec value 01 krnalh Lompanent | LCITRAONELLAL j

For subcooled condenser anly:
Condenger temp

Degrees subcooled

General | Additional Settings | Estimationz

|EI. Start with current column content j Step: 1

Integration time ztep size in hours:

I_I— Step zize [hr] 01 hr

I— C Stop tolerance 0.001
I— C Mir. runtime (ki) I— hr

{* Edit nest step
Help " Edit specified step Step Cancel | 0K |

(" Exit oper. steps

Rys. 28. Parametry operacji jednostkowej przy obserwacji zmian sktadu destylatu.

12.

13

14.

15.

16.

Kolejne okno (Run Time Information) pozwala na okreslenie opcji wykresu jaki bgdzie
rysowany na ekranie w czasie prowadzenia symulacji.

. Nastgpnym etapem procesu jest wykonanie obliczen symulacyjnych. Czynno$¢ ta mozna

wykona¢ poprzez polecenie z paska menu Run—Run All lub korzystajac z przycisku y
na pasku przyciskéw. W momencie uruchomienia symulacji program wykonujac
obliczenia generuje na ekranie domys$lny wykres wartosci utamkéw molowych
poszczegolnych substancji w destylacie w zalezno$ci od czasu prowadzenia symulacji.

Po zakonczeniu obliczen (zatrzymanie si¢ wykresu lub osiagnigcie czasu koncowego
symulacji) nalezy wygenerowaé raport, korzystajac z menu  Quiput—Report,
szczegotowe wyniki z przeprowadzonej symulacji. W oknie definiowania zakresu
informacji jakie zostana umieszczone w raporcie (Raport menu) wciskamy przycisk
Batch/Dynamic Results 1 w oknie Batch/Dynamic Options zaznaczamy pole Print
operation results 1 zatwierdzamy OK. Nastgpnie wciskamy przycisk Calculate and Give
Results. Aplikacja wygeneruje raport z symulacji w oknie programu Microsoft Word.
Raport zawiera wszystkie dane niezbedne do opracowania wynikow z przeprowadzone;j
symulacji.

Nastgpnie dokonujemy zmiany w parametrach procesowych (zgodnie z uwagami
prowadzacego) 1 powtarzamy ponownie symulacj¢ 1 generujemy raport.

Wyniki z przeprowadzonych symulacji w réznych warunkach procesowych przedstawi¢
w tabelach zgodnie ze wzorem (Tabela 7 1 8).
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Tabela 7. Przedstawienie wynikow oraz parametry prowadzenia procesu dla zbiornika

akumulacyjnego
Sktad mieszaniny wyjsciowej [kg] ilos¢ potek czas | Sktad mieszaniny po destylacji w
teoretycznych zbiorniku akumulacyjnym [kmol]
cytronellal | cytronellol | geraniol cytronellal | cytronellol | geraniol

Tabela 8. Przedstawienie wynikow oraz parametry prowadzenia procesu dla pozostatosci

w kolumnie destylacyjnej

Sktad mieszaniny wyjsciowej [kg] ilos¢ potek czas | Sktad mieszaniny po destylacji w
teoretycznych kolumnie destylacyjnej [kmol]
cytronellal | cytronellol | geraniol cytronellal | cytronellol | geraniol

Na podstawie otrzymanych wynikow wykreslic wykres zaleznosci czasu prowadzenia

procesu destylacji cytronellalu od liczby polek teoretycznych oraz wykres zaleznos$ci sktadu
mieszaniny w zbiorniku akumulacyjnym i kolumnie destylacyjnej w zalezno$ci od liczby potek
teoretycznych.

6.

1.

2.
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7. Aneks: Opisy oznaczen w wybranych ziolach

MILLEFOLII HERBA

MILLEFOLII HERBA
ZIELE KRWAWNIKA

Yarrow, Achillee mitlefeuille

Ziele Krwawnika pospolitego, Achillea millefolium L.,
Compositae (Asteraceae), zebrane w okresie kwitnienia,
wysuszone w temp. nie wyzszej niz 35°C. Surowiec
powinien zawiera¢ nie mniej niz 0,2% (v/m) olejku.

Surowiec ~ powinien = odpowiada¢ ~ wymaganiom
monografii Species (str. 179M.

Badania wykona¢ wg monografii ,,Metody badania
surowcow pochodzenia roslinnego” (str. 147").

Tozsamosé

Wyglad zewnetrzny
Lodyga pojedyncza, niekiedy rozgalgziona, bruzdowana,
zielona lub zodttozielona, stabo owlosiona, grubosci do 3
mm. LiScie siedzace, podwojnie pierzastosieczne, o
odcinkach waskolancetowatych, na szczycie zaostrzonych.
Baldachoksztaltny — kwiatostan  zlozony z licznych
koszyczkow, $rednicy od 3 mm do 4 mm. Listki okrywy, w
ilosci 25-40 utozone dachéwkowato, szeroko badz podtuznie
lancetowate, dtugosci do 4 mm, barwy zielonej, o brzegu
brunatnym, bloniastym. Dno koszyczka wypukle,
wewnatrz puste, Srednicy ok. 1 mm, o powierzchni
doieczkowanej, pokryte lancetowatymi, bloniastymi
plewnikami. Kwiaty brzezne w ilosci 5 do 6 jezyczkowate,
zenskie, najczgsciej biate, niekiedy rézowe, o okraglawym,
tegpo trojdzielnym jezyczku. Kwiaty $rodkowe zotte,
rurkowate, obu-plciowe, o dzwonkowato rozszerzonej
koronie zakonczonej pigcioma zabkami. Prgcikow 5;
pylniki zro$nigte w rurke otaczaja szyjke stupka. Cate ziele
mniej lub bardziej owtosione.

Surowiec krojony
Liczne kawatki bruzdowanej, zottozielonej, stabo
owlosionej todygi oraz drobne, $rednicy od 3 mm do 4
mm, koszyczki kwiatowe ksztattu jajowatego. Listki
okrywy koszyczkoéw zielonawe z brunatnym brzegiem,
ulozone dachowkowato. Kwiaty jezyczkowate biale,
niekiedy rézowe, kwiaty rurkowate drobne, zoltawe.

Mniej liczne sa kawalki  zielonych, podwojnie
pierzastosiecznych lisci.
Zapach

Zapach surowca aromatyczny, swoisty. Wazniejsze cechy
budowy anatomicznej Lodyga ma budowg typowa dla
ro$lin  dwulisciennych. Na powierzchni  wystgpuja
biczowate wtoski wielokomorkowe; maja one cztery do
o$miu okragtawych komorek trzonu i bardzo dtuga, ostro
zakonczona, biczowalo lub hakowato wygicgta komorke
szczytowa. Lis¢ ma budowg najczgsciej bifacjalna. Na
powierzchni wystepuja wioski biczowate, podobne do
wyrastajacych na todydze oraz wloski gruczotowe typu
Com-positae, najczgsciej we wglebieniach. Listek okrywy
ma brzeg postrzgpiony; brzezne komorki przeksztalcone
sa, szczegolnie na szczycie, w dlugie, niekiedy zagigte,
jedno- rzadziej dwukomorkowe wiloski. Na stronie
zewngtrznej listka okrywy wystgpuja dlugie wloski
biczowate 1 wloski gruczotowe typu Compositae, ktore w
duzej ilosci znajduja si¢ takze na zewngtrznej powierzchni
kwiatow jezyczkowatych 1 rurkowatych. Szczawian
wapnia w postaci drobnych gruzldow wystgpuje w
koronie kwiatow jezyczkowatych i rurkowatych.

Elementy proszku
Surowiec ~ sproszkowany  jest  zoOltawozielony.

Znamiennymi jego skladnikami sa: liczne odlamki
listkow okrywy o postrzgpionych brzegach, fragmenty
kwiatow jezyczkowatych i rurkowatych, niekiedy z
gruztami, liczne ziarna pylku o kolczastej egzynie,
fragmenty liSci, skorki todygi, odlamki naczyn spiralnych,
pierScieniowatych badZ drabinowatych oraz nieliczne,
duze, jamkowane komorki migkiszowe rdzenia. Trudne do
odnalezienia sa wloski gruczotowe typu Compositae.
Proszek nie powinien zawiera¢ grubosciennych,
jamkowanych wiokien (zbyt grube todygi).

Badanie metoda chromatografii cienkowarstwowej
(str. 72"

Faza nieruchoma: zel krzemionkowy G

Faza ruchoma: toluen - octan etylu (93:7)

Do badan uzy¢ olejek z ,,Oznaczenie zawartos$ci

olejku". Nanie$¢ 10 pl olejku w ksylenie o stgzeniu
0,1 ml/ml (roztwér A) i 10 pl ksylenowego roztworu
substancji poréwnawczej cyneolu o stezeniu 2 pl/ml
(roztwor B).
Chromatogram wysuszy¢ w temp. pokojowej i
zaznaczy¢ polozenie niebiesko zabarwionej plamy
chamazulenu.  Nastgpnie = chromatogram  wywota¢
roztworem waniliny w kwasie siarkowym (10 g/l) i
ogrzewac¢ kilka min w temp. 100°C-105°C.

Obecnos¢ na chromatogramie roztworu A plamy
chamazulenu (1), plamy (2) odpowiadajacej plamie
cyneolu (substancja porownawcza - roztwdr B) oraz
innych plam, potwierdza tozsamo$¢ surowca. Brak
plamy chamazulenu na chromatogramie roztworu A nie
dyskwalifikuje surowca (rasy bezazulenowe).

Czystosé
1. Strata masy po suszeniu nie wigksza niz 12,0%
(str. 149").

2. Popiotu nie wigcej niz 17,0% (str. 39").

3. Ziela o niewlasciwej barwie nie wigcej niz 8%
(str. 148").

4. Ziela przekwittego nie wigcej niz 6% (str.

148".
5. Lodyg grubszych niz 3 mm nie wigcej niz
0,3%
(str. 148').

6. Korzeni w surowcu nie dopuszcza sig.
7. Zanieczyszczen organicznych nie wigcej niz

1%
(str. 148").
8. Zanieczyszczen mineralnych nie wigcej niz
0,5%
(str. 148)).
9. Olejek otrzymany z surowca powinien
wykazywaé

niebieskozielonawe zabarwienie, barwa zotta olejku
nie dyskwalifikuje surowca.
Oznaczenie zawartosci olejku
Zawarto$¢ olejku nie mniejsza niz 0,2% (v/m).
Badanie wykona¢ wg monografii ,,Oznaczanie
zawartosci olejku" (str. 151'); do badania uzy¢ 40,0 g
grubo rozdrobnionego (sito 5,6 mm) surowca, 400 ml
wody i wykonaé oznaczenie metoda I1.
Przechowywanie. W zamknigtych opakowaniach, w
temp. nie wyzszej niz 25°C, chroni¢ od $wiatla, wilgoci i
wplywu obcych zapachow.
Dzialanie i/lub zastosowanie. Rozkurczajace,
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z6lciopedne.
Dawki zwykle stosowane Jednorazowa Dobowa
Doustnie w naparach 5,0-8,0 5,0-8,0

Farmakopea Polska wyd. VI (2002)
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MENTHAE PIPERITAE FOLIUM

MENTHAE PIPERITAE FOLIUM
LISC MIETY PIEPRZOWEJ

Peppermint leaf, Menthe poivrée (feuilLe de)

LiScie i ulistnione szczyty pedow Migty pieprzowe;,
Mentha piperita (L.) Hudson, Labiatae (Lamiaceae),
zebrane z ro$lin niekwitnacych, wysuszone szybko w
cieniu, w temp. nie wyzszej niz 35°C. Surowiec powinien
zawiera¢ nie mniej niz 1,2% (v/m) olejku.

Surowiec  powinien  odpowiadaé
monografii Species (str. 179").

Badania wykona¢ wg monografii , Metody badania
surowcow pochodzenia roslinnego" (str. 147".

Tozsamos¢
Wyglad zewnetrzny

Lis¢ ogonkowy, podluznie jajowaty badz jajowaty.
Nasada blaszki liSciowej zaokraglona, brzeg ostro i
nieréwno pitkowany, szczyt zaostrzony. Diugos¢ blaszki
lisciowej do 6 cm, szeroko$¢ do 3 cm. Ciemnozielona,
niekiedy brunatnawa, fioletowo nabiegla blaszka liSciowa
jest cienka, pierzasto unerwiona. Wszystkie nerwy na
stronie gornej wglebione, na dolnej uwypuklone, mniej lub
bardziej czerwonofioletowo nabiegle. Szczytowa czgs$é
czterokanciastej todygi nie moze przekracza¢é 3 cm
dhlugoséci, 0,2 cm grubosci. Jest ona barwy
zielonofioletowej, nieznacznie owlosiona.

Surowiec krojony

Kawatki lidci cienkich, kruchych, pokurczonych,
obustronnie stabo owlosionych o barwie ciemnozielone;j,
od strony dolnej jasniejszej, z wypuktymi, czgsto fioletowo
nabieglymi nerwami. Unerwienie pierzaste, brzeg
nierownomiernie  pitkowany.  Wystgpujace  niekiedy
fragmenty fioletowo nabieglych todyg sa w zarysie
czterokanciaste.

Zapach

Zapach surowca, zwlaszcza po
charakterystyczny, mentolowy.

Wazniejsze cechy budowy anatomicznej

Komorki skorki gornej i dolnej sa zatokowo-faliste.
Aparaty szparkowe wystepuja po obu stronach blaszki
liSciowej. Zar6wno na skorce gornej, jak i dolnej wystgpuja
charakterystyczne wioski gruczotowe typu Labiatae,
najczgéciej we wglebieniach blaszki oraz  wloski
gltowkowe o jednokomorkowej gltowce i jedno- lub
wielokomorkowym  trzonie. Na nerwach wystepuja
bezgtowkowe, cienkoscienne wloski wielokomorkowe,
zlozone z o$miu do pigtnastu komorek, na brzegu blaszki
wloski  jednokomorkowe. Migkisz palisadowy  jest
jednorzedowy, przerwany w nerwie. Lodyga w zarysie
czterokanciasta ma budowg¢ wczesng wtorna. Cztery
wigksze skupienia wiazek sitowo-naczyniowych wystgpuja
w narozach. Pomigdzy nimi na bokach zakladaja si¢ mate
wiazki. Elementéw mechanicznych w korze brak, w
drewnie wystgpowaé moga widkna w niewielkiej
ilosci. Wtoski na lodydze takie same jak na lisciu, lecz w
mniejszej ilosci.

Elementy proszku
Surowiec sproszkowany jest zielony lub zielonobrunatny.
Znamiennymi jego skladnikami sa: fragmenty skorki z
aparatami szparkowymi i wloskami gruczotowymi typu

wymaganiom

roztarciu,

$rodliscia, naczynia pierScieniowate, siatkowate oraz
jamkowane. Wiokien brak lub sa nieliczne. Proszek nie
powinien zawiera¢ delikatnie kolczastych urediniospor badz
brunatnych, gruszkowatych, dwukomoérkowych teliospor
rdzy migtowej (Puccinia Menthae Pers.).

Badanie metoda chromatografii cienkowarstwowej
(str. 72"
Faza nieruchoma: zel krzemionkowy G

Faza ruchoma: toluen - octan etylu (95:5); rozwija¢ do
wysokosci 15 cm

Do 0,2 g $wiezo sproszkowanego surowca dodac 2
ml dichlorometanu i wytrzasa¢ kilka min, po czym
przesaczy¢. Oddestylowaé rozpuszczalnik w temp. ok.
40°C, pozostato$¢ rozpusci¢ w 0,1 ml toluenu (roztwor
A). Nanies¢ po 10 pl roztworu A i toluenowego roztworu
substancji porownawczej mentolu o st¢zeniu 5 mg/ml
(rozwoér B) oraz toluenowego roztworu tymolu o
stezeniu 1 mg/ml (roztwor C - znacznik).

Chromatogram wysuszy¢ w temp. pokojowej, spryskaé
roztworem aldehydu anyzowego i ogrzewa¢ 5 min-10
min w temp. 100°C-105°C.

Obecnos¢ na chromatogramie roztworu A plamy (3),
odpowiadajacej plamie mentolu (substancja porownawcza
- roztwor B) oraz innych plam, potwierdza tozsamosc¢
surowca. Obecno$¢ na chromatogramie roztworu A
plamy barwy  zo6ltobrunatnej,  szaroniebieskiej
(karwon, pulegon) o wartosci Ry nieco nizszej niz Ry
plamy tymolu (roztwér C - znacznik) $wiadczy o
zanieczyszczeniu surowca lis$émi  gatunku Mentha
aiyensis L. i/lub Mentha putegium L.

Czystos¢
1. Strata masy po suszeniu nie wigksza niz
12,0%
(str. 149™).

2. Popiotu nie wigcej niz 13,0% (str. 39™).
3. Rozkruszu, przechodzacego przez sito o
wielkosci
oczek 3,15 mm (str. 62“), nie wigcej niz 3%
(str. 148").
4. LiSci o niewla$ciwym zabarwieniu nie
wigcej niz
5% (str. 148").
5. LiSci porazonych rdza, na powierzchni
wigkszej niz
1/3 blaszki liSciowej, nie wigcej niz 2% (str. 1481).
6. Innych czesci tej samej rosliny, w tym
todyg nie
odpowiadajacych podanym wymiarom, nie wigcej niz
1% (str. 148").
7.  Zanieczyszczen organicznych nie wigcej niz

0,5%
(str. 148").
8. Zanieczyszczeh mineralnych nie wigcej niz
0,5%
(str. 148".

Oznaczenie zawartosci olejku

Zawarto$¢ olejku nie mniejsza niz 1,2% (v/m).
Badanie wykona¢ wg monografii ,,Oznaczanie zawarto$ci
olejku" (str. 151'); do badania uzy¢ 20,0 g nierozdrobnionego
surowca, 400 ml wody i wykona¢ oznaczenie metoda I.

Przechowywanie. W zamknigtych opakowaniach, w

36



Labiatae, whoski gtowkowe i bezgtowkowe, fragmenty

temp. nie wyzszej niz 25°C, chroni¢ od $wiatta, wilgoci i
wplywu obcych zapachow.

Dzialanie i/lub zastosowanie. Rozkurczajace, w
zaburzeniach trawiennych.
Dawki zwykle stosowane Jednorazowa Dobowa
Doustnie w naparach 1,0-3,0 3,0-6,0

Farmakopea Polska wyd. VI (2002)

874, 875

CHAMOMILLAE ANTHODIUM

CHAMOMILLAE ANTHODIUM
KOSZYCZEK RUMIANKU

Matricaria flower, Matricaire (fleur de)
Syn.: Rumianek

Koszyczek Rumianku pospolitego, Chamomilla recutita
(L.) Rauschert (Matricaria chamomilla L.), Compositae
(Asteraceae), zebrany w  poczatkowym  okresie
kwitnienia, wysuszony w cieniu, w temp. nie wyzszej niz
35°C. Surowiec powinien zawiera¢ nie mniej niz 0,4%
(v/m) olejku; surowcem moga by¢ roéwniez kwiaty
rurkowate i jgzyczkowate (bez osadnikow).

Surowiec  powinien  odpowiadac
monografii Species (str. 179").

Badania wykona¢ wg monografii ,,Metody badania
surowcow pochodzenia roslinnego" (str. 147Y.

Tozsamo$é

Wyglad zewnetrzny
Koszyczek potkulisty badZz nieco stozkowaty o $rednicy
do 1,5 cm, opatrzony szypultka dhugosci do 2,5 cm. Dno
koszyczka nagie, o powierzchni doteczkowanej, wewnatrz
puste, mniej lub wigcej wypukle. Listki okrywy liczne,
utozone dachowkowato w dwoch, trzech okotkach sa
wydluzone, zielonawe, o brzegach jasniejszych,
bloniastych. Kwiaty brzezne wylacznie Zefiskie,
jezyczkowate, barwy biatej; ilos¢ ich dochodzi do 18. Sa
one dwu- lub trzykrotnie dluzsze od listkoéw okrywy;
jezyczek zakonczony 3 zabkami ma 4 nerwy. Dlugoscé
kwiatu jezyczkowatego dochodzi do 12 mm. Kwiaty
srodkowe liczne, rurkowate, obuplciowe, barwy zoltej,
dtugosci do 3 mm; rurka korony w gornej cze$ci
dzwonkowato rozszerzona, zakonczona jest pigcioma
zabkami. Precikow 5, nitki wolne przyroste nasadami do
korony, pylniki zrosnigte w rurke otaczaja szyjke stupka
zakofniczona  dwudzielnym  znamieniem. Zalaznie
kwiatow jezyczkowatych i rurkowatych lekko wygigte,
opatrzone  zeberkami. Dopuszcza si¢  surowiec
pokruszony, odpowiadajacy wymaganiom monografii.

Zapach

Zapach surowca swoisty.

Wazniejsze cechy budowy anatomicznej

W $radlisciu dna koszyczka wystepuja wiazki sitowo-
naczyniowe ulozone koliScie oraz schizogenetyczne
przewody wydzielnicze, komorki skorki zewngtrznej
maja Sciany ze$luzowaciale. W $rodlisciu listkow
okrywy sa widkna, sklereidy i librosklereidy. Komorki
obu skorek kwiatu  jezyczkowatego powleczone
prazkowanym naskorkiem. Charakterystyczne jest
wystepowanie na powierzchni zalazni drabinkowato
ulozonych komoérek $luzowych. Zar6wno na kwiecie
rurkowatym, jak i jezyczkowatym oraz na listku
okrywy wystepuja wloski gruczotowe typu Compositae.

Elementy proszku

Surowiec  sproszkowany  jest

wymaganiom

z6ttozielonawy.

Badanie metoda chromatografu cienkowarstwowej (str.
12") Faza nieruchoma: zel krzemionkowy G.

Faza ruchoma: I) I toluen - octan etylu (93:7)

II) heksan (w temp. 4°C-5°C)

Do badan uzy¢ olejek z ,Oznaczenie zawarto$ci

olejku". Na dwie ptytki chromatograficzne nanies¢ po 10
pl ksylenowych roztwordéw: olejku o stgzeniu 0,1
ml/ml  (roztwoér A) 1 substancji poréwnawczej
chamazulenu lub gwajazulenu o stgzeniu 4 mg/10 ml
(roztwér B). Jedna plytke rozwinaé w fazie I, druga w
fazie II.
Chromatogramy wysuszy¢ w temp. pokojowej; nast¢pnie
zaznaczy¢ polozenie niebiesko zabarwionej plamy
chamazulenu. Plytke rozwinigta w fazie II (w przypadku
stabo  widocznej plamy chamazulenu) wywotaé
odczynnikiem EP. Plytke rozwinigta w fazie I wywolac
roztworem waniliny w kwasie siatkowym (10 g/1),
nastepnie ogrzewac kilka min w temp. 100°C-105°C.

Obecnos¢ na chromatogramach roztworu A plamy (1),
odpowiadajacej  plamie  chamazulenu  (substancja
porownawcza - roztwor B) oraz innych plam, potwierdza
tozsamo$¢ surowca.

Czystos¢

1. Strata masy po suszeniu nie wigksza niz
12,0% (str. 149").

2. IIl’opioiu nie wigeej niz 12,0% (str. 39

).

3. Koszyczkéw o niewlasciwym

zabarwieniu nie wigcej
niz 5% (str. 148").
4.  Koszyczkoéw bez kwiatow nie wigeej

niz 10%
(str. 148",
5. Innych czgsci tej samej rosliny, w tym
szypulek
dhugosci powyzej 2,5 cm, nie wigcej niz 3%
(str. 148").
6. Zanieczyszczen organicznych nie wigcej
niz 1%
(str. 148").
7. Zanieczyszczen mineralnych nie wigcej
niz 0,5%
(str. 148"

Oznaczenie zawartoSci olejku

Zawarto$¢ olejku nie mniejsza niz 0,4% (v/m). Badanie
wykona¢ wg monografii ,,Oznaczanie zawartosci olejku"
(str. 151"); do badania uzyé 20,0 g nierozdrobnionego
surowca lub 10,0 g kwiatow rumianku (glownie
rurkowatych), 400 ml wody i wykona¢ oznaczenie
metoda II.

Przechowywanie. W zamknigtych opakowaniach, w
temp. nie wyzszej niz 25°C, chroni¢ od $wiatta, wilgoci i
wplywu obcych zapachow.

Dzialanie i/lub zastosowanie. Przeciwskurczowe,
fagodnie przeciwzapalne, zewnetrznie - ulatwiajace
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Znamiennymi jego skfadnikami sa: liczne fragmenty gojenie.
kwiatow rurkowatych, ziarna pytku o kolczastej egzynie, Dawki zwykle stosowane Jednorazowa Dobowa
fragmenty kwiatow jezyczkowatych, listkow okrywy z Doustnie w naparach 3,0 9,0
widocznymi librosklereidami, wloski gruczotowe typu Zewngtrznie - napary 3% - 10%
Compositae, fragmenty zalazni i korony z gruzetkami
szczawianu wapnia.
Farmakopea Polska wyd. VI (2002) 843, 844
SALVIAE FOLIUM
SALVIAE FOLIUM Elementy proszku
LISC SZALWII Surowiec  sproszkowany  jest  szarozielony.

Sage leaf (salvia officinalis), Sauge officinale (feuille de)

Liscie 1 ulistnione szczyty pedéw Szatwii lekarskiej,
Salvia officinalis L., Labiatae (Lamiaceae), zebrane z
roslin nie kwitnacych, wysuszone szybko w cieniu, w
temp. nie wyzszej niz 35°C. Surowiec powinien zawierac
nie mniej niz 1,0% (v/m) olejku.

Surowiec  powinien  odpowiadaé
monografii Species (str. 179".

Badania wykona¢ wg monografii ,,Metody badania
surowcOw pochodzenia roslinnego" (str. 147Y.

Tozsamos¢

Wyglad zewnetrzny
Lis¢ ogonkowy, waskoeliptyczny lub lancetowaty.
Szczyt blaszki liSciowej zaostrzony lub tgpy, brzeg
drobnokarbowany, nasada zaokraglona lub
klinowatozwezona, moze by¢ uszata. Dlugos¢ blaszki
lisSciowej do 8 cm, szeroko$¢ do 3 cm. Blaszka lisciowa
szarozielona badz srebrzystoszara, owtosiona, pierza-sto
unerwiona; nerwy boczne tworza wyraznie widoczng na
stronie dolnej siateczkg, w ktdrej oczkach powstaja
uwypuklenia goérnej powierzchni. Szczytowa czg$¢
czterokanciastej todygi nie moze przekraczaé 5 cm
dlugosci 1 0,3 cm grubosci; kutnerowato owlosiona,
zielonoszara.

Surowiec krojony
Kawalki lisci obustronnie ggsto owlosione, o barwie
srebrzystoszarej lub szarozielonej. Charakterystyczne
unerwienie tworzy drobna siateczk¢ uwypuklona na
powierzchni dolnej. Powierzchnia licia po obydwoch
stronach  nieréwna,  wzgorkowato-dotkowana. W
surowcu zdarzaja si¢ szaro owlosione kawatki ogonkow i
czterokanciastych todyg.

Zapach
Zapach surowca,
aromatyczny.

Wazniejsze cechy budowy anatomicznej

Komorki skorki gornej liscia prosto- i grubo$cienne,
dolnej falisto- i cienkoscienne. Aparaty szparkowe
wystgpuja w skoérce gornej i dolnej. Po obu stronach
blaszki lisciowej wystgpuja wioski gruczotowe typu
Labiatae, wloski glowkowe 1 bezglowkowe. Wiloski
gruczolowe typu Labiatae nie sa wglgbione w skorke.
Wioski glowkowe majg trzon zbudowany z jednej do
czterech komorek i jednokomoérkowa mala glowke.
Wioski  bezgtowkowe ztozone z dwodch do pigciu
komorek, w dolnej czgSci o S$cianach bardziej
zgrubiatych, maja komoérke szczytowa silnie wydhuzona,
ostro zakonczona. Migkisz palisadowy dwu- lub
trzyrzedowy, przerwany w nerwie. Lodyga o zmiennym
zarysie ma budowg wtorng lub wczesna wtorna. Wiazki

wymaganiom

zwlaszcza po roztarciu, silny,

Znamiennymi jego skladnikami sa: fragmenty skorki z
aparatami szparkowymi i wloskami gruczotlowymi typu
Labiatae, liczne wielokomorkowe wtoski bezgtowkowe,
wloski gltowkowe, fragmenty powyginanej blaszki
lisSciowej z nerwami, w ktorych wystgpuja waskie,
spiralne i pierScieniowate naczynia, nieliczne wtokna
oraz zwarcica.

Badanie metoda chromatografii cienkowarstwowej

(str. 72"

Faza nieruchoma: zel krzemionkowy G

Faza ruchoma: dichlorometan - octan etylu - aceton
(95:3:2); rozwija¢ do wysokos$ci 15 cm.

Wytrzasa¢ 2 min-3 min 0,3 g §wiezo sproszkowanego
surowca z 5 ml dichlorometanu, po czym przesaczy¢
przez 2 g bezwodnego siarczanu sodu; przesacz stanowi
roztwor A. Nanie§¢ 30 pl roztworu A i po 10 pl
roztworOw substancji porownawczych w toluenie:
cyneolu o stgzeniu 1 pl/ml (roztwor B) i borneolu o
stezeniu 0,3 mg/ml (roztwor C).

Chromatogram wysuszy¢ w temp. pokojowej, wywolaé
roztworem aldehydu anyzowego i ogrzewa¢ 5 min-10
min w temp. 100°C-105°C.

Obecnos¢ na chromatogramie roztworu A plam (2, 3),
odpowiadajacych  plamom cyneolu i borneolu
(substancje porownawcze - roztwory B i C) oraz innych
plam, potwierdza tozsamos¢ surowca.

Czystos¢
1. Strata masy po suszeniu nie wigksza niz
12,0%

(str. 149™).

2. Popiotu nie wiecej niz 13,0% (str. 39").
3. Rozkruszu, przechodzacego przez sito o
wielkosci

oczek 3,15 mm (str. 62), nie wigcej niz 3% (str. 148".

4. Lisci o niewlasciwym zabarwieniu nie
wigcej niz 8%

(str. 148".
5. Innych czgéci tej samej rosliny, a takze
lodyg nie
odpowiadajacych podanym wymiarom, nie wigcej niz
5% (str. 148").
6. Zanieczyszczen organicznych nie wigcej

niz 0,5%
(str. 148".
7. Zanieczyszczen mineralnych nie wigcej
niz 1%
(str. 148").

Oznaczenie zawartosci olejku

Zawarto$¢ olejku nie mniejsza niz 1,0% (v/m).
Badanie wykona¢ wg monografii ,,Oznaczanie
zawarto$ci olejku" (str. 151"); do badania uzy¢ 20,0 g
nierozdrobnionego surowca, 400 ml wody i wykonaé
oznaczenie metoda 1.
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sitowo-naczyniowe tworza pierscien badz cztery wigksze
skupienia wiazek parami do siebie zblizone, przedzielone
licznymi malymi wiazkami. Wtdékna w korze tworza
przerywany pierscien w starszej lodydze badz w
niewielkich skupieniach towarzysza wiazkom sitowym w
todygach mtodszych.

Przechowywanie. W zamknigtych opakowaniach, w
temp. nie wyzszej niz 25°C, chroni¢ od $wiatta, wilgoci
i wptywu obcych zapachow.

Dzialanie i/lub zastosowanie.
odkazajace; do ptukania jamy ustnej i gardta.
Dawki zwykle stosowane Zewngtrznie w naparach-
2,5%-3,0%

Sciagajace,

Farmakopea Polska wyd. VI (2002)

891, 892

MELISSAE FOLIUM

MELISSAE FOLIUM
LISC MELISY

Melissa leaf, Mélisse (feuille de)

Liscie i ulistnione szczyty pedow Melisy lekarskiej,
Melissa officinalis L., Labiatae (Lamiaceae) zebrane z
ro$lin niekwitnacych, wysuszone szybko w cieniu, w temp.
nie wyzszej niz 35°C. Surowiec powinien zawiera¢ nie
mniej niz 0,05% (v/m) olejku.

Surowiec  powinien  odpowiadac
monografii Species (str. 179").

Badania wykona¢ wg monografii ,,Metody badania
surowcow pochodzenia roglinnego" (str. 147").

Tozsamos$¢

Wyglad zewnetrzny

Li§¢ niemal sercowaty, jajowaty lub odwrotnie
jajowaty. Nasada liscia zaokraglona, brzeg grubo-okragto-
zabkowany, szczyt tepy, niekiedy zaostrzony. Dilugosé
blaszki lisciowej do 5 cm, szeroko$¢ do 4 cm. Dlugos¢
ogonka do 4 cm. Blaszka barwy zielonej na gornej stronie
ciemniejsza, bardzo cienka, slabo owlosiona, pierzasto
unerwiona, o silnie wystajacych nerwach na stronie dolne;j.
Szczytowa czg8¢ czterokanciastej todygi nie moze
przekraczac 5 cm dtugoscei i 1,5 mm grubosci.

Surowiec krojony

Kawatki lisci cienkich, kruchych, do$¢ silnie
pokurczonych, ciemniejszych na goérnej stronie, z
widocznymi  biatawymi, szczecinowatymi wloskami.
Strona dolna jasniejsza, prawie naga. Silnie wystajace
unerwienie tworzy siateczke.

Zapach
Zapach surowca cytrynowy, zwlaszcza po roztarciu.

Wazniejsze cechy budowy anatomicznej

Komorki skorki gornej i dolnej zatokowo-faliste. Aparaty
szpatkowe tylko na dolnej powierzchni liScia.
Charakterystyczne wloski gruczotowe typu Labiatae
wystepuja we welgbieniach przewaznie na dolnej skorce.
Na obu skorkach, czgsciej jednak na gornej, wystepuja
krotkie, jedno- lub dwu-komorkowe, stozkowate wiloski, o
ostrym szczycie. Na nerwach wystepuja gruboscienne,
trzy-szesciokomorkowe wioski. Wioski glowkowe maja
jedno- lub dwukomoérkowa glowke i jedno- lub wigcej
komorkowy trzon. Migkisz palisadowy jednorzedowy
przerywa si¢ w nerwie.

Elementy proszku

Surowiec sproszkowany jest zielonoszary.
Znamiennymi jego sktadnikami sa: fragmenty skorki z
aparatami szparkowymi i1 wloskami gruczotowymi typu
Labiatae, dos¢ liczne wloski  stozkowate, wloski
kilkukomérkowe bezgtowkowe i wiloski glowkowe,

wymaganiom

Do badania uzy¢ olejek z ,,Oznaczenie zawartosci
olejku". Nanies¢ 20 pl roztworu olejku w ksylenie o
stgzeniu 0,1 ml/ml (roztwdér A) i 10 ul ksylenowego
roztworu substancji porownawczej cytralu o stgzeniu 20
w/ml (roztwér B). Chromatogram wysuszy¢é w  temp.
pokojowej, spryska¢ roztworem waniliny w kwasie
siarkowym (10 g/l) i ogrzewac¢ kilka min w temp. 100°C-
105°C.

Obecnos¢ na chromatogramie roztworu A plamy (2),
odpowiadajacej plamie cytralu (substancja poréwnawcza -
roztwor B) oraz innych plam, potwierdza tozsamo$é
surowca.

Czystos¢
1. Strata masy po suszeniu nie wigksza niz
12,0%
(str. 149"

2. Popiotu nie wigcej niz 12,0% (str. 39").
3. Rozkruszu, przechodzacego przez sito
3,15 mm
(str. 62"), nie wigcej niz 4% (str. 148").
4.  Lisci o niewlasciwym zabarwieniu nie
wigcej niz
12% (str. 148").
5. Innych czgsci tej samej ro$liny, a takze
lodyg
grubszych niz 1,5 mm, nie wigcej niz 3%
(str. 148").
6. Zanieczyszczen organicznych nie wigcej
niz 0,5%
(str. 148).
7.  Zanieczyszczen mineralnych nie wigcej niz
1%
(str. 148,
Oznaczenie zawartosci olejku
Zawarto$¢ olejku nie mniejsza niz 0,05% (v/m). Badanie
wykona¢ wg monografii ,,Oznaczanie zawartosci olejku"
(str. 151"); do badania uzyé¢ 50,0 g nierozdrobnionego
surowca, 500 ml wody i wykona¢ oznaczenie metoda 1.
Przechowywanie. W zamknigtych opakowaniach, w
temp. nie wyzszej niz 25°C, chroni¢ od $wiatta, wilgoci i
wplywu obcych zapachow.
Dzialanie i/lub zastosowanie. Uspokajajace.
Dawki zwykle stosowane Jednorazowa
Doustnie w naparach 1,5-4,5

Dobowa
6,0-18,0
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fragmenty $rodliscia.
Badanie metoda chromatografii cienkowarstwowej (str.
721)
Faza nieruchoma: zel krzemionkowy G
Faza ruchoma: chloroform

Farmakopea Polska wyd. VI (2002)

872,873
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