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Sposéb wytwarzania koncentratu flawonolignanéw
Z owocOw ostropestu plamistego

Przedmiotem wynalazku jest sposdb wytwarzania koncentratu flawinolignanéw z owocéw
ostropestu plamistego (Silybum marianum L. Gaertn) stanowigcego leczniczy preparat ziotowy
zawierajacy antyhepatotoksyczne flawonolignany w postaci silybiny, silydianiny, silychrystyny i
innych o dziataniu ochraniajagcym i odtruwajagcym watrobe.

Z polskiego opisu patentowego nr 89 368 znany jest sposdb otrzymywania koncentratu anty-
hepatotoksycznych flawonolignanéw wedlug ktérego sproszkowane nasiona ostropestu plami-
stego Silybum marianum 1. Gaertn. odttuszczone lub nieodtluszczone ektrahuje si¢ wyczepujgco
alkoholem niskoczasteczkowym, ewentualnie rozciericzonym woda, korzystnie alkoholem mety-
lowym 80-90%, a nastgpnie uzyskany wyciag zageszcza si¢ i odtluszcza, korzystnie benzyng (t. w
70-90°C), po czym wytraca si¢ koncentrat flawonolignanéw przez zmieszanie z wodg. Stracanie
osadu mozna przyspieszy¢ przez wysolenie, korzystnie stezonym roztworem soli kuchennej. Osad
odsacza si¢, przemywa woda i suszy (korzystnie w suszarce prézniowej), a nast¢pnie proszkuje.
Wzbogacenie uzyskanego koncentratu prowadzi si¢ przez traktowanie suchego koncentratu roz-
puszczalnikami organicznymi, korzystnie acetonem lub chlorkiem metylu.

W sposobie wedlug polskiego opisu patentowego nr97285 cate, suche owoce ostropestu
plamistego zwilza si¢ woda, a po usuni¢ciu nadmiaru wody spgczniale owoce rozgniata si¢ na
walcach, po czym po ogrzaniu do temperatury 30-100°C, korzystnie do 50°C wytlacza si¢ z nich
olej. Z makuchéw, po ich rozdrobnieniu, ektrahuje si¢ mieszaning flawonolignanéw za pomoca
uwodnionego alkoholu, albo owoce poddaje si¢ tuszczeniu, po czym z tupinek ekstrahuje si¢
mieszaning flawonolignanéw analogicznie jak w sposobie podanym w opisie patentowym
nr 89 368.
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Sposéb otrzymywania koncentratu antyhepatotoksycznych flawonolignanéw wedtug pol-
skiego opisu patentowego nr 121 811 polega na odttuszczeniu rozdrobnionych owocéw ostropestu
plamistego przez ekstrakcje niepolarnym rozpuszczalnikiem chlorowcoorganicznym, korzystnie
chloroformem, po czym usuwa si¢ §lady rozpuszczalnika przez podci$nieniowg destylacje para
wodng, prowadzong w temperaturze 35-65°C, a nast¢pnie prowadzi si¢ przedmuchiwanie surowca
etanolem, wytrgca si¢ koncentrat flawonolignandéw w fazie wodnej, korzystnie 0,2% wodnym
roztworem benzoesanu sodu, prowadzi si¢ filtracj¢, przemycie osadu wodg i suszenie.

Wsrod glownych wad znanych sposobdw wymienié nalezy prowadzenie ekstrakcji surowca
nieodttuszczonego, przez co uzyskane ekstrakty wymagaja odtluszczenia zaggszczonego wyciggu
etanolowego rozpuszczalnikami organicznymi, a w warunkach przemystowych operacja rozdziatu
emulsji jest bardzo ucigzliwa i wymaga duzych ilosci rozpuszczalnika, co jest bardzo kosztowne.
Prowadzenie procesu ekstrakcji i izolacji wedtug znanych sposobéw, polegajace na przeptywaniu
ekstrahenta przez nieruchomg warstwe, wymaga dtugiego czasu ekstrakcji, przez co sg one mato-
wydajne i uniemozliwiaja maksymalne wykorzystanie surowca i wyciggu, w ktorych pozostaje co
najmniej 50% flawonolignanéw. Uzyskanie koncentratu bogatego we flawonolignany wymaga
dodatkowej obrébki suchego koncentratu poprzez traktowanie go rozpuszczalnikami organi-
cznymi na przyktad w postaci acetonu lub chlorku metylenu, zwigksza to pracochtonno$¢ procesu i
wymaga dodatkowych urzadzen, a palnos$¢, wybuchowos$¢ procesu oraz toksyczno$¢ czyni, ze sg
bardzo niedogodne i niebezpieczne dla obstugi, co przy niskiej wydajnosci oraz niepelnym wyko-
rzystaniu surowca stanowi ich niewatpliwe wady.

W ostatnim z podanych sposobéw, z uwagi na koniecznos$¢ stosowania do odtluszczania
owocOw ostropestu plamistego rozpuszczalnika chloroorganicznego technicznego, ze wzgledu na
duzg toksyczno$¢ i agresywnos¢ tego rozpuszczalnika, koniecznym jest stosowanie specjalnych,
kosztownych instalacji oraz suszenie koncentratu w suszarni prézniowej. Do suszenia koncentratu
w pozostatych dwu sposobach zaleca si¢ pétkowe suszarnie prézniowe, w ktorych suszony materiat
tworzy zloze nieruchome, co przy koniecznosci suszenia w niskich temperaturach stanowi, ze
proces ten jest bardzo dlugi, przez co koncentrat ulega zagrzybianiu i zaple$nianiu.

Celem wynalazku jest opracowanie sposobu wytwarzania koncentratu flawonolignanéw z
owocow ostropestu plamistego prowadzonego dynamicznie, w ktorym cialo state i rozpuszczalnik
sa we wzajemnym ruchu, umozliwiajagcym wielokrotne skrdcenie czasu ekstrakcji, lepsze wykorzy-
stanie surowca i maksymalne wyekstrahowanie flawonolignanéw, przy réwnoczesnym ogranicze-
niu ilodci rozpuszczalnikdw, oraz zapewniajacego uzyskanie koncentratu bez koniecznosci jego
wzbogacania, a zarazem o wysokiej jakosci, jednorodnego i wolnego od zanieczyszczer mikrobio-
logicznych oraz pozbawionego znanych wad i niedogodnosci.

Istot¢ wynalazku stanowi sposdéb wytwarzania koncentratu flawonolignanéw z owocow
ostropestu plamistego po ich odttuszczeniu i w postaci rozdrobnionej, lub z wysegregowanych
tusek, poddanych wstepnej obrébee hydrotermicznej, a nastepnie ekstrakcji z mieszaniem, prowa-
dzonej przy pomocy rozpuszczalnikéw alkoholowych, oczyszczania, zageszczania i suszenia, cha-
rakteryzujacy si¢ tym, ze ekstrakcji poddaje si¢ surowiec zawierajacy korzystnie do 1% niepolar-
nych substancji balastowych, po potraktowaniu go parg wodng pod zwigkszonym ci$nieniem w
przedziale od 0,02 do 0,12 MPa, po czym wprowadza si¢ rozpuszczalnik alkoholowy w postaci
metanolu, etanolu albo stanowigcy mieszaniny bezpo$rednie lub w potgczeniu z wodg oraz przy
stezeniu wynoszgcym co najmniej 60% i przy temperaturze w przedziale od 40 do 50°C, przy czym
ich stgzenie oraz wzajemne udzialy zalezne sg od zawarto$ci w esktrahowanym surowcu niepolar-
nych substancji balastowych, za$ udzialy surowca do rozpuszczalnika winny by¢ zawarte w
przedziale od 1: 5do 1:4. Nastgpnie zrownuje si¢ ci$nienie w ekstraktorze z ciSnieniem atmosfery-
cznym, koryguje si¢ odczyn rozpuszczalnika przez dodanie kwasu octowego dla zapewnienia jego
pH w przedziale od 3 do 7, korzystnie stosuje si¢ pHS5,5, po czym prowadzi si¢ dynamiczng
esktrakcje przez mieszanie, przy obrotach zapewniajacych wzajemny ruch czastek surowca wzgle-
dem rozpuszczalnika i w czasie od czterech do o$miu godzin, przy czym ekstrakcj¢ prowadzi si¢
systemem bateryjnym, korzystnie wzmacniajagcym, maksymalnie czterostopniowym, a nastgpnie
odsacza si¢ wyciag, zas po jego odsaczeniu, do surowca umieszczonego w ekstraktorze ponownie co
najmniej raz wprowadza si¢ rozpuszczalnik i powtarza si¢ proces ekstrakcji od poczatku, a liczba
powtdrzen zalezna jest od ekstrahowalnosci ciat czynnych z surowca. Po ukoficzeniu procesu
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ekstrakcji z wyciggu usuwa si¢ zawiesiny stanowigce pozostatosci poekstrakcyjne, poprzez jego
filtracje przez tkaning filtracyjng lub odwirowanie w wiréwce sedymentacyjnej, dla catkowitego ich
usunigcia z ekstraktu, po tym zageszcza si¢ wyciag przy podci$nieniu co najmniej 0,7 MPa i przy
temperaturze od 25 do 30°C, az do uzyskania jego gestos$ci wynoszacej od 990 do 1000 kg/ m®, przy
optymalnej zawarto$ci w nim alkoholu wynoszgcej od 30 do 35% udziatu objetosciowego. Uzy-
skany wyciag schtadza si¢ do temperatury ponizej 20°C, a nastgpnie oddziela si¢ z niego substancje
niepolarne, po czym wprowadza si¢ do pojemnika z woda przy cigglym jej mieszaniu - wody, ktérej
korzystna ilo$¢ stanowi 35 do 40 czg¢sci na jedna czg¢s¢ suchej masy zawartej w wyciagu. Stracony
wycigg odwirowuje si¢ w wirdwce dla oddzielenia go od tugéw pokrystalizacyjnych, nastgpnie
podsusza wstepnie do zawarto$ci wilgoci od 20 do 40%,granuluje i prowadzi si¢ dalsze suszenie w
ztozu fluidalnym przy temperaturze do 40°C. Surowiec traktowany jest parag wodna zawierajgca
pary rozpuszczalnikdw korzystnie polarnych i przy nadci$nieniu wynoszacym od 0,02 do 0,12 MPa.
Oddzielanie z wyciggu niepolarnych substancji balastowych prowadzi si¢ w rozdzielaczu przez
wykorzystanie hydrostatycznego rozdziatu faz, lub przez odwirowanie w wirdwce separacyjnej,
poniewaz obecno$¢ tych substancji w wyciagu utrudnia przebieg wytracenia koncentratu oraz jego
suszenie.

W drugiej wersji wynalazku, sposéb wytwarzania koncentratu flawonolignanéw z owocéw
ostropestu plamistego po ich odtluszczeniu w postaci rozdrobnionej, lub z wysegregowanych tusek,
poddanych wstgpnej obrobcee hydrotermicznej, a nastgpnie ekstrakcji z mieszaniem prowadzone;j
przy pomocy rozpuszczalnikéw alkoholowych, oczyszczania, zaggszczania i suszenia, charaktery-
zuje si¢ tym, ze ekstrakcji poddaje si¢ surowiec zawierajacy korzystnie do 1% niepolarnych
substancji balastowych po potraktowaniu go parg wodng pod zwigkszonym ci$nieniem w prze-
dziale od 0,02 do 0,12MPa , a po jego zmigkczeniu i zamknigciu ekstraktora wytwarza sig
podcis$nienie umozliwiajgce ci§nieniu wewnatrzkomorkowemu uszkodzenie §cianek komérkowych
- w przedziale od 0,05 do 0,09 MPa - dla ulatwienia wnikania ekstrahenta do komérek i rozpuszcza-
nia flawonolignanéw, a nastgpnie zasysa si¢ lub wpompowuje podgrzany w wymienniku ciepta
rozpuszczalnik alkoholowy w postaci metanolu, etanolu albo stanowiacy ich mieszaniny bezpos-
rednie lub w polaczeniu z wodg oraz przy ich st¢zeniu wynoszacym co najmniej 60% oraz przy
temperaturze w przedziale 40 do 50°C, nie wyzszg ze wzglgdu na termolabilno$¢ flawonolignanéw i
niepozadang wowczas lepsza rozpuszczalno$¢ w ekstrahencie niepolarnych balastéw, przy czym
stezenie alkoholi oraz wzajemne ich udziaty zalezne sg od zawarto$ci w ekstrahowanym surowcu
niepolarnym substancji balastowych, za$ udzialy surowca do rozpuszczalnika winny by¢ zawarte w
przedziale od 1:5do 1:4.

Nastepnie zréwnuje si¢ ci$nienie w ekstraktorze z ciSnieniem atmosferycznym, koryguje sig
odczyn rozpuszczalnika przez dodanie kwasu octowego dla zapewnienia pH w przedzialeod 3do 7,
korzystnie 5,5, po czym prowadzi si¢ dynamiczng ekstrakcj¢ przez mieszanie, przy obrotach
zapewniajgcych wzajemny ruch czastek surowca wzgledem rozpuszczalnika, dla jego zawieszenia w
ekstrahencie, duzej szybkos$ci wymiany masy i skrocenia czasu ekstrakcji oraz wysokiej skute-
cznos$ci procesu, prowadzac mieszanie od 1 do 3 godzin, natomiast ekstrakcj¢ prowadzi si¢
systemem bateryjnym, korzystnie wzmacniajacym, maksymalnie czterostopniowym i co najmniej
raz, po kazdym stopniu i/lub po przejsciu ekstrahowanego surowca przez bateri¢ poddaje si¢ go
odwirowaniu w wirébwce dekantacyjnej, po czym surowiec ponownie umieszcza si¢ w ekstraktorze
tym samym lub w kolejnym i caly proces powtarza si¢, za$ liczba powtorzen zalezna jest od
ekstrahowalnosci ciat czynnych z surowca.

Po ukonczeniu procesu ekstrakcji z wyciaggu usuwa si¢ zawiesiny stanowigce pozostalosci
poekstrakcyjne az do catkowitego usunigcia ich z ekstraktu poprzez filtracj¢ lub odwirowanie w
wirowce sedymentacyjnej, po czym usuwa si¢ resztki ekstraktu z pozostalosci poekstrakcyjnych
oraz prowadzi si¢ zaggszczanie wyciggu przy podci$nieniu co najmniej 0,7 MPa i przy temperaturze
25 do 30°C, az do uzyskania jego gestosci wynoszacej od 990 do 1000 kg/ms, przy optymalne]
zawarto$ci w nim alkoholu wynoszacej od 30 do 35% udziatu objgtosciowego, uzyskany wyciag
schladza si¢, a nastgpnie oddziela si¢ z niego substancje niepolarne prowadzac ich oddzielanie albo
w rozdzielaczu przez wykorzystanie hydrostatycznego rozdziatu faz, albo przez odwirowanie w
wiréwce separacyjnej, po czym wprowadza si¢ wyciag przy ciagglym mieszaniu do wody, ktorej
korzystna ilo§¢ stanowi od 35 do 40 czg¢sci na jedng czg$¢ suchej masy zawartej w wyciagu. Po
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straceniu wyciag odwirowuje si¢ dla oddzielenia go od tugéw pokrystalizacyjnych, a nast¢pnie
podsusza si¢ wstepnie do zawartosci wilgoci od 20 do 40%, granuluje i prowadzi dalsze suszenie w
ztozu fluidalnym przy temperaturze do 40°C.

Istotng rol¢ w przedmiotowym procesie odgrywa kolejno$¢ poszczegélnych operacji dopro-
wadzajacych do uzyskania zaktadanego i pozadanego rezultatu tj. catkowitego wydobycia sub-
stancji czynnych z surowca, w ktérym przy ekstrakcji sposobami znanymi w stanie techniki
pozostawato ich do 50%. Zatem dla uzyskania zgdanego rezultatu niezbedny jest caty zestaw
srodkow technicznych przedstawionych w opisie.

W stanie techniki hydrotermiczna obrébka catych owocéw ostropestu plamistego - znana z
polskiego opisu patentowego nr97 285 ma na celu ulatwienie usunigcia z owocoéw, gtéwnie z
bielma, oleju drogg tloczenia, nie za$ utatwienia penetracji ekstrahenta. Dziatanie parg wodng na
surowiec ro$linny o parametrach okreslonych w opisie w wigkszo$ci przypadkoéw powoduje
zmniejszenie dostgpnosci do zawartych w nim skfadnikéw, z uwagi na koagulacj¢ substancji
biatkowych. Podczas szeregu prob i badan nieoczekiwanie okazalo si¢, iz penetrowanie rozdrob-
nionych, odtluszczonych owocéw ostropestu plamistego lub wysegregowanych tusek przed ich
esktrahowaniem para wodna, nieoczekiwanie poprawito dost¢gpnos¢ flawonolignanéw zawartych
w surowcu i tym samym pozwolito na fatwiejsze ich wydobycie. Jeszcze korzystniejszy i szybszy
efekt uzyskano, gdy po wprowadzeniu pary wodnej do pojemnika z surowcem, wytworzono w nim
podci$nienie zgodnie z okreslonym w odmianie wynalazku.

Podobnie przedstawia si¢ sprawa odczynu ekstrahenta. Ze sposobdéw znanych w stanie tech-
niki wiadomym jest, ze zesp6t flawonolignanéw zawartych w owocach ostropestu plamistego
wykazuje bardzo dobra rozpuszczalno$¢ w srodowisku alkalicznym, natomiast podczas prob i
badan nieoczekiwanie okazalo sig, ze ekstrakcja tych zwigzkdw z surowca korzystniej przebiega w
srodowisku kwasnym, przy pH ponizej 7. Ponadto w znanych sposobach otrzymywania koncen-
tratu flawonolignanéw ekstrakcje prowadzi si¢ alkoholem, korzystnie metanolem o stgzeniu
80-90%, przy czym zaggszczony wyciag odttuszcza sie.

W sposobie wedlug zgtoszonego wynalazku stezenie ekstrahenta uzaleznia si¢ od zawartosci
substancji niepolarnych w surowcu, przy czym surowiec o najwyzszej zawartosci substancji niepo-
larnych traktuje si¢ ekstrahentem o najnizszym st¢zeniu, co najmniej 60%, dzigki czemu zbgdng jest
klopotliwa operacja odttuszczania zaggszczonego ekstraktu. Czas ekstrakcji sposobami znanymi w
stanie techniki wynosi od 24 do 32 godzin w kazdym ekstraktorze, natomiast w surowcu pozostaje
co najmniej od 35 do 45% substancji czynnych. Czas pelnej ekstrakcji substancji czynnych z
surowca, wynosi tylko od jednej 6smej do jednej czwartej, jezeli prowadzona ona jest wedtug
niniejszych sposobéw. Ponadto dla maksymalnego wyekstrahowania surowca, w zaleznosci od
zawarto$ci niepolarnych substancji, czgsto wystarcza jednokrotne powtdrzenie ekstrakcji dla
maksymalnego wyekstrahowania substancji czynnych i to w tym samym pojemniku, natomiast
kolejnos¢ i parametry poszczegdlnych proceséw zapewnity optymalizacje wykorzystania esktra-
howanego surowca.

Zaleta sposobow wedlug wynalazku jest uzyskanie ekstraktu zawierajagcego maksymalne
stezenie flawonolignanéw przy minimalnym stezeniu polarnych i niepolarnych balastéw, przy
rownoczesnym wielokrotnym skrdceniu czasu ekstrakcji i zapewnieniu uzyskania koncentratu o
wysokiej jakosci, jednorodnego oraz wolnego od zanieczyszczeri mikrobiologicznych, zwlaszcza
grzybami i ple$nia.

Korzystne skutki z zastosowania sposobéw wedtug wynalazku, to catkowite wydobycie sub-
stancji czynnych, znaczne zmniejszenie iloci potrzebnych rozpuszczalnikéw, powazne zmniejsze-
nie pracochfonnosci, wyeliminowanie koniecznosci wzbogacanie koncentratu i umozliwienie uzy-
skania wigkszej jego ilo$ci z tej samej masy surowca, a zawierajgcego powyzej 70% flawonolig-
nanow oraz znaczne zwigkszenie wydajnoS$ci przy rGwnoczesnym zmniejszeniu liczby koniecznych
ekstraktoréw z osmiu do jednego lub dwéch, a maksymalnie do czterech. Sposoby wedtug wyna-
lazku przedstawiono w czterech przyktadach wykonania.

Przyktad I 10 kg rozdrobnionych i odttuszczonych owocéw ostropestu plamistego o
wilgotnosci okoto 8% i zawierajacych 0,7% substancji niepolarnych umieszczono w ekstraktorze z
mieszadtem, po czym do ekstraktora wprowadzono 8,6 kg pary wodnej o ci$nieniu 0,1 MPa, a
nastepnie 33,6 kg 96% etanolu i prowadzono ekstrakcje przez 6 godzin przy temperaturze 45°C i
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obrotach mieszadla wynoszacego 30 obr/min. Po odsgczeniu wyciggu alkoholowego surowiec
ponownie zalano 30 kg 80% etanolu i prowadzono ekstrakcj¢ analogicznie jak uprzednio, tacznie
czterokrotnie. Resztki rozpuszczalnika zawartego w surowcu oddestylowano podci$nieniowo z
parg wodna, a uzyskany z tego rozpuszczalnik po skorygowaniu stgzenia ponownie wykorzystano
do ekstrakcji. Uzyskany wyciag przefiltrowano przez tkankg filtracyjna, a nastgpnie zaggszczono
przy podcis$nieniu 0,08 MPa az do uzyskania jego gestosci 990 kg/ m®. Zageszczony wyciag odwiro-
wano w wiréwce sedymentacyjnej dla usunigcia substancji balastowych, a po tym wprowadzono do
zbiornika z wodg i uruchomionym mieszadtem, zachowujac proporcj¢ jednej czgsci suchej masy
zawartej w wyciggu na 40 czeSci wody. Wytrgcony koncentrat oddzielono od tugéw pokrystaliza-
cyjnych przez odwirowanie w wiréwce filtracyjnej, podsuszono wstgpnie do uzyskania 20% zawar-
tosci wilgoci, zgranulowano i wysuszono fluidyzacyjnie przy temperaturze nie przekraczajacej
40°C. Uzyskano 325 g koncentratu o wilgotnosci 8% i zawartosci flawonolignanéw 70%.

Przyktad II. 40 kg rozdrobnionych i odtluszczonych owocéw ostropestu plamistego o
wilgotno$ci 9% i zawarto$ci substancji balastowych 0,8 umieszczono w baterii czterocztonowej, po
czym na $wiezy surowiec wprowadzono kazdorazowo 6kg pary wodnej przy nadci$nieniu
0,02 MPa, po czym prowadzono ekstrakcj¢ po wprowadzeniu 46 kg 96% etanolu na jeden ekstrak-
tor. Ekstrakcj¢ prowadzono systemem wzmacniajacym wprowadzajac na wyekstrahowany suro-
wiec w kazdym stopniu ekstrakcji 40 kg etanolu o st¢zeniu 80%, w temperaturze 40°C przy
uruchomionym mieszadle obracajacym si¢ z predkoscig 30 obr/min. przez 8 godzin w kazdym
stopniu ekstrakcji. Otrzymany wyciag przefiltrowano i zaggszczono przy podcisnieniu 0,09 MPa do
uzyskania jego gestosci 995 kg/m® i zawartosci alkoholu 30% udziatu objeto$ciowego. Zage-
szczony wyciagg pozostawiono na 12h do oddzielenia balastéw, a po odbalastowaniu wyciag
wprowadzono do zbiornika z woda i uruchomionym mieszadtem z zachowang proporcja 40 czgsci
wody na jedna cz¢s¢ suchej masy zawartej w wyciggu. Wytracony koncentrat flawonolignanéw
odwirowano na wiréwece filtracyjnej, po czym wstgpnie podsuszono do wilgotnosci 30%, zgranu-
lowano i wysuszono w suszarni fluidyzacyjnej w temperaturze 40°C do wilgotnosci 8%. Uzyskano
1,25 kg koncentratu o zawartos$ci flawonolignanow 72%.

Przyktad III. 100 kg rozdrobnionych i odtluszczonych owocéw ostropestu plamistego o
postaci grysiku, zawierajacych 0,9% substancji niepolarnych umieszcza si¢ w zawierajacym mie-
szadlo ekstraktorze, po jego zamknigciu doprowadza si¢ do niego 125 kg pary wodnej pod
cisnieniem 0,12 MPa, dla zmigkczenia i nawilzenia Scian komérek, po czym w ekstraktorze wytwa-
rza si¢ podci$nienie rz¢du 0,06 MPa, dla rozsadzenia $cian komérek przez ci$nienie wewnatrzko-
mérkowe, a po tym zasysa si¢ 265 kg 96% etanolu o temperaturze 50°C, mierzy si¢ odczyn
rozpuszczalnika i prowadzi jego korektg do uzyskania pH rownego 5,5, dla zapewnienia optymali-
zacji procesu ekstrakcji, w tym celu dodaje si¢ 240 gram kwasu octowego, prowadzac przez caly
czas mieszanie w ciggu 3 godzin i przy predkos$ci obrotowej mieszadta wynoszacej 30 obr/min.

Poprzez odwirowanie oddziela si¢ wyciag od ekstrahowanego surowca, ktéry ponownie
umieszcza si¢ w tym samym lub nastgpnym ekstraktorze i ponownie doprowadza si¢ par¢ wodna w
takiej samej ilosci i o takim samym ci$nieniu, a po nawilzeniu §cian komorek i zamknigciu
ekstraktora wytwarza si¢ podci$nienie rzgdu 0,08 MPa, po czym wpompowuje si¢ 260 kg etanolu
96% o temperaturze 50°C i mierzy si¢ pH rozpuszczalnika, dodajac kwasu octowego az do
uzyskania pH rozpuszczalnika rownego 5,5. Prowadzi si¢ mieszanie w czasie 2 godzin przy
obrotach mieszadta wynoszacych 30 obr/min. Po zakorniczeniu ekstrakcji prowadzi si¢ odwirowa-
nie wyciggu od surowca, po czym surowiec oczyszcza si¢ z resztek ekstraktu i z pozostatosci
poekstrakcyjnych na drodze podci$nieniowej destylacji z parag wodna, natomiast wyciag oczyszcza
si¢ az do catkowitego usunigcia zawiesin z ekstraktu, po czym zaggszcza si¢ go podciSnieniowo przy
ci$nieniu 0,01 MPa i temperaturze 30°C, mierzac jego gestosc i zawarto$¢ etanolu az do uzyskania
gestosci 998 kg/m® i zawartosci alkoholu wynoszacej 30%. Tak przygotowany wyciag umieszcza sig
w rozdzielaczu na okres 12 godzin, a po hydrostatycznym rozdziale faz, oddziela si¢ go od
niepolarnych substancji balastowych, wprowadzajac cienkim strumieniem do krystalizatora
zawierajacego 35 czgéci wody na 1 czgs$¢ suchej masy zawartej w wyciagu, ciagle mieszajac.
Wytracony osad odwirowuje si¢ w wiréwce filtracyjnej, a uzyskany koncentrat, wstgpnie podsu-
szony do zawartosci 35% wilgoci, granuluje si¢ na granulki o §rednicy S mm i suszy fluidyzacyjnie.
Uzyskano 2,9 kg koncentratu zawierajgcego 77% flawonolignanéw.
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Przyktad IV. 100 kg odtluszczonych i rozdrobnionych owocéw ostropestu plamistego w
postaci grysiku, zawierajacych 0,8 substancji niepolarnych umieszczono w ekstraktorze z mieszad-
fem, a po jego zamknigciu doprowadza sie 125 kg pary wodnej o ci$nieniu 0,12 MPa, po czym po
zmigkczeniu Scian komoérek wytwarza si¢ podci$nienie 0,07 MPa dla rozsadzenia $cian komorek
przez ci$nienie wewnatrzkomodrkowe, a po tym zasysa si¢ 250 kg ekstraktu I o temperaturze 50°C,
mierzy si¢ odczyn rozpuszczalnika, prowadzgc nast¢pnie korekte pH dla uzyskania pH 5,5 przez
dodanie 0,18 kg kwasu octowo-lodowatego, caly czas mieszajac przez 2 godziny i przy prgdkosci
obrotowej 30 obr/min. Poprzez odwirowanie oddziela si¢ ekstrakt IT od ekstrahowanego surowca,
ktory ponownie umieszcza sie¢ w tym samym lub nastgpnym ekstraktorze i wytwarza podcis$nienie
0,06 MPa, a nastepnie zasysa podgrzany do temperatury 50°C etanol 96% w ilosci 200 kg, catos¢
miesza si¢, mierzy odczyn pH i ewentualnie koryguje jak uprzednio. Ekstrakcj¢ prowadzi si¢ przy
cigglym mieszaniu przez dwie godziny, po czym oddziela si¢ w wiréwce uzyskany ekstrakt I od
ekstrahowanego surowca i ekstrakt ten stuzy jako rozpuszczalnik do pierwszej ekstrakcji nastgpne;j
partii surowca. Ekstrakt II poddaje si¢ dalszej obrébce jak w przyktadzie I, IT1 I11. Przedstawiony
przykiad IV zapewnia otrzymanie maksymalnego stezenia ciat czynnych w ekstrakcie.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania koncentratu flawonolignanéw z owocdéw ostropestu plamistego
polegajacy na tym, ze rozdrobnione i odttuszczone owoce lub wysegregowane tuski ekstrahuje si¢
alkoholami niskoczasteczkowymi, ewentualnie rozcieniczonymi wodag, a otrzymany ekstrakt zagg-
szcza si¢ pod zmniejszonym ci$nieniem, odtluszcza i wytraca z niego koncentrat flawonolignanéw
w fazie wodnej, po czym koncentrat odsgcza sig i suszy, znamienny tym, ze rozdrobnione i
odtluszczone owoce lub wysegregowane tuski traktuje si¢ parg o ci$nieniu 0,02-0,12 MPa, po czym
wprowadza si¢ rozpuszczalnik alkoholowy w ilosci 4-5 czgéci wagowych na jedng czg§é surowca,
przy zachowaniu stgZenia alkoholu w ekstrahencie co najmniej 60% objgtosciowych, a nastgpnie
dodaje si¢ kwas octowy dla uzyskania pH w przedziale od 3 do 7, po czym prowadzi si¢ dynamiczng
estrakcje w temperaturze od 40 do 50°C, systemem bateryjnym, korzystnie wzmacniajagcym i
maksymalnie czterostopniowym, a otrzymany ekstrakt pozbawia si¢ czastek mechanicznych 1
zageszcza w temperaturze nie przekraczagcej 30 °C, az do uzyskania gestosci od 990 do 1000 kg/ m®,
uzyskany wyciag schtadza si¢, a nastepnie oddziela si¢ z niego fazg niepolarng i wytrgca koncentrat
flawonolignanow w fazie wodnej, odwirowuje si¢ i podsusza wstgpnie do wilgotnosci od 20 do 40%,
po czym granuluje si¢ i prowadzi dalsze suszenie w ztozu fluidalnym.

2. Spos6b wytwarzania wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze surowiec traktuje si¢ para wodna
zawierajgcg pary rozpuszczalnikow korzystnie polarnych i przy nadci$nieniu 0,1 MPa.

3. Sposéb wytwarzania wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze kwas octowy dodaje si¢ do
uzyskania pH §,5.

4. Sposob wytwarzania wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze faze niepolarng od zaggszczo-
nego ekstraktu oddziela si¢ droga hydrostatycznego rozdziatu faz lub przez wirowanie.

5. Sposéb wytwarzania wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze faza wodna stanowi 35 do 40
cz¢Sci wagowych na jedng cze$¢ wagowa suchej substacji zawartej w zageszczonym ekstrakcie.

6. Sposob wytwarzania koncentratu flawonolignanéw z owocéw ostropestu plamistego
polegajacy na tym, ze rozdrobnione i odttuszczone owoce lub wysegregowane tuski ekstrahuje si¢
alkoholami niskoczasteczkowymi, ewentualnie rozcienczonymi wodg, a otrzymany ekstrakt zage-
szcza si¢ pod zmniejszonym ci$nieniem, odtluszcza si¢ i wytraca z niego koncentrat flawonoligna-
néw w fazie wodnej, po czym koncentrat odsacza si¢ i suszy, znamienny tym, ze rozdrobnione i
odtluszczone owoce lub wysegregowane tuski traktuje si¢ parg wodng o ci$nieniu od 0,02 do
0,12 MPa, po czym poddaje dziataniu podci$nienia od 0,05 do 0,09 MPa i wprowadza rozpuszczal-
nik alkoholowy w ilo$ci od 4 do 5 czgSci wagowych na jedng cze$é wagowg surowca, przy
zachowaniu st¢zenia alkoholu w ekstrahencie co najmniej 60% objetosciowych, a nastgpnie dodaje
si¢ kwas octowy do uzyskania pH ekstrahenta od 3 do 7, po czym prowadzi si¢ dynamiczng
ekstrakcje w temperaturze 40-50°C, systemem bateryjnym, korzystnie wzmacniajacym i maksy-
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malnie czterostopniowym, a otrzymany ekstrakt odwirowuje si¢ na wiréwce dekantacyjnej, po
czym ponownie umieszcza go w ekstraktorze i co najmniej raz caly proces powtarza si¢, a
otrzymany ekstrakt pozbawia si¢ czastek mechanicznych i zaggszcza w temperaturze nie przekra-
czajacej 30°C, az do uzyskania gestosci od 990 do 1000 kg/m®, uzyskany wyciag schiadza si¢, a
nastgpnie oddziela si¢ z niego faze niepolarng i wytraca koncentrat flawonolignanéw w fazie
wodnej, odwirowuje si¢ i podsusza wstepnie do wilgotnosci od 20 do 40%, po czym granuluje si¢ i
prowadzi dalsze suszenie w ztozu fluidalnym.

7. SposOb wytwarzania wedlug zastrz. 6, znamienny tym, ze surowiec traktuje si¢ parg
zawierajacg pary rozpuszczalnikdw, korzystnie polarnych i przy nadci$nieniu 0,1 MPa.

8. Sposéb wytwarzania wedtlug zastrz. 6, znamienny tym, ze kwas octowy dodaje si¢ do
uzyskania pH §,5.

9. Sposbéb wytwarzania wedtug zastrz. 6, znamienny tym, ze faz¢ niepolarng od zaggszczo-
nego ekstraktu oddziela si¢ drogg hydrostatycznego rozdziatu faz lub przez wirowanie.

10. Spos6b wytwarzania wedlug zastrz. 6, znamienny tym, ze faza wodna stanowi 35 do 40

czedci wagowych na jedng czg$¢ wagowa suchej substancji zawartej w zageszczonym ekstrakcie.



