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(57) Формула кориено"! моделi:

Спосiб приготування насадково'! колонки для препаративно'j iMiToBaHo'j дистиляцi"i ефiрних олiй, що
включав приготування насадки нанесенням нерухомоУ фаз и на твердий носiй та заповнення нею
хроматографiчно'l колонки, який вiдрiЗНЯЕ:ТЬСЯ тим, що насадка роздiлена на чотири еекцi'j за розмiрами
зернин твердого носiя: перша секцiя - 14-16 мае, %, розмiр зернин 2-3 мм; друга секцiя - 23-27 мае, %, розмiр
зернин 1-2 мм; третя секцiя - 23-27 мае, %, розмiр зернин 0,56-1 мм; четверта секцiя - 30-40 мае, %, розмiр
зернин 0,56-1 мм, а нерухома фаза наноситься на секцi"i твердого ноеiя в порядку збiльшення концентрацi'j i
становить вiдносно твердого носiя, %: перша секцiя - 14-16, друга еекцiя - 15-17, третя секцiя - 17-18, четверта
секцiя - 18-20,
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(72) ФРОЛОВА НАТАЛIЯ ЕПIНЕТIВНА, УКРАТ-
НЕЦЬ АНАТОЛIЙ IВАНОВИЧ, СИЛКА IРИНА ми-
КОЛАТВНА, ЧЕПЕЛЪ НАТАЛIЯ ВАСИЛIВНА, НАУ-
МЕНКО КСЕНIЯ АНДРI'fВНА, УСЕНКО ВIТАЛIЙ
ОЛЕКСАНДРОВИЧ
(73) НАЦIOНАЛЬНИЙ УНIВЕРСИТЕТ ХАРЧОВИХ
ТЕХНОЛОПЙ
(57) Спосiб приготування HacaдKoBo'j колонки ДЛЯ
препаративно'i iMiToBaHo'i дистиляцгj ефiрних олiй,
що включае приготування насадки нанесенням

Корисна модель належить до областi хромато-
графГj, а саме до способу приготування HacaдKoBo'i
колоНки для препаративно'i iMiToBaHo'j дистиляцi'i'
ефiрних олiЙ. Ароматичнi речовини, якi знаходять-
ся у вихiдному матерiалi (ефiрнiй олi'!) роздiляють
на фракцГj збагаченi ключовими компонентами,

) IMiToBaHa дистиляцiя являе собою фракцiону-
вання сумiшi на хроматографiчнiй колонцi низько'i
ефективностi з неполярною рiдкою фазою. При
цьому iндивiдуальнi компоненти piAKO'i сумiшi
елюються (виходять) iз колонки в порядку зрос-
тання 'ixHix температур кипiння, Препаративна ко-
лонка iMiтye роботу ректифiкацiйно'i колони.

BiAOMi способи хроматографiчного фракцiону-
вання сумiшi з використанням iонообмiнних смол
(Пат. Укра'jни на винахiд N!!39135, опубл.
15,06.2001, Бюл. N!!5, 2001 р.) та фракцiонування
за допомогою хроматографiчного процесу, який
iMiтye рухомий шар (Пат. Укра'jни на винахiд
N257739, опубл. 15,07,2003, Бюл. N!!7, 2003р,),
Вiдповiдно до цих способiв розчиннi речовини, якi
знаходяться у вихiдному матерiалi, фракцiонують
на кiлькох колонках, вилучаючи необхiднi компо-
ненти (сахарозу, барду).

Недолiками цих способiв е те, що вихiдним
матерiалом може бути лише водорозчинна мало-
компонентна сумiщ та видiляються лише ключовi
розчиннiречовини,

2

нерухомоТ фази на твердий носiй та заповнення
нею хроматографiчно'i колонки, який вiдрiзняеть-
ся тим, що насадка роздiлена на чотири секцi'i за
розмiрами зернин твердого носiя: перша секцiя -
14-16 мае. %, розмiр зернин 2-3 мм; друга секцiя -
23-27 мае. %, розмiр зернин 1-2 мм; третя секцiя -
23-27 мае. %, розмip зернин 0,56-1 мм; четверта'
секцiя - 30-40 мае. %, розмiр зернин 0,56-1 мм, а
нерухома фаза наноситься на секцi'j твердого но-
ciя в порядку збiльшення концентрацГj i становить
вiдносно твердого ноая, %: перша секцiя - 14-16,
друга секцiя - 15-17, третя секцiя - 17-18, четверта
секцiя - 18-20.

Вiдомий спосiб виготовлення хроматографiч-
нот колонки (Пат. Укра'iни на винахiд. N!!53606,
опубл.' 17.02.2003, Бюл. N!!2',2fЮ3р,) за догтомогою
якого можна отримати цилiндричнуколонку вели-
ких розмiрiв, заповнеиу шаром ·сорбенту з' гомо-
генним розподiлом часток. Недолiком BiAOMOrO
рiшення е те, що колонка з однорiдним шаром со-
рбенту збiльшуе тривалiсть роздiлення сумiшi.

В основу корисно'j моделi поставлено завдан-
ня розроблення способу приготування HacaдKoBo'j
колонки для препаративно'i iMiToBaHo'j дистиляцi'j
ефiрних олiй моделюючи фракцiйну перегонку на
ректифiкацiйнiй установцi, Це дае можливiсть за
максимально короткий час роздiляти будь-яку
ефiрну олiю на фракцГj, встановлювати режим и
ефективного фракцiонування ефiрних олiй на ва-
куум-фракцiйнiй установцi, дослiджувати перспек-
тивнiсть нових видiв сировини, контролювати та
вдосконалювати якiснi характеристики окремих
фракцiЙ.

Поставлена задача вирiшуеться тим, що спо-
сiб приготування насадковоТ колонки для препара-
тивно'j iMiToBaHo'iдистиляцi'j ефiрних олiй передба-
чае приготування насадки нанесенням HepyxoMo'j
фази на твердий носiй та заповнення нею хрома-
тографiчно'j колонки, Згiдно корисно'i моделi наса-
дка роздiлена на чотири 'секцi'i за розмiрами зер-
нин твердого носiя (ТН): перша секцiя - 14-16мас
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%, розмiр зернин 2-3мм; друга секцiя - 23-27мас
%, розмiр зернин 1-2мм; третя секцiя - 23-27мас,
розмiр зернин 0,56-1 мм; четверта секцiя - 30-
40мас %, розмiр зернин 0,56-1 мм. Нерухома фаза
(НФ) наноситься на секцiТ ТН в порядку збiльшен-
ня концентрацiТ i вiдносно кiлькостi ТН становить у
першiй секцП - 14-16%, У другiй секцiТ - 15-17%, У
третiй секцi'i -17-18%, у четвертiй секцi'i - 18-20%.

Причинно-наслiдковий зв'язок мiж запропоно-
ваними в процесi ознаками i очiкуваним технiчним
результатом поля гае в наступному,

Як твердий носiй (ТН) використовуеться хро-
мосорб А, який призначенiй ДЛЯ препаративного
роздiлення, мае широкий дiапазон розмiрiв часток
(0,15-3мм) та володiе великою емнiстю (25-33мас
%) по вiдношенню до HepyxoMo'i рiдкоТ фази, висо-
кою механiчною мiцнiстю i невеликою адсорбцiй-
ною i каталiтичною активнiстю nOBepXHi, ТН з ве-
ликими розмiрами часток дозволяе готувати i дуже
AOBri препаративнi колонки, не створюючи при
цьому великого перепаду тиску на T~кiнцях.

Колонки, заповненi секцiями сорбенту з розмi-
ром часток, якi гpaдieHTHo зменшуються, в nopiB-
няннi зi звичайними колонками, вся довжина яких
заповнена сорбентом однаковоТ дисперсностi,
забезпечують меншу тривалiсть роздiлення. Дода-
тковою перевагою е те, що перша секцiя служить
зоною ДЛЯ випарювання зразка, оскiльки AiaMeTp
зернин у нiй найбiльший (2-3мм), а це .веде до збi-
льшення вiльного об'ему колонки.

Для забезпечення високого ступеню адекват-
Hocтi реэультатiв iMiToBaHoT ДИСТИЛЯЦli ефiрних
олiй i фракцiонування на вакуум-фракцiйнiй уста-
новцi при приготуваннi насадки ТН роздiляемо за
розмiрами часток на три секцiТ: перша секцiя 2-
3мм; друга секцiя 1-2мм; третя секцiя 0,56-1 мм,
Кiлькiсть останньоТ найбiльша, тому ДЛЯ спрощен-
ня при HaHeceHHi на неТ HepyxoMo'i фази 'ii роздiли-
ли на третю та четверту секцiТ, Градiентне змен-

, шення ,роэмiру ча9ТQК ТН забезлеЧУЕ: достатню
швидкiст\> газу-носiя та скороч~ння трИ'валостi,
роздiлення дО 80Х,В, (табл. 1, приклад 2, ;3,.4), ОП-
тимальним спiввiдношенням секцiй ТН е перша
секцiя в кiлькостi 14 16мас %, друга секцiя 23
27мас %, третя секцiя 23 27мас %, четверта секцiя
30 40мас %

Основною характеристикою при виборi НФ е
полярнiсть, Речовини на неполярнiй нерухомiй
фазi зазвичай роздiляються у BiдnoBiAHocтi з TXHi-
ми температурами кипiння. Тобто компоненти ви-
ходять з колонки В порядку зростання температур
кипiння як i при фракцiйнiй розгонцi.

Ефiрна олiя е сумiшшю терпенових вуглеводiв
з загальною формулою С10Н16 i 'ix кисневмiсних
похiдних, Тому НФ за будовою молекули i cYKYnHi-
стю фiзико-хiмiчних властивостей повинна бути
близькою до характерних властивостей ароматоу-
творюючих речовин ефiрних олiЙ.

Окресленим вимогам вiдповiдае ряд рiдких
фаз, серед яких оптимальною е полiметилсилiко-
нова олiя марки ПМС-100, ця НФ мае низьку поля-
pHiCTb за константами Рорншейдера та за показ-
никами Мак-Рейнольдса, мае високу в'язкiсть i
може використовуватися при температурах до
зоо'с,

У препаративнiй хроматографiТ змiна кон цент-
рацiй рiдко'i фази в межах 15-35% справляе малий
вплив на ефективнiсть колонки. Мiнiмально мож-
лива концентрацiя при нанесенн; на першу секцiю
ТН оберiгае колонку вiд перевантаження пiд час
введення эразка ефiрноТ ОЛli у випарник. Поступо-
ве збiльшення концентрацri НФ до 20% забезпечуе
високу селективнiсть i продуктивнiсть HaCaдKOBo'i
колонки та дозволяе змоделювати високий cтyniHb
аде кватнocтi iMiToBaHoTдистиляцП фракцiйнiй пе- '
регонцi на вакуум-фракцiйнiй установцi,

НФ наноситься на секцi'i ТН неоднорiдно, а в
порядку збiльшення ·п концентрацiТ. Оптимальна'
концентрацiя НФ BiAHOCHOТН становить у' першiй '
секцri - 14-16%, У другiй секцП - 15-17%, У третiй'
секцri - 17-18%, У четвертiй сеКЦli - 18-20%, та за-
безпечуе необхiдну ефективнiсть колонки та ско-
рочуе тривалiсть роздiлення (табл. 1 приклад 2,
3,4).

Нанесення НФ на ТН базуеться на методi «ВИ-.
парювання iз чашки» i складаеться з таких послi-
довних операцiй: термiчна обробка ТН при 350'С ,
протягом 4год; сушiння обробленого ТН при зал и-
шковому тиску 1,3кПа протягом 4год; зважування
розраховано'i кiлькоcтi ТН; розчинення НФ у дiети-
ловому ефiрi; фiльтрування розчиненоТ НФ; виго-
товлення насадки змiшуванням пiдготовлених ТН i
НФ У визначених кiлькостях, випаровування iз на-
садки розчинника при атмосферному тиску з пiдi-
rpiBOM на водянiй банi та при залишковому тиску
1,3кПа; пiсля повного випаровування розчинника '
проводиться вакуумування насадки протягом 6
годин. . .'

Препаративна колонка представляе 'собою
трубку з нержавiючоТ cтaHi довжиною 5м та дi2lМ~~ '.
тром 10мм закручену устрата, Об'ем колонки ста-
новить 392,5мл.

Спосiб здiйснюеться наступним чином, Шля.:
ХОМ нанесення НФ на ТН готують чотири секцi'i
насадки: перша секцiя - 14-16мас %, розмiр зернин
2-3мм; друга секцiя - 23-27мас %, розмiр зернин 1-
2мм; третя секцiя - 23-27мас, розмiр зернин 0,56-
1мм; четверта секцiя - 30-40мас %, розмiр зернин
О,56-1мм, Нерухома фаза (НФ) наноситься на сек-
цi'i ТН в порядку збiльшення концентрацiТ i BiAHOC-
но кiлькостi ТН становить у першiй секцiТ - 14-16%,
У другiй секцi'i - 15-17%, У третiй секцП - 17-18%, У
четвертiй сеКЦli - 18-20%.

Насадкову колонку для препаративноТ iMiToBa-
ноТ дистиляцiТ ефiрних олiй наповнюють секцiями
насадки у рiзних спiввiдношеннях ТН та НФ,
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Таблиця 1

При клади приготування HaeaдKoBo'j колонки для препаративно'i iMiToBaHo'jдистиляцi'i ефiрних олiй

Приклад Показники Секцi'j насадки Тривалiеть роздi-
I 2 3 4 лення, хв,

Кiлькiсть ТН, мае % 20 15 30 25
1 Маса ТН, г 50 37,5 75 62,5 120

Концентрацiя НФ BiдHoeHo ТН, % 10 10 15 20
Кiлькiсть ТН, мае % 14 23 23 40

2 Маса ТН, г 37,0 62,0 62,0 86,0 85
Концентрацiя НФ BiдHoeHo ТН, % 14 15 17 18
Кiлькiсть ТН, мае % 15 25 25 35

3 Маса ТН, г 37,5 62,5 62,5 87,5 80
Концентрацiя НФ BiAHoeHo ТН, % 15 17 17 19
Кiлькiсть ТН, мае % 16 27 27 30

4 Маса ТН, г 38,0 ·63,0 67,8 75,3 76
Концентрацiя НФ BiAHoeHo·TH; % 16 17 18 20
Кiлькiсть ТН, мае % '20 30 20 20

5 Маса ТН, г 50 75 75 50 100
КонцеНТD8цiя НФ BiAHoeHo ТН, % 10 12 15 15

Секцi'i приготовано"i насадки вноеять' у колонку
в такому порядку четверта, третя, друга, перша,

Пiсля цього колонку кондицiонують. Свiжопри~
готовлена колонка прогрiваетьея епочатку у BiAey-
тноет; газу-ноеiя, далi з його подачею при BiAnoBi-
дних пара метрах швидкостi газу-ноеiя та
температур и термостату, якi поетапно пiдвищу-

ютьея, Колонка готова до роботи за умови nOBHo'j
BiAeYТHocтiдрейфу нульово"i лiнij.

Пiсля встановлення napaMeTpiB роботи хрома-
тографа проводитьея фракцiонування ефiрних
олiЙ. У табл. 2 наведено характеристики препара-
ТИВНО'iнаеадково'iколонки,

Таблиця 2

Характеристики H~caдKoBo'i колонки

Показник Значення
Твердий ноеiй Хромоеорб А (0,56".2)
Нерухома сЬаза '15".20% ПМС-100

! ДiаметР колонки, мм 10
•ДО13жинаколонки, м . .. .. .5
ЕсЬективнiсть колонки по лiмоненv 54
Виеота еквiвалентно'j теоретично"i колонки, мм 13
Селективнiсть колонки по лiмоненv та KaDBOHV 221
Продуктивнiсть колонки, млlгод 1".1,4

Технiчний результат поля гае в наступному:
запропонований епоеiб приготування HaeaдKoBo'i
колонки дае можливiсть проводити iMiToBaHY дие-
тиляцiю ефiрних олiй препаративною газовою

хроматографiею з високою адекватнiстю фракцiо-
нуванню ефiрних олiй на ректифiкацiйнiй установ-
цi.
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