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Vaestonkasvun myota tarvitaan jatkuvasti enemmén ymparistoystavallisempia ratkaisuja
erityisesti teollisuudessa. Kestavakehitykseen pyritddn maailmanlaajuisesti, jotta kaikki
tuotetut elintarvikkeet ja hyodykkeet olisivat mahdollisimman hiilineutraaleja koko
elinkaarensa aikana. Luonnon raakaeissa on edelleen laajasti potentmaleri
kayttokohteiden suhteerkrityisest paikallisesti esiintyven luonnonaineden hydétykaytolla
voidaan vahentéaa merkittavasti tuotannosta koituvaa hiilijalanjalkea

Luonnonaineiden uutossa kaytetaan yleisesti muun muassa liuotinuuttoa, jossa liukoinen
ainesosa uutetaan paisakaaineesta kayttaen sille soveltuvaa liuotinta. Useita erityyppisia
liuotinuuttomenetelmid on olemassa, joista etenkin ultradaniuutto on yleistynyt viime vuosina
merkittavasti. Ultradaaniuuton etuja perinteisiin liuotinuuttomenetelmiin verrattuna on muu
muassa uuton korkeampi saanto seka kohentunut taloudellisuus, ymparistoystavallisyys ja
turvallisuus. Ultradaniuuttoon liittyva teknologia on viela kehitysvaiheessa, jonka takia kaikkia
sen potentiaalisia etuja ei vield taysin tunneta.

Tassa diplomityosstutkittiin erityyppisten luonnonaineiden soveltuvuldigitettavaksi raaka
aineenaultradéniuuttoon perustussaprosesssaseka testattiimprosessin eri parametreja
joiden pohjalta uuttoprosesdiyttoa optimoitiin Eri raakaaineiderkiintoaineliuotinseosten
naenndisen viskositeetja partikkelikoon vélista yhteytta tutkittiensin Taman pohjaltgksi
raakaaineista valittiin jatkotestauksiin ultradaniuuttokokeisiiatkotestaukset suoritettiin seka
laboratoriomittakaavan, etpilot-mittakaavan laitteistoja kayttaen.

Porkkana valittiin reologisten ominaisuuksiensa perusteella  testattavaksi
ultradaniuuttokokeiss joissaporkkanasta uutettiin karotenoideja. Laboratoriomittakaavan
kokeissa kiintoaineliuotinseosta kierratettiin - $ytosailion ja ultradéanireaktorin valilla.
Laboratoriomittakaavan kokeissattoastetta olultradanen avullanahdollistakasvattaa jopa
2,62 kertaa korkeamaksj kuin masermnissa Pilot-mittakaavan kokeisa kiintoaine
liuotinseosta pumpattiirsyottosailiosta ultraddnireaktorin lapi. Pilotttakaavan kokeissa
uuttoaste olil,04-2,02kertainen ultraganireaktorin ulostulossa ksyéttosailiossaltradanen
ollessa kaytossa.



ABSTRACT

LappeenranteLahti University of Technology LUT

School ofEngineering Science

Degree programme in Chemical and Process Engineering
Ville Vihela

Experimentation of extraction pilot process of natural ingredients and process research
from raw materials to products

Master s Thesi s

2021

137pagesp9figures,36tables,5 appendices

Examiners: PrassorTuomas Koiranemand D.Sc. (Techpmitry Gradov

SupervisorM.Sc. (Tech.)JJussi Tamminen

Keywords: natural ingredient, ultrasouasdsisted extraction, leaching process, biomaterial

More ecological solutions are neededrstantly especially in industry due to population
growth Sustainable development is aimed worldwide so that all produced foodstuffs and
utilities would be as carbon neutral as possible throughout their life cycle. There are still
multiple potential soltions for the utilization of natural ingredientBspecially utilization of
endemic natural ingredientspecieswould significanty decrease the carbon footprint of
production.

Solvent extraction is widely used for the leaching of natagredients. In solvent extraction
soluble ingredient is leached from the raw material by using applicable solvent. There are
multiple different solvent extraction methods. Especially ultrasassisted extraction (UAE)

has been increasingly used in recgears. The benefits of using UAE are higher extraction
yield, increased economic and ecologic efficiency and high level of safety compared to the
traditional solvent extraction methods. UAE technology is still in development phase and
therefore all ofts potential benefits are not completely known yet.

I n this master’s thesis the applicability
was studied in a process that was based on the ultrasssistied extraction. Different
parameters were s tested in order to optimize the extraction process. Dependency between
the apparent viscosity and the particle size of different raw masediant pulp mixtures was
studied first. Based on the results, one of the raw materials was chosen fortéstihgrwith

UAE experiments in laboratory scale equipment and pilot scale equipment.

Based on its rheological propertieasot was choseas raw material to be testedtire UAE
expermentswherecarotenoids were extracteefn carrotsin the laboratoy scale experiments
raw materialsolvent mixture wasirculated between feed tank amrasound reactor. Bade
on the results of the laboratory scale experiméntgs possible to increasmction extracted
up to 2,62 times higher than in maceratidn.pilot scale experiments raw matersalvent
mixturewas pumped from feed tank through the ultrasound redotpilot scale experiments
fraction extracted in ultrasound reactmrtlet was 1,042,02 times higher #n in feed tank
when ultrasound was used.
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1 JOHDANTO

Kestava kehityga materialien kierratys on merkittdva osa nykyaikaigt@tusmaailmaa
teollisuudessaTavoitteena on muuttaa kaikki raa&me lopputuotteikssiten, ettdhavikin
maara saadaan minimoitudaduotteiden ohella syntyy huomattava maara sivuvirtojgkajo
pyritdéan hyddyntdmaan muissa kayttotarkoituksidgatuksenaon, ettasyntyvatsivutuotteet
toimivat raakaaineenaseuraavallgrosessille Etenkin dintarviketeollisuudesta syntyy suuri
maara syomakelvottomia sivutuotteita, kuten hedelmista ja vihasteekgdijdavat kuoret,
ladkeainalen terveysvaikutteigtin elintarvikkeden seka kosmetiikan tuotannossa
(Dell’” Acqua, 2017.)

Suomi oryksi maailman metasmmista valtioista, jonka seurauksena suuri ma@pohjaisia
ainesosia on kaytettavis€goperaisia raakaineita on ainanydsosattu hyédyntaa tehokkaasti
SuomessaSuuri tekija tassa on ollut pitkddn Suomessianinut metsateollisug, joka on
mahdollstanut monia biotaloudellsia innovaatigta. My6s uusia innovaatioita kehitetaan
jatkuvasti, kuten puuja kasviperdiset uutteet ja hartsit sek& puupohjaiset polymeeri6ljyt
Luonnonaineiden hyotykayttoon liittyvaa tietotaitoa yllapitaa jatkuva tutkimusjyis
akateeminen tutkimus yhdessd muiden eri instituutioiden kanssa totéQtastus &
Huittinen, 2017.)

Uutto on yleisesti kaytetty prosessi bioaktiivisen komponenttien erottamiseen luonnon raaka
aineista. Perinteisesti kaytettyja uuttomenetelmia onnmauassa keittdminen, maserojati
perkolaatio, joiden kaytbsta on raportoitu jo 100@ulta alkaen. Perinteisten
uuttomenetelmien pohjalta kehitettiin 17@@ulla Soxhletuutto, joka oli aiemmin kaytettyja
uuttomenetelmia edistyksellisempi. Naiderkkan heikkoutena on kuitenksuuri liuottimen
kulutus, pitkd uuttoaika ja uuton alhainen saanto. Taman takia useita uusia menetelmia on
kehitetty ajan saatossa. Uudempiin uuttomenetelmiin kuuluu muun muassa mikroaaltouutto
(MAE), ultradaniuutto (UAE), ylikriittinen nesteuutto (SFEntsyymiuutto (EAE) sekd monia
muita menetelmid Uudempien uuttomenetelmien etuja ovat muun muassa lyhyt uuttoaika,
vahéinen tarve orgaanisille ja vaarallisille liuottimille, helppo kéaytettavyys, korkea uuton
saanto sekd pieni energian kulutus. Naistatdyisdempia uuttomenetelmid kutsutaankin

vi hrei ksi uuttomenetel mi ksi” (Bel wal et al



Etenkin viimeisen kahdenkymmenen vuoden aikana edistyksellisten ja tehokkaiden
uuttomenetelmien kaytt6 on kasvanut. Naista ultraddniuutto on edella mainittujen
ominaisuuksien liséksi helposti automatisoitavissa seka sovellettanissen erityyppisten
laiteratkaisujen kanssaJltragéniuutolla tiedetd&n olevan selked vaikutus uuton saantoon
monissa eri kemianteollisuuden ja elintarviketeollisuuden prosesseesavulla taydellinen

uutto voidaan suorittaa muutamissa minuuteissa korkealla toistettavuudella, jolloin raaka
aineen kasittelyyn tarvittava tyémaara on pienempi ja lopputuotteen puhtaus on korkea. TallGin
energian tarvedheneeika prosessissa synny jaedhd, joka vaatisi jalkikasittelya (Chemat et

al., 2017.)

1.1 Tyon tavoite

Taman tutkimustyon teoitteena o testata ja optimoida luonnonaineiden ultradéniuuttoon
kaytettavan pilomittakaavan prosessin toimintaa seka suorgitagessitutkimus erityyppisten
luonnon raakaineiden mahdollisista kayttokohteista lopputuoteProsessin raakaineina

on lahtokohtaisesti tarkoituksena kayteigtarvikaeollisuudssa syntyvid sivutuotteitseka
Suomessa paikallisesti tuotettujeotunonaineita. Talldiruuttoprosessilla voidaan vahentaa

tuotannosta syntyvan havikin maaraa seka pienentéa tuotannosta koituvaa hiilijalanjalkea.

Tyon Kkirjallisuusosassa esitellddn yleisesti luonnonaineita sek& tuotannon potentiaalisia
sivuvirtoja, joita widaan kayttda ultraddniuuttoprosessin reaikaina. Lisaksi perehdytaan
yleisesti kaytettyihin uuttomenetelmiin ja yksikképrosesseihin luonnon +aiak&en
kasittelyssd. Lopuksi esitelladn ultradédneen perustuvia laitteistoja sekd niiden
toimintaperiadeita, olemassa olegipatenttga, kaupallisia laitteita ja teollisia prosesseja.

Tyon kokeellisessa osasssitelladn ensin kokeissa kaytetyt materiaalit ja menetelmat.
Kokeellisessa tydssa@uoritean ensin hajotuskokeet kayttaen luonnon raakeita, ptka
edusévat ominaisuuksiltaan pehmead, puolikovaa ja kovaa materiaalia. Kéytettaviksi raaka
aineiksi valttiin pinaatti, porkkana ja auringonkukan siemenet. Hajotuskokeiden tarkoituksena
on testata eri raakaineiden virtausominaisuuksien ja partikkeltk valistd vastaavuutta seka
raakaaineiden yleista kasiteltavyyttd. Naiden pohjalta yksi reshkeista validan
jatkotestauksiin kaytettavaksi ultraganiuuttokokeissa, jotka swmiteekalaboratoro- ettéa
pilot-mittakaavan laitteisja kayttden. Labm@atoriomittakaavan kokeissa tarkoituksena o

optimoida uuttoprosessin yleisi& muuttujia, jotka ovat lampétila, nimellinen ultradaniteho seka



liuottimena kaytetyn etanolin pitoisuus. Piloittakaavan kokeissa tarkoituksenatestata ja

optimoida prosessiyleista kayttoa seka laitteistoon liittyvia parametreja.



KIRJALLISUUSOSA

2 LUONNON RAAKA -AINEET

Luonnan raakaaineiksi luokitellaan aineosat, jotka ovat peralsasveista, elaimist&ienista
tai mikrobeista. Naitduonnamaineita hyddynnetaaarilaisten luonnontuotteidempadasiassa
elintarvikkeiden, kosmetiikkatuotteiden seké laékeaineidaimistuksessa.uonnontuotteen
maaritelma on, ettda valmistuksessa ei ole kaytk#ynialliga synteesja. Taman sijaan
valmistus pohjautuainoastaarerilaisiin fysikaaligin kasittelyhin tai korkeintaanjoihinkin
yksinkertaisin kemiallisin reaktiohin, jotka eivat kuitenkaanvaikuta luonnonaineen
kemialliseen rakenteeseen Yhdysvaltain elintarvike ja laakeviraston hyvaksymista
ladkeaineista noin 25 % on luokiteltu luonnontuotteiksionnonaineet voidaan jakagela
aktiivisiin ja inertteihin ainescsiin. Aktiivisilla aineosilla tarkoitetaarenergiaa tuottavia
elintarvikketa ja ravintoaineita seké fysiologisa vaikutuksia aikaansaavidaakkeita ja
kosmetiikkduotteita Inerit ainesoat vastaavasti eivat aiheuta minkaéanlaisia fysiologisia
vaikutuksiakehossaNiiden tehtava on toimitiyteaineinaekatehostaa aktiivisten ainesosien
toimintaa(Khan & Abourashed, 2010.)

Elintarvikkeiden valmistuson yksi merkittavistaluonnon raakaaineidensovellukohteista.
Elintarviketeollisuuden kayttamia lisdaineita on kaikkineen noin 2fe@$taarviolta 12-15 %

on luonnonaineita (Khan & Abourashed, 2010uonnonaineiksi luokiteltavien ainesosien
vaatimuksa ei ole kuitenkaan maaritelty taysin yksiselitteisestelintarviketeollisuudessa
Maaritelmat ja vaatimuksemihtelevat suuresti eri valiiten ja maanosien vélill&uroopassa
voimassaolevia vaatimuksiaon esitettyesimerkiksielintarvikkeina kaytettavillearomeille

EU:n asetksessanumero 1334/2008 Siind on maaritelty tarkemmin elintarvikkeissa
kaytettdvien aromien jaromaattisia ominaisuuksiamaavienainesosienominaispiirteita
(Baines & Seal, 2012T)Jama asetus on voimassa kaikissa EU:n jasenvaltioissa, mukaan lukien
Suomessa.Asetuksen 1334/2008 artiklass&2(c) on maaritety luontainen aromiaine

seuraavasti:

"6Luontaisell a aromi aineell ab tarkoitetaan
fysikaalisilla, entsymaattisilla tai mikrobiologisilla menetelmilla kasvieldin tai
mikrobiologista alkuperaé olevasta raak@neesta, joka on kasittelematonta tai valeitst
elintarvikkeeksi  yhdella tai useammalla liitteessa [l mainitulla perinteisella

ruoanvalmistusmenetelmaélla. Luontaiset aromiaineet vastaavat luonnossa esiintyvia aineita,



jotka on tunnistettu luonnoss§EUR-Lex, 2020.)Asetuksen 1334/2008 liitteen perinteiset

ruoanvalmistusmenetelman esitettytaulukossa.
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Taulukko I.  Perinteigt ruoanvalmistusmenetebit EU:n asetukse1334/2008Liitteessa [I[(EUR-
Lex, 2020)

Menetelma

Pilkkominen

Kuumentaminen, keittdminepaistaminen,
karistaminen (enintaan 240 °C:n lampdtilass
ja painekeittaminen (enintdan 120 °C:n

lampotilassa)

Leikkaaminen

Kuivaus

Haihduttaminen

Kayttaminen

Hienontaminen

Hauduttaminen

Mikrobiologiset prosessit

Kuoriminen

Puristaminen

Paahtarmmen/grillaaminen

Kuorruttaminen

Viilentaminen

Tislaus/vakevainti

Emulgointi

Uuttaminen, myds liuotinaineuutto direktiivin
88/344/ETY mukaisesti

Suodattaminen

Maserointi

Sekoittaminen

Siivilointi

Jaahdytys/jaadytys

Pusertaminen

Liottaminen
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Suomenluonnossakasvavista marjoistakasveista ja puist@aadaan monidiopohjaisia
ainesosia, joita hyotdynnetddn raaiadna muun muassakosmetiikassa, ladkkeissa ja
terveydenhoitotuotteissal.uonnonaineiden ominaisuuksiin vaikuttda@skeisestiSuomen
pohjoinen ilmastp joka on ankara kasvustolle. Kedi kasvukausion lyhyt, mutta
auringonvaloa on paljoonka seuraukserasvittuottavatrunsaastflavonoideja seka muita
ravintorikkaita ainesosid@akkastalvet yhdistettyd@mpimiin kesiinhidagavat puidenkasvia,

jolloin niidenbiomassa on korkdaatusta (Qvintus & Huittinen, 2017.)

2.1 Tuotannon potentiaaliset sivuvirrat

Jatkuva vaestokasva myota myds yhteiskunnallnen tarve ruudle ja energile kasvaa
huomattavasti koko ajanNopeasti tapahtuvan kaupungistumisen seka riittAmattoman
jatteenkasittelyn takia etenkin elintarviketeollisuudesta syntyvan jatteen maara anutasv
runsasti. Elintarvikgate sisaltéda runsaastavintoaineita jotka maatuessaaluovat suotuisan
elinympariston erilaisille tauteja aiheuttaville organismeille sek&a aiheuttaat muita
ymparigdongelmiaTaman takiankin tarkedd, etta syntyhsivutuotteethyddynnetdamuissa
kayttokohteisshavittamisen sijsta Elintarvikejatteena sivwirtojen hyotykaytto on jatkuvan
tutkimustyon alla jase sisaltda valtamamaaranpotentiaaliasekéaerilaisia mahdollisuuksia
(Ravindran & Jaiswal, 2016Tavoitteenan ollutkaytantéjen muuttaminemotannasa siten,
ettd sivuvirroista ja jattesta saadaanmuutetua liséarvaa omaavia tuotteitaKaytannén
esimerklindomenamehumalmistuksesta ylijaden omenan kudenja siememen hyotykaytto.
Kuoret ja sienenetsisaltavat rusaastipolyfenoleja jotka ova terveydelle hyodyllisia Naista
voidaankin valmistaaanioksidanttpitoista uutetta kaytettavaksi kosnetiikkatuotteisa,

elintarvikkeissga ladkevalmisteissaDe |l | * Acqua, 2017.)

Elintarviketeollisuuden jate ja sivuvirtoja syntyy vaistamattakaikilla eri toimialoilla
Paadasiassalietarviketeollisuude sivuvirtojen syntyminen tapatuu neljassa eri tilanteesa.
Ensimmainen on tilanne, jossa sivutuotteen synti@res voda valttaa ollenkaan giatuotteen
valmistuksen yhteydessa. Fessa tilanteessa yli jaa elintarvikekelpoista raakatta, joa
kuluttajat ovakuitenkinhaluttomiakayttamaan sellaisenadfolmas tilannesyntyy, kuntuote
era hylatadamohtuenlaatuvaatimuksta mutta tuotteiden sisaltamat raakmeet ovat edelleen

kayttokelpoisia.Neljas tilanne on tuotantolinjalla tapahttat tuotesekoitukset, kueri tuote
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vaihdetaanajoon Tama sisdtdd myosprosessin alasja ylosajon yhteydessdsyntyvan
hylkyaineen(Berg, 216.)

Elintarviketeollisuusliiton tekemassa selvityksessa tarkasteltiin  valtion viranomaisten
myontaman ymparistbluvan vaativien elintanté@lisuuden yritystersivu- ja jatevirtojen
maaria vuonna 2014Tulokset on esitettyaulukossa Il.Data kerattinVAHTI -jarjestelman
avulla, joka on kaytossduomesshaikilla valtion ymparistdluvan saaneilla yrityksil&elvitys
kuvaa suuntaa antavasti Suomessa syntyvan elintarvikejattignmg, vaikkae eitaysin kata
kaikkea elintarviketeollisuden toimintaa. Tarkastelun ulkopuolelle jaiv&uotantolaitokset,
joilla on kunran myontaméa ymparistdlupa seké toimipaikatillg ei ole toiminnan kannalta
ymparistélupavelvoitteita. Kaikkineen jate- ja sivuvirtoja syntyi VAHTI-jarjestelmaa

kayttavien yritysten toimestaoin 391 miljoonaa kiloavuonna 2014Berg, 2016
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Taulukko 1. VAHTI -jarjestelmén kautta raportoidut Suomen elintarviketeollisuudensivuvirrat
vuonna 2014Berg, 2016).

Sivuvirta Kokonaispaino [tonnia/vuos|i Osuus yhteispainosta [%]
Soluneste 74880,4 19,2
Multa 74628,2 19,1
Elainperaiset sivutuotteet 62697,2 16,0
Liete 45044,3 11,5
Maski 32572,8 8,3
Hedelmien ja vihannesten kuore 18162,7 4,6
Juuresrehu 17471,8 4,5
Biojate 16281,2 4,2
Epaorgaaninen jate 11308,5 29
Lanta 10499,1 2,7
Viljaperainen jate 9136,7 2,3
Maitohuuhde 8522,8 2,2
Jatehiiva 5759,1 1,5
Antibioottimaito 1152,1 0,3
Hera 884,0 0,2
Energiajae 811,7 0,2
Jatevesi 641,1 0,2
Tarkkelysvesiseos 411,6 0,1
Puristejate 74,4 0,0
Yhteensa 390939,4 100,0

Elintarviketeollisuuden sivuvirraivatetupaass#éasvt ja elainperaisia materiaalivirtoja, jotka
sisaltdvatmuun muassa proteiineja, rasvofdilihydraatteja mineraaleja ja hivenaineita
Niiden hyédyntamiselle on useita vaihtoeht@&o saman elintarvikeollisuusyrityksen tai
jonkin toisen yrityksen toimest&amassayrityksessavoidaan sisaisesthytdyntad esimerkiksi
juuston valmistuksesta jaavdylkyaines sulatejuuston valmistuksesg&dintarvikekayttoon
kelpaamaton sivuvirta voidaaottaa uusiokayttoonmuuallg esimerkiksi kayttamalla sita

maatiloillalannoitteena tai tuotantoeldinten rehBarg, 2016.)
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Elintarvikejatteidenhyédyntdminen on yleistynyt etenkin kosmetiikkateollisuudaaka
aineena.Esimerkiksi kahvn tuotannosta ylija&t pavut,kahvinpora ja kuowet sisaltavat
terveysvaikutteisiamolekyyleja, kutenfenoleja ja polyfenolejaNaiden liséksinoin 15 %
kahvijatteestd koostuu 6ljyista, joissa on korkeat pitoisuudéholihappa ja fytosteroleja.
Kahvijatteesta a taman pohjaltaalmistettu antioksidanttisihonhoitotuotetta, jonka todettiin
vahenéivan ikaantymisen merkkeja, suojaavan USéeilyltd seka edistdvan ihon
parantumista jéisddvanihon kosteuttalLupaavia tuloksia i saatu mgdstomaatien, oliivien
ja sitrushedelnen prosessoinrsa syntyvien jatteden pohjalta valmistetuista
ihonhoitouotteista ( De | | * A c q uTaulukosga0 [l dn ¢sitetty lisdéa mahdollisia
kayttokohteita Bntarviketeollisuuden sivutuotteille
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Taulukko Ill.  Elintarviketeollisuuden sivutuotteita sek&ivutuottesta mahdolliesti saataa
lopputuoteita(Ravindran & Jaiswal, 2016).
Teollisuuden ala Sivutuote Mahdollisetlopputuotteet

Viljan tuotanto Riisileseet Liukenemattomat ravintokuidut
Seesamin kuoret Liukenemattomat ravintokuidut
Vehnéleseet Fruktaani
Kauranjauhamisjate Antioksidantit
Panimomaski Ferulahappo

Oljykasvien tuotanto Oliivitljyn tuotantojate Pektiini ja fenolit
Rapsh tahteet Kasvisterolit

Sitruunamelonin siemenet| Kasvisterolit

Soijaheran jatevesi Isoflavoniaglykonit
Hedelmien ja Appelsiinin kuoret Apokarotenoidi ja limoneeni
vihannesten tuotanto Aprikoosinsydan Proteiinivalmisteet

Omenan puristusjate Polyfenolit

Tomaatin puristusjate Lykopeeni

Tomaatin kuori Karotenoidit
Lihan tuotanto Kanan téhteet Proteiinit

Teurasjate Kollageeni
Merenelaviertuotanto Kalan tahteet Kalan proteiinihydrolysaatti

Ravun kuoret Kitiini ja karotenoidipigmentit
Meijeriteollisuus Juustohera Laktalbumiini

Johtop&atoksengoidaan siistodet, etta elintarvikgite- ja sivuvirtojen hyddyntamisesséa on
lukemattomia eri mahdollisuuksiaMerkittdva osuusalkuperéisistdraakaainasta paatyy
sivuvirtoihin paatuotteiden ohella, jolloisyntyy myds huomattava méaaréaytttkelpoista
raakaainettamuihin kayttkohteisiin Naiden hyddyntdminen on ensisijaisen tarkeda

ymparisté kuin myds kustannussyista.
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3 LUONNONAINEIDEN UUTTOMENETELMAT

Uutto on ensimmainenerotusmenetelmérotettaessa luonnonaineitdkuperaisistaraaka
aineista.Luonnonaineideruuttoon ja erottamisee kaytettaville tehokkaille ja selektiivisille
menetelmille onkin jatkuva tarve Kaytettdvat uuttomenetelmétvoidaan jakaa
toimintaperiaattetaan liuotinuuttoon, tislausuutton, puristikseenja sublimointin. Naista
liuotinuutto on yleisimmin kaytetty menetelma, kun taagristus ja sublimointovat melko
hanvnaisialuonnonaineiden uutos¢ahang et al., 2018Yfleisimmin kaytetyt luonnonaineiden
uuttomenetelmat on esitetty Taulukos¥a My6s muita ominaisuuksia, kutdiotintyyppi,
toimintaan vaadittava lampdtila, paine ja aikagaanisten liuottimien tarve sekd uutettujen
luonnontuotteiden poolisuus eri meneteléndh listattutaulukkoon V. Lisaksikuvassa Jon

esitettykarkeastieri uuttomenetelmien laitteistoja niiden toimint@eriaatteita

MASEROINTI KEITTAMINEN PERKOLAATIO SOXHLET

Soxhlet-laite
Jauhettu raaka-aine

sekoitettuna
livottimeen
-
Jauhettu raaka-aine Jquhettu raaka- ‘\!‘
sekoitetaan veteen ame
ja keitetiin sekoitettuna
liuottimeen o}
uutetaan ek
perkolaattorissa
Jauhettu raaka-aine
sekoitetaan liuottimen
kanssa ja lammitetain
laitteen sisilla tietyn
ajanjakson verran
MIKROAALTOUUTTO YLIKRIITTINEN NESTEUUTTO e
(MAE) (SFE) ULTRAAANIUUTTO

(UAE)

tkia, jotka sisiltiiviit raak

/N\ WA

Mikroaalto

o,
nestesilio
L —_——
Luuusitin

CO; pumppu

Adiniaaltomuunnin

Raaka-aine sekoitetaan

orgaanisen liuottimen Raaka-aine uutetaan kiyttamélla CO»:ta Raaka-aine uutetaan orgaanisen liuottimen
kanssa ja mikroaalloilla liuottimena, joka riippuu kriittisesta avulla, johon muodostuu ultradiniaaltojen
suoritetaan kuumennus, pisteestd johdosta kavitaatiokuplia

jonka saa aikaan
ionijohtavuus ja dipolien
pyorimimisliike

Kuva 1.Yleisesti kaytettyjduonnonaineidemuttomenetelnd sekaniidentoimintaperiaateita
(Muokattu: Belwal et al., 2018).
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Taulukko V. Yleisimmin kaytetyt luonnonaineiden uuttomeneteli@tang et al., 2018).

Menetelma Liuottimet Lampotila Paine Prosessointiaikg Orgaanisten Uutettujen
liuottimien | luonnontuotteiden
tarve poolisuus
Maserointi Vesi, vesipitoiset | Huoneen lampétila | Normaali Pitka Suuri Riippuu kaytetysta
ja ekvesipitoiset iimanpaine liuottimesta
liuottimet
Perkolaatio Vesi, vesipitoiset | Huoneen lampétila,| Normaali Pitka Suuri Riippuu kaytetysta
ja etvesipitoiset | joskus myds ilmanpaine liuottimesta
liuottimet korkeissa
lampétiloissa
Keittdminen Vesi Korkea Normaali Kohtuullinen Ei yhtaan Polaariset
ilmanpaine komponentit
Refluksiuutto Vesipitoiset ja ei | Korkea Normaali Kohtuullinen Kohtuullinen | Riippuu kaytetystéa
vesipitoiset ilmanpaine liuottimesta
liuottimet
Soxhletuutto Orgaaniset Korkea Normaali Pitka Kohtuullinen | Riippuu kaytetysta
liuottimet iimanpaine liuottimesta
Paineistettu Vesi, vesipitoiset | Korkea Korkea Lyhyt Pieni Riippuu kaytetysta
nesteuuttdPLE) ja etvesipitoiset liuottimesta
liuottimet
Ylikriittinen Ylikriittinen neste | Lahella huoneen Korkea Lyhyt Pieni tai ei Poolittomat ja
nesteuuttdSFE) (yleensa sCe), lampdtilaa yhtaan lievasti polaariset
joskus komponentit
modifiointiaineen
kanssa
Ultradaniuutto Vesi, vesipitoiset | Huoneen lampdétila | Normaali Lyhyt Kohtuullinen | Riippuu kaytetysta
(UAE) ja etvesipitoiset | tai korkeissa iimanpaine liuottimesta
liuottimet lampdotiloissa
Mikroaaltouutto Vesi, vesipitoiset | Huoneen lampdétila | Normaali Lyhyt Ei yhtaantai Riippuu kaytetysta
(MAE) ja etvesipitoiset ilmanpaine kohtuullinen | liuottimesta
liuottimet
Pulssitettu Vesi, vesipitoiset | Huoneen lampdétila | Normaali Lyhyt Kohtuullinen | Riippuu kaytetysta
sahkodkenttauutto | ia ekvesipitoiset | tai korkeissa ilmanpaine liuottimesta
(PFE) liuottimet lampdotiloissa
Entsyymiuutto Vesi, vesipitoiset | Huoneen lampdtila | Normaali Kohtuullinen Kohtuullinen | Riippuu kaytetystéa
(EAE) ja eivesipitoiset | tai korkeissa iimanpaine liuottimesta
liuottimet lampatiloissa
entsyymikasittelyn
jalkeen
VesitislaugHD) ja | Vesi Korkea Normaali Pitka Ei yhtéan Eteeriset 0ljyt
hoyrytislaus(SD) ilmanpaine (yleensa poolittomia
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Perinteisefuonnonaineideruuttomenetelmat, kuten maseroingerkolaatioja refluksiuuttq
tarvitsevat yleensguuren maaran orgaanista liuotifggpaljon aikaa toimiakseeudemmat
menetelmat, kutemaineistettu nesteuuttglikriittinen nesteuuttoja mikroaaltouutto,ovat
nykyaan laajalti myods kaytdssa luonnonaineiden uuttamisedédiden etina verrattuna
perinteisiin menetelmiin on&h&inen orgaanisten liuottimien tarve, lyhyempi uuttoaika sekéa

korkeampi selektiivisyy$Zhang et al., 2018.)

Maseroinnissduonnon raakaindta sekoitetaan liuottimen kansgkuva 1) jonka jalkeen
seosa sailotad suljetussa astiassaioneen lammaosdasaisestsekoitaen kunnes liukeneva
aines onliuennut. Taman jalkeen secsiivildidaan ja uuttojaeesta puristetaawield loput

nesteet pois Nesteet yhdistetdan keskengansuodatetaatopuksi erilleen kiintoaineesta
(Handa, 2008.Maseroimin etunaon sernyksinketaisuus muttaheikkouksna pitk&a uuttoaika
seka heikko uuttotehokkuugluttomenetelmé&né aserointisoveltuu etenkin l[ampdherkille

materiaaleille (Zhang et al., 2018.)

Perkolaatissakaytetaanyleenséperkolaatiosuppilo@li perkolaattoriajoka onmolemmista
paista avonainen kartiomaineputkilo (kuva 1) Kiinteaa ainestakostutetaan ennen
perkolaatida sailyttamallasita liuotinta sisaltavasssuljetussa perkolaattastiassaSeoksen
annetaan maseroituarvittava aikaennen perkolaattorin ghjaventtiilin avaamista, jonka
jalkeenuutteen annetaan valua uleghitellen. Liuotinta lisataan perkolaattorijotta uutetta
saadaarhalutu maara Ylijaava wittojate puristetaan jsiité irtoava neste sekoitetaan muun
uutteenkanssalopuksikiintoaineet erotetaanuutosnesteestuodatamallatai laskeuttamalla

seos (Handa, 2008.)Perkolaatio on maserointia tehokkaampi menetelmd, silla se on
jatkuvatoiminen prosessi, kun kyllastettya liuotinta korvataan jatkuvasti puhtaalla liuottimella.
(Zhang et al., 2018.)

Keittdminen soveltuu vesiliukoisille ja lammonkestaville ainesoslllatetta valmisetaan

keittamalla raakaaindta tietty aika tietyssa maarassa vet{@guva 1) Sen jalkeenseos
jdéhdytetddn ja kiintoaine poistetaan joko siivildimalla tai suodattanfeiada, 2008.)
Keittamisen huonoja puolia on, ettéalmistettuuutcs sisaltééd/leensdrunsaasti vesiliukoisia
epdpuhtauksia. Keittdminen ei mydskdadn onnigimpoherkille ja hoyrystyville

komponenteille(Zhang et al., 2018.)

Refluksiuutossa uutto ja konsentrointi tapahtuu samanaikaisesti liuottimen kierréatyksen avulla

Uuttosailiossa oleauuteta pumpataaruuton aikaneerilliseen konsentrointisailioon, jossa
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uutdta konsentroidaanhaibduttamalla liuotinta. Konsentrointisailiosta haihtunuliuotin
lauhdutetaanja syotetddn takaisiruuttosailioon (Gong et al.,2014.) Refluksiuutto on
maserointia japerkoladgiota tehokkaampi menetelmaMy6s wttoon tarvittavaaika ja

liuottimenméaardon refluksiuutossadaihin verrattuna selkeasti pienenighang et al., 2018.)

Soxhletuutossa hienonnettu kiintoaine asdetaan uuttolaitteen keskiosassa olevan
nestekammionsisalla olevaanhuokoiseen putkitaskuun joka on valmistettu lujasta

suodatinpaperistd.aitteiston pohjalla olevaan kolviimnnostekhan liuotinta jota aloitetaan

lammitta&(kuva 1) Liuotin alkaa hoyystyaja hdyrystynyt liuotin ohjataan laitteiston yldosassa

sijaitsevaanlauhdutirputkeen jossa jadhdytysaa aikaan liuottimen tiivistymisen takaisin
nesteeksiLiuotin valuu lauhduttimestkiintoainetta sisaltavaan putkitaskyyonkaympailla
olevanestekammio alkaa tayttya vahitell&estekammion ykdsassan imuputki, joka ohjaa
liuottimen takaisin laitteen alaosassa sijaitsevaan koléstapinnan noustessauputken
ylapuolelle Liuottimen kierratysta laitteiston sisalla jatketaan, kunmesputkesta tuleva
liuotin on puhdastg§Handa, 2008.poxhletuuton vahvuuksiaon, etta se orautomaattinen ja
jatkuvatoiminen menetelma,gsa uuttoon tarvittava ailsgkaiuottimen maara on maseroiati
ja perkolaatita pienempi.Uuttoaika onkuitenkin varsin pitkaja myoslampotilan tulee olla

korkea, jolloin lampdhajoamiseiski kasvaa (Zhang et al., 2018.)

Paineistettu nesteuut{@ressurizediquid extraction, PLEhyotdynta&korkeaa painettajoin
100-150 bar ( Gi | - Chditavlieatin pgsyy nesteeniyokieHuBigpistea
korkeammissa lampdtiloissdaman seurauksenautettavan ainesosdiukoisuusnousega
diffuusio liuottimen kanssaehostuu PLE-menetelman suurimmat edut ouvaidella pieni
uuttoaikasekapieni liuottimen kulutus Myos toistettavudenon todettuolevan monianuita
menetelmid parepi (Zhang et al., 2018)ampdtila onkuitenkin varsinkorkea, noirc0-200

°C valilla, jonka takiaPLE ei sovelldampoherkillekomponenteilld Gi | - Chav ez

Ylikriitti sessénesteuutesa(Supercritical fluid extraction, SFHuottimena toimiiyli kriitti nen
neste jolla on nestettd vastaava liukoisuus kaasua vastaava difigickyky (kuva 1)
Ylikriittisten nesteidenliuotinominaisuudet muuttuvaherkasti lahella kriittista pistetta
pienst&in lampdotilan ja paineiden muutoksistéleisimmin kaytettyliuotin on ylikriittinen
hiilidioksidi (sCQ), jonka etuina onalhainenkriittinen lampétila (31 °C) selektiivisyys,
inerttiys,edullinen hintamyrkyttémyysseka kykyuuttaatermisesti epéavakaita komponentteja.
Ylikriittinen hiilidioksidi on my6s poolitonta, jonka myo6té se sopii erityisggiplittomien

luonnonaineiden, kutelipidienja eteeristen 6ljyjenuuttoon Toisinaaniuotinominaisuuksia

et
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parannetaaisekoittamallamodifiointiainettaylikriittisen hiilidioksidin kanssa(Zhang et al.,
2018.)

Ultradaniuutto (Ultrasoundassisted extractionlUAE) perustuu ultradamen aalteenergia
hyddyntamiseen uutossaLiuottimessa ilmenee kavitaatiota kun siihen tuotetaan
ultradémaaltoja (kuva 1) Kavitaatio puolestaarkiihdyttaaliukenevanaineen liukenemista ja
diffuusiota Myo6s lammonsiirto tehostuultragénen vaikutuksesta, jolloin oat tehokkuus
paraneeUltraddniuuton muita etuja opieni liuottimenja energiankulutus sekaalhainen
lampdotila jauuttoaika. UAE soveltuu lampoherkilla ep&akaille yhdisteille Sita kaytetaan

useidererityyppisten luonnontuotteiden uutto@hang et al., 2018.)

Mikroaaltouutossa (Microwavassisted extraction, MAE)mikroaallot luovat lamp6a
vaikuttaessaan poolisten komponenttiekuten veden tai kasvisdujen orgaanisten
komponenttien kanssa Lampda syntyy ionien lammaojohtavuuden ja dipolien liikkeen
seurauksengkuva 1) Aineensiirto ja lammaonsiirto molemmat tapahtuvat samassa suunnassa,
jolloin niiden yhteisvaikutuskiihdyttdd uuttoa ja parantaa uuttosaantoa. Mikroaaltouuton
vahvuuksia onuuton korkea saanto vahainen lampdhajoamingselektiivinen lammitys
kasvimateriaaleillsekdvahainen tarve orgaanisille liuottimillklikroaaltouutota on olemassa
kaksi eri menetelmaa,tka ovatliuottimetonuutto ja liuotinuuttollman liuottimiasuoritettava

MAE soveltuuhelpostihaihtwille komponenteille kun taas liuotinuutto soveltyparemmin
haihtumattomille komponenteill@hang et al., 2018.)

Pulsstetussasdhkokenttauutesa(Pulsed electric field extraction, PE&heensiirt@ saadaan
tehogettua, kun kasvisolujen kalvorakenteet tuhoutuvat séhkokentéaikutuksesta
Menetelmé&n vahvuuksian uuton korkea saanto ja pieni uuttoaikdkEFmenetelméan
tehokkuuteen vaikuttavienuuttwia tekijoitd ovat muun muassaahkokentan voimakkuus,
ominaisyottéenergia pulssilukusekalampdtila. Pulssitettu sahkdkenttauutto on epaterminen
menetelmajolloin myoslampoherkkien komponenttiaruttamnen on mahdollista(Zhang et
al., 2018.)

Entsyymiuutesa(Enzymeassisted extraction, EAByddymetdén entsyymierhydrolyyttisia
vaikutuksia vapautettaessduonnonaingla kasvisolista. Uutettavia Wdisteitd esiintyy
erityisesti kasvisolujen solusein®&sd, solukalvaessa seka makromolekyyien, kuten
polysakkaridien ja proteiinien, muodostamissa messsth EAE parantaaluonnonaineiden

uuttotehokkuuttaminimoimalla monia uuttoa rajoittavia tekijoitd Naita ovat esimerkiksi
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solukalvon ja soluseindanakenne misellien muodastuminensekaproteiinien koagulaatio ja
denaturdiuminen (Zhang et al.,, 2018.Kasvikudsten siséltamat polysakkadit, kuten
silla monet bioaktiiviset komponentit,esimerkiksi flavonoidit, ovat vuorovaikutuksissa
soluseindn polysakkaridien kanss&ntsyyneja kaytetadn naiden vuorovaikutusten
rikkomiseen silla ne lydrolysovat soluseindn rakennettga depolymepivat kasvisolun
soluseindnpolysakkarideja jolloin yhdisteiden valiset sidokset katkeavatsj@osaineiden
vapautunmen on helpompaaYleisesti entsyymiuutossa kaytettyja entsyymeja ovat muun
muassas e | | u lgd aiskio,s i A a a s iglukonaayi ljaapekdir@asiEnisyynfjluutossa
kaytetyja raakaaineitaovatesimerkiksikasvit, le\dt, jatteetja maatalouden sivutuotte( Gi | -
Chavez et al., 2013.)

Vesitislaus (Hydrodistillation, HD) ja hoyrytislaus (Steam distillation, SByat yleisesti
kaytettyja menetelmia eteeristen 6ljyjen uutog§shang et al., 2018)Vesitislals perustuu
kiintoaineen ja kiehuvan veden suoraan kontaktihateriaali upotetaan veteen,tgo
kiehuetaan paljaan tulen, hoyryvaipantai hoyrykierukan avulla Vesitislausta kaytetaén
hoyrytislauksen sijasta yleensa jauhemaisten materiaalien ja kasvinosien kanssa, jotka
paakkwntuvat helpostja estavat taten hoyryn tunkeutumisen I&bdyrytislauksessadyry
tuotetaanerillisessa hoyrykattilassgosta sejohdetaansihtiverkon lapi kontaktiin kiintedn
materiaalin kanssaiintoaineen lampdtila ei nouse yli 100 :¥éen kun hdyry tuotetaan
erillisessa sailiossd. Taman seurauksesiada ei myoskaan ilmendampdhajoamista
Hoyrytislaus orerittdin laajastikaytety prosesssuuren mittakaavadljyntuotannossavesk

ja hoyrytislaus on naiden kahdenenetelmarnvélimuoto, jossakiinted aines on samassa
tislausastiassa veden kanssa, mikitatoaine ja veskivéat ole suoraan kontaktissa toisiinsa.
Kiintea materiaali on asetettu astiassa veden ylapuolefigden valilla on sihtiverkko, joka
hoyrystetty vespaaseddpasemaar(Handa, 2008.)
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4 YKSIKKOOPERAATIOT LUONNONAINEIDEN KASITTELYSSA

Luonnonaineidemiutossaerotetaan j@tetaan talteetiettyjd ainesosiduonnon raakaineista,
kutenkasveistasienistgja levista Uuton ymparilla tarvitaan myds muita yksikkdoperaatioita,
jotka tapahtuvavaihettain. Ennenkiintoainenesteiuttoaon raakaaineenesikasittely jonka
jalkeenraakaainealtistetaan liuottiralle. Liuottimen avulla saadaamnitettua halutut aineosat
erilleenraakaaineestaYleenséuute vieldsentrifugoidaan tesuodatetaan lopuksi, jotta kiinte&t
jddnnokset saadaan poistettua uuttemeasta. Taman jalkeeunutetta voidaan kayttaa
esimerkiksi lisaaineen ravintoligen tai terveysvaikutteten elintarvikkeden valmistuksessa
(Gi | - Chavez Tasda kappaleesday@i@an Bpi gri yksikkdoperaatioita liittyen

luonnonaineiden uuttoon.

4.1 Esikasittely

Luonnonaineide, kuten hedelmiervihannestera kasvipohjaisten sivutuotteidegsikasittely
on ensisijaisen tarkeaa panenan uuttosaannon saavuttamisef@imar et al., 2021)silla
raakaaineen rakenne on merkittdva uuton tehokkuuteen vaikuttava . t&8sigésittelylla
voidaanvaikuttea raakaaineen mikrorakeieeseena ravinteiden vapautunmegnsekanaiden
myota myosuuton tehokkuteen Esikasittelyn vaikutuksistduonnonaineiden utdon on

kuitenkinolemassaarsin rajallisesttietoa(Hiranvarachat et al., 2093

Yleisid luonnonaineidekanssa sovellettaviesikasittelymenetelmi&ovat esimerkikskalttaus
kuivaus ja jauhatusKalttauksessa raakane upotetaannoin 80-100 °Ciseennegeesea,
yleensa veteenpssasita pidetaan upotettunaoin 3-5 minuuttia Taman jalkeemraakaaine
laitetaan jadhauteeseej@ahtymaan jonka seurauksenantsyymvaikutukset muuttuvat
toimimattomiksi Kuivauksessa raakaine laitetaan noin 450 °C:iseen uuniin1-3
vuorokaudekssiten ettaraakaainesaavutaavakiopaina. Jauhatuksessaakaainejauhetaan
hienompaan partikkelikokookayttaenesimerkiksi séhkokddista jauhinlaitetta. Joillekin
luonnon raakaineille voidaan gorittaa lisdksi asvanpoisteennenkuivausta ja jauhatusta
(Kumar et al., 2021.)

Hiranvarachat et al. (2018yorittamassa tutkimuksessalvitettiineri esikasittelynenetelmia
vaikutiksia raakaaineen rakenteeseen ja uuton tehokkuutdemkimuksessa erotettiifs-
karoteenia porkkanoistikayttden mikroaaltouuttd Kasittelem&bdmalla porkkanalla saatuja
tuloksia verrattiineri menetelmia esikasiteltyihin porkkanoihinEsikasittelynenetelmind
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toimivat liotus sitruunahappoliuokseen, kalttakiehuvaan sitruunahappoliuokseen seka
kalttauskiehuvaan veteen. Lopputuloksena tutkimuksessa todsttiim rakenteen muuttuvan
selkeasti enemman kitiksessa kuin pelkassa liotuksassdman esikasittelya. Taman myota

my0Os uutto olpaljon tehokkaampaa kalttauksen ansi@disanvarachat et al., 2013.)

4 .2 Kiintoaine -nestewtto

Kiintoaine-nesteuutossa (engl. leaching, sdiglid extraction) tietty liukoinen ainesosa
poistetaan kiintedsta kappaleesta soveltuvan liuottimen avulla. Tarkoituksena on yleensa joko
tuottaa sens, joka sisédltda kiintoaineesta poistettuja ainesosia rtdafaa liukenematonta
kiintoainetta liukoisesta materiaalista (Richardson et al., 2002.) Uutto on erotusprosessi, joka
sisaltdd kaksi eri faasia. Liuotinta kaytetdadn erottamaan uutettava ainesosa faasista toiseen.
Erotus on saavutettu, kun uutettava aisastiukenee liuottimeen ja muu aines pysyy

muuttumattomana (Toledo et al., 2018.)

Uutto suoritetaan valitulla uuttomenetelmalld, joista liuotinuutto on yleisimmin kaytetty
menetelma. Luonnonaineiden uuttaminen koostuu neljastd eri vaiheesta, jotka )ovat: 1
liuottimen tunkeutuminen Kkiintoainematriisiin, 2) liukenevan ainesosan liukeneminen
liuottimeen, 3) liukenevan aineen diffuusio pois kiintoainematriisista ja 4) uutetun liuoksen
talteenotto. Diffuusion ja liukoisuuden lisaédminen missa tahansa naististaiparantaa uuton
saantoa (Zhang et al., 2018.) Diffuusiota voidaan tehostaa myds sekoitts@oaHa jolloin
materiaalin siirtyma partikkelien pinnalta bulkkiliuokseen lisaantyy pyorreliikkeen
vaikutuksesta (Richardson et al., 2002).

Tarkeita uutonghokkuuteen vaikuttavia muuttujia on raakaeen partikkelikoko, liuottimen

ja kiintoaineenmassasuhddampdétila seka uuttoaika (Zhang et al., 2018). Partikkelikoon
pienentyessa rajapinta kiintedn ja nesteen valilla kasvaa. Talldin materiaalin siirtymine
tehostuu, kun liukenevan aineen diffuusioon vaadittava etaisyys kiintedssa aineessa pienenee
(Richardson et al., 2002.) Kuitenkin lilan hieno kiintoaine saa aikaan liukenevan aineen liiallista
absorptiota kiintoaineeseen ja vaikeuttaa kiintoaineen jéeemserotusta uuton jalkeen.
Kaytettavan liuottimen valinnassa tulisi huomioida liukoisuus, kustannukset seka turvallisuus
(Zzhang et al., 2018.) Liuottimen tulisi myds olla selektiivinen sek& matalaviskositeettinen,
jolloin sevirtaa helpomminLahtokohtasesti liuottimen tulee olla mahdollisimman puhdasta,

silla liukenevan aineen pitoisuuden noustessa uuton aikana liuottimen konsentraatiogradientti
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laskee ja viskositeetti nousee, jolloin uuttoaste laskee (Richardson et al.,, 2002.) Uuton
tehokkuus kasvaaubottimen ja kiintoaineen vélista suhdetta nostamalla. Toisaalta lilan suuri
maara liuotinta hidastaa uutteen konsentroitumista ja taten kasvattaa uuttoaikaa (Zhang et al.,
2018.) Suurella osalla materiaaleista liukoisuus ja diffuusio kasvaa lampdétilatessays

jolloin my6s uuttoaste nousee. Joissain tapauksissa kaytettavaa lampotilaa saattaa rajata myos
muut tekijat, kuten esimerkiksi entsyymivaikutukset sokerien uutossa (Richardson et al., 2002.)
Korkean lampétilan mahdollisia haittavaikutuksia on mya@spoherkkien komponenttien
hajoaminen seka liuottimen haihtuminen, jonka seurauksena uutteeseen saattaa muodostua
haitallisia epapuhtauksia (Zhang et al., 2018.) Uuton tehokkuus kasvaa tiettyyn pisteeseen asti,
kun uuttoaikaa lisatd&n. Uuttoajan kasvatteniei vaikuta enaa uuton saantoon sen jalkeen,

kun liuottimen ja kiintoaineen sisalt@t uuteainepitoisuudstavuttavat tasapainon (Zhang et

al., 2018.)

Aiemmin uuttoprosessit ovat olleet pddasiassa panosprosesseja, mutta myos jatkuvatoimisia
uuttolaittastoja on kehitetty. Uutossa kaytetyn kiintedn materiaalin ominaisuudet vaikuttavat
ensisijaisesti kaytettdvan laitteiston valintaan. Joissakin tapauksissa kiinted aines pysyy
paikallaan ja liuotinneste virtaa kiintoainekerroksen l&pi, mutta vaihtoelttojsessain
jatkuvatoimisissa laitteissa kiintea ja neste lilkkkuvat vastavirtaisesti toisiaan kohden
(Richardson et al., 2002.)

Esimerkiksi Oljyn uutossa voidaan soveltaa tapauskohtaisesti mekaanista puristusta tai
liuotinuuttoa riippuen kaytetysta matealsta. Soijapavuista, maissista ja riisinjyvista saadaan
erotettua Oljya ainoastaan liuotinuutolla. Oliivien tapauksessa oliivibllya saadaan seka
puristamalla ettd liuotinuutolla. Ensimmaisella puristuksella saatu tuote on -ekstra
neitsytoliividljya, josta syntyneestd puristuskakusta puristetaan viela toista tuotetta,
neitsytoliividljya. Tasta ylijaaneita jaannoksia voidaan hyodyntad edelleen liuotinuutossa.
Myds pahkinodista saadaan 6ljya ensiksi puristamalla ja sen jalkeen kayttamalla liuotinuuttoa
puristuiskakkuun (Toledo et al., 2018.)

4.3 Kiintoaine-nestei erotus

Luonnonaineiden uutossa sywdyuute sisaltadtleensauseita moniaineisighdisteitg jonka
takia puhtaan luonnontuotteen saamisekaivitsee suorittaaviela erous ja puhdistis

Kaytettdva erotusmenetelmdiippuu luonnontuotteen fysikaalisista tai kemiallisista
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ominaisuuksistaZhang et al., 2018 Etenkin elintarviketeollisuudessarotusmenetelmien
tehokkuus on tarked#aloudellisen kannattavuudernparantamiseksijotta kayttokelpoisia
komponenttejaocidaanhyddyntéaa hylkyaineest&ysikaaliset erotusmenetelmét voidaan jakaa
toimintaperiaatteiltaan kolmeen eluokkaan jotka ovat suodéaminen seulonta ja
painovoimaerotus (Toledo et al., 2018.)

Suodatiksessakiinteitéa partikkeleita sisaltava neste johdetaan huokoig@limineen lapi

Kiintoaine jaa vakineeseen, kun taas nektdkee sen lapmuodostaerkirkastettussuodosta.
Suodatusta kaytetddn, ksaokserhaluttuainesos®n suod&senasyntyva nesteErityyppisia
suodatusprosesgaon olemassa lukuisia. Tyypillisia nadista ovat esimerkkaikusuodatug

ultrasuodatusSuodatusta kaytetddn muun muasszhujen ja kasvidljyjerselkeyttdniseen

(Toledo et al., 2018.)

Seulontaon mekaaninerrotusmenetelma, joka peruspartikkelien kokoeroihinYleensa sita
kaytetaarerottamaan hienompia ja suuremgiiatoaingpartikkeleita toisistaan ta&rottamaan
suura kiintoainepartikkegita nestevirroista.Painovoima on seulonnan ajava tekija, jota
voidaantehostaaseulan taristimien avull&eulonta jgartikkelikokoerotus voidaan toteuttaa
jatkuvatoimisesti mikali seulat ovatkaltevassa tasossa ja seulan paalle jaavat partikkelit

ohjataaralapuolella olevalle kuljetushihnal{&oledo et al., 2018.)

Painovoimaeratksessgoko kiinteiden aineidervalisettineyserot tai kiintoaineen ja nesteen
valinen tiheyserosaa aikaanpartikkelien erotuksen seoksessa.Ainoa ajava tekija on
painovoima, joa Vvoidaan tehostaakeskipakovoiman avulla Yleisesti kaytettyja
painovoimaerotusmenetelmia ovat muun muassdimentointi, flotaatiosentrifugointi ja
fluidaatio(Toledo et al., 2018.)
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5 ULTRAAANEEN PERUSTUVA LAITTEISTO

Ultraganiuuon kayttd onyleistynyt, silla se mahdollistaa korkeammsmannon ja uuttoasteen
samalla vahentéen tarvetiegaanigle liuottimille. Vaihtoehtosia liuottimia on vesi tai GRAS
(Generally recognized as safdjuottimet Ultradaren kaytdlla on mahdollist@aavuttaa
lukuisia etuja liittyen uuttoprosessitaloudellsuuteenymparisté ja terveysvaikutksiin seka
turvallisuuteen Myos lampdoherkkien materiaalien kasittely helpottutraganiuuton alhaisen
lampdotilan ansiostéBaysal & Demirdoven, 2012.)

Ultradaniuuttoon liittyen on tehty useita tutkimuksia, joidtsi gnsimmaision vuodelta 1952
Tutkimuksessa vertailtiinkeittamista ja ultradaniuuttoa humalan uuttoon vesiliuoksessa.
Lopputuloksena todettiin, etta ultraddniuutolla saatiaistettyéoin 30-40 % humalasta oluen
tuotannossd.ukuisten muiden tutkimusten perusteafatodetty etté lorkean taajuudefd, 1-

100 MHz) matalaintensiteettineritragdéniei vaikut merkittavastiuuton saantoarSen sijaan
alhaisilla taajuuksillgalle 0,1 MHz)ultraddni onkorkeaintensiteatta, jolloin kiintoaineen

hajoaminen on merkittdvampéBaysal & Demirdoven, 201p

Samat peruskomponentit ovat kaytosaiteistoissakaikilla eri teollisuuden aloillsekéeri
sovelluskohteisshittyen ultradanen luomeen jadhettamiseerLaitteisto koostuu séhkdisesta
tehogeneraattoristayahintaan yhdestd muuntimesta sekihettimestd, joka lahettaa
ultradaniaallovaliaineesen. Sahkdgeneraattori toimii energian lahteena ultradanisysteemissa
ja ohjaa muuntimen toimintag&eneraattori tuottaa sahkovirigalla on tietty nimellisteho
Tehoa voidaan epasuorasti sdatdd muuttandaifateta tai sahkovirtagzhtalon 1mukaisesti
(BermudezAguirre et al., 2011)

0 Ay (1)
,Jjossa P teho
I sahkovirta
U jannite

Teho P ilmoitetaan watteina (W), sahkoévirta | ampeereina (A) ja jannite V vol(i€ina

Muunnin muuntaa séhlénergiantai mekaanisen energiaanienergiaksi varéahtelemalla
mekaanisesti ultradanitaajuuksillasimerkilsi generaattorist20 kHzn taajuudellatuleva
sahkoenergimuunnetaamekaanisekailtradénienergiaksi samalla taajuudella varahtelemalla

20000 mekaanista syklid sekunnissiluuntimia on kolmea eri tyyppid, jotka ovat
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nestekayttdéinenmagnetostriktiivinen japietsoséikdinen muunnin Naista nestekayttéat

muurtimet kayttdvdt ainoastaanmekaanista energiadagnetostriktiivset ja pietsoséikoiset

muuntimetmuuntavatlektronista ja magneettista energiaa ultragr@amngiaksiPietssahkdiset
muuntimet @atyleisimmin kaytettyd muuntaja ultradéniprosesoreissa ja reaktoreisdgiista

on myo6s eniten viitewksia kirjallisuudessa verrattuna muihin muunnintyyppeihin
Pietsasahkoiset muuntimgberustwat kiteisen keraamisen materiaakédyttoon joka reagoi
helposti sahkdenergen Pietsesdhkdnen muumin on myds tehokkai muunnintyyppi
saavuttaen yli 95 % hyotysuhte@ermudezAguirre et al., 2011.)

Lahetin sateilee muuntimesta tuldvaltragdéniaallot véliaineeseeBateillessdandhetin voi
my0s vahvistaaltradanivarahtely Lahettimia on olemassa kahta eri tyyppidka ovathaude
ja sauva Haude koostudankista, johon on liitetty yksi tai useampi mumum Raakaaine
laitetaan liuottimella taytettyyn hauteese@mssa muunnirsateileeultradanta suoraaraaka
aineeseenSauvaysteemeiss&auvaon kiinnitetty muuntimeenvahvistamaan signaalia ja
lahettamaanltradantéraakaaineeseenUltraganen sateilfihteendkaytetadamrmonestisauva
paassa olew irrallista aanipati. Sauvan muoto maarittelee signaalin vahvigamisen
suuruuden.Sateilyn intensiteettid voidaan kontrolloida kayttdmallataroin muotoiltuja
sauv@a. Suurin ero &boratoriolaitteiden jaeollisen mittakaavanlaitteidenvalilla on niissa
kaytettyjen lahetimien ominaisuuksissa Esimerkiksi elintarviketuotannossa kay#ein
erityisenkestavialahettimia, joden kuluvuus on vahaistaitkass&in kaytossa(Bermudez
Aguirre et al., 2011.)

5.1 Toimintaperiaate

ultradanilahetimen perusteella Naméa menetelmatovat ultradaanhaude ja ultradgésauva
Molemmissamenetelmissg@ietsosékéinenmuunnintoimii ultradaénitehon lahteerfkumar et
al., 2021.) Molempia naitd voidaan myds kayt@éo panostoimisesti tai jatkuvatoimisesti
(Esclapez et al, 2011). Kuvassa on 2 esitetyimerkkiaitteistga erityyppisille

ultradaniuuttomenetelmille.
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a b C

Kuva 2 Erityyppida ultradaniuuttolaittistga: a) Panostoiminen haude, b) Panostoimisauvaja c)
Jatkuvatoiminersauva(GonzalezGar c1 4 et al ., 2010) .

Ultradanihauteessintoainematriisihajotetaanliuottimen seassgleensaruostumattomasta
terdksesta valmistetussa tankjsgka on kytkettyultrad&nimuuntimeenHaude onsauvaa
taloudellsempi ja helppokayttésempi menetelma, muttdneikko toistettavuus rajttea sen
kayttdba uuttoproseeissa Ultraddnsauvanenetelméassamuuntimeen yhteydessa oleva
ultradanisauvaipotetaanuuttoastiaana ultradaté vapautuu suoraan valiaineesegtloin
minimoidaanenergidaviotja kavitaation vaikutus tehostuultraaéansauvaron todettu olevan
tehokas uuttomenetelmérityisesti bioaktiivisille komponenteille. Ultrad&niswuva ova
haudesgteemeja yleisempiasilla sauva mahdollistaa haudettakorkeamman ultradénen
intensiteetin Epayhtenainen energiajakaunsgka ajan myoéta aleneva teho ovat myos

haudesysteemien huonoja pudkaimar et al., 202}.

5.1.1Reaktiot ja ilmi6t

Ultradaniuubssakohdeaindia uutetaanraakaaindstaultradanienergian ja liuottiran avulla.
Uutossa kaytettavdtuadan on mekaanista aaltoliikettgonka taajuus ogli 20 kHz. Taajuus
onkorkeampi kuin ihmiskorvan kuuloalueka on20 Hz— 20 kHzvalilla (Kumar et al., 2021.)
Ultradanispektri voidaan jakaa vidahteen osaan. Tehoultradanitaajuudeltaa@O kHz— 1
MHz vélilla ja diagnostinen ultradani on taajuudeltaan yli 1 MKavasa 3 on esitetty
aanispektri ja sen eri osdueet.Diagnostista ultraaanta kaytetaan lahitgekinnalliessa ja
teollisessa kuvantamisessé&entish & Ashokkumar, 2011 Tehoultraddnelléon monia
potentiaalisia kayttokohteitasimerkiksi elintarvikkeiden prosessoinnissa (Bermiaigairre
et al., 2011).
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20 Hz 20 kHz 1 MHz
< < > Ultl‘azianl -~
Infraddni Thmisen kuuloalue | "
) Teho ! Diagnostinen ’

Kuva 3. Adnispektrija seneri osaalueet taajuuden mukaéMuokattu: Kentish & Ashokkumar, 2011).

Aanilahdesynnyttadpaineaaltojaymparilla olevaawvaliaineeseen, joka voi ol@domuodoltaan
kaasua nestettatai kiinteaaainetta Paineen muutosta kutsutaan paineen amplitudiksi tai
akustiseksi paineeksi, fga suuruuson suoraan verrannollinen systeemiin tuodun energian
kanssa. Energia muuttutasaseksi virraksi, kun aalto etenee viskoottisessa valiaineessa
Aéaniaallot etenevéat valiaineessa siniaaltpijenka seurauksenwéliaine alkaavarahdella
elastisestiVarahtelykoostuu kahdesta vaiheesta, jotka ofi@istyminen jaharventuminen
Tiivistymisen aikanaaliaineen partikkelit puristuvat kasaan, jolloin véliaingaime ja tiheys
kasvaa. Harventumisen aikana véliaineen partiklezkinevat toisistaarjolloin valiaineen
paine ja tiheywastaavastlaskee Paineadiojen aiheuttama werasitussynnyttad kaasun tai
hdyryn muodossa olevia mikrokupliduplan muodostusta kutsutaan kavitaatioksi. Kavitaation
seurauksena muodostuneet kuplat laajengimkentan vaikutuksest@BermuadezAguirre et

al., 2011 Kentish & Ashokkumar, 2011MNluodostuvat kplatyhdistyvat keskenaan ja kasvavat
tiivistymisvaiheen aikand.opulta kuplat hajoavat aiheuttapaikallista ylikuumenemistf
aariobsuhteitajossaldmpdétila voi noustgopa 5000 Kiin ja paine yli 1000 atnd&n (Kumar et

al., 2021.Ultradanikavitaation eteneminen &aniaaltegarvaiheissan esitettykuvassat.
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tivistyminen tiivistyminen tivistyminen tirvistyminen

AN ARANANA
VVEAVEVEY.

harventuminen harventuminen harventuminen  harventuminen  harventuminen

= . o
. noin
5000 K
kuplan ‘ kuplan kasvu # epivakaa # kuplan
muodostuminen sykleissd koko hajoaminen

Kuva4.Ultradanikavitaation etenemingi@iniaaltojen varahtelyn vaikutuksegbuokattu: Hielscher
Ultrasound Technologga), 2021).

Kavitaation aikaansaamaleikkausrasitus lisdd uutettavan materiaalin aineensiirtoa
Kavitaatiokuplen hajoaminensaa aikaanmakroturbulenssiaseka nopeasti tapahtuvaa
partikkelien tormayst, joidenvaikutuksesta pydrrelikeinen sekasisainen diffuusio kiihtyy
Kavitaatiokuplan hjoaminen lahella kiintoaineesteajapintaa aiheuttaa nopean virtauksen
kiintoaineen rajapinnalleN&iden pienoisuihkyen aiheuttamatiukuisat iskut partikkelin
pinnalla aiheuttapinnan irtoamistakulumista ja partikkelien hajoamist@amanseurauksena
syntyy uutta rajapintaamikéa puolestaaredistd aineensiirronkasvua(Vilkhu et al., 2011.)
Kuvassa 5 esitettypioaktiivisten komponenttien vapautuminemikrolevésolusta akustisen

kavitaation avulla (Poole, 2020).
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Kuva 5Mikrolevasolujen bioaktiivisten komponenttien vapaminen akustisen kavitaation
vaikutuksestgdMuokattu: Poole, 2020).

5.1.2Tarkeéat muuttujat

Uuttoprosessin ensisijainen tavoite samvuttaa korkea uuttosaanto, muateellista onmyos
minimoida kustannuksefa energian kulutus. Etenkin ultrad&niuuttoprosessien tapauksessa
kaikkien naiden tekijoiden optimointi ommerkittavésa roolissa(Esclapez et al., 2011.)
Ultradaniuuton keskeisia muuttyia on ultraganiteho, taajuusultradaanen kaytguhde
kaytettavat liuottimet liuottimen ja raakaaineen massasuhdéampdtila, liuottimen pH,
uuttoaika (Kumar et al., 202XIgaktorin rakenne seka partikkelien koko ja rake@metarkeaa

ottaa huomioomama kaikki muuttujamittakaavatekijédentunnistamisessa, jotta kokeelliset
olosuhteet saadaan siirretti@oratoriomittakaavastaydsteolliseentoteutukseerfEsclapez

et al., 2011.)

Ultradaniteha voidaarkuvatajoko amplitudiosudentai tehotiheydemvulla. Amplitudiosuus
iimoitetaan prosenttilukuna valill&-200 %, jossd 00 %amplitudi vastaa laitenilmoitettua
maksimtehoa Tehotiheyskertootehon jakautumisestidlavuutta kohdenvéliaineessga sen
yksikkd on WL. Ultradaniuutonsaanto kasvaa tehdai tehotiheyttd kasvetmallatehon
huippuarvoon asti jonka jalkeen saanto alkaa heikertya tehan nostamisestaSaainon
parantuminen perustuwimakkaan kavitaatiohsaantymiseensilla resonoiva kuplakoko on
suoraan verrannollinerultradaniaaltojen tehoona kuplako:m kasw tehostaakuplien

hajoamsenvaikutuksia(Kumar et al., 2021.)

Taajuuden vaikutukaion tutkittu melko vahariittyen ultradaniuuton saantoon ja laatuun

Luonnonainalen uutossataajuus on yleensa 2€120 kHz:n vélilla Matalaaajuinen ja



32

korkeaintensiteettien ultradanisaa aikaarsuurtarasitustaja mekaanig voimaa, jotka ovat
suotuisiatekijoita uutolle. Korkeataajuinen ja matalaintensiteettingdtradéni tuottagaljon

reaktiivisia radikaalej@kumar et al., 2021.)

Ultradanen kayttosuhden prosentteina ilmoitettava suhdeluku, jdetoo aaniaaltopulssin
kestoajanosuudenédéngallon jaksongasta Pulssinkestoaikaon aika, jonka muunnin on
toiminnassaPulssivélitaas on aika, jolloimuunninei ole toiminnassa. Jaksonaika on pulssin
kestoajan ja pulssivalin summdltraaanen kayttaghdetta voidaan hyddyntdd pulssitetussa
uuttoprosessissa utkimukset osoittavat, ett@uton saanto ja uuttoaika eivéat eroa juurikaan
pulssitetin uuttoprosesin ja jatkuvatoimisen ultradaniuutowvalilla, mutta pulssitetussa
prosessissan mahdollista sa&sh sdhkdenergiaa jop&0 % verrattuna jatkuvatoimiseen

prosessiiKumar et al., 2021.)

Yleisimmin kaytetyja liuottimia ultraddniuutossavat vesi alkoholitja asetoni Kaytettavan
liuottimen valinta perustuu sen soveltuvuuteerotettaan komponentinuutossa. Vetta
kaytetddrmonestiesimerkiksipektiinin uuttoonhedelmien kuoristaJuttoa voidaan tehostaa
happamanalla vesikayttaenepaorgaants hapoa taisitruunahappoalkoholejaja asetora
kaytetaanusein fenoliyhdisteiden uuttoon kasveisEtanolin on todettu olevasoveltuvin

liuotin fenoliyhdisteiden erotukseehedelné ja vihannegitteest Kumar et al., 2021.)

Liuottimen jaraakaaineen suhdelukimoitetaanoko nesteen ja kiintoaineen suhteena (Liquid
to solid ratio, LSR tai kiintoaineen ja nesteen suhteeSalid to liquid ratio, SLR). LSR
kuvastadiuottimentilavuutta suhteesseaakaaineen massaanganyksikké onmL/g. SLR on
kadanteinen LSR ja sen yksikkd on g/mUltradaniuuttoprosessin saanto kasvedtyyn
pisteeseen astikun LSR kasvaa.Saanto alkaa laskea sen jalkeen, kuBRLsaavuttaa
huippuarvon.Alhaisella LSRIuvulla seoksen viskositeetti on korkea, jonkseurauksena
kavitaatio vaikeutuu LSR-lukua kasvattamallaseoksen viskositeettiseka konsentraatio
uutettavan ainesosan suhtelaskee, jdloin kavitaation vaikutuskasvaa. iséksi seoksen
siséinerkonsentraatioero kasvaa, jollamydsliukenevan aineediffuusiokykyja liukoisuus
kasvagKumar et al., 2021.)

Lampdtilan nostaminen lisdé uuttosaantigdtyyn huippuarvoon asti, jonka jalkeen saanto
alkaa laskea samalla lailla kuin ultraganitelkasvunvaikutuksestaLampatilan nousuisaa
uutettavan ainesosan liukoisuutta jadesorptieominaisuuksia Vastaavasti liuottimen

viskositeettilaskee jolloin liuottimen diffuusiokyky kudosiineen kanssa kasvaaiallinen
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lampéotilan nouswahentadavitaation vaikutusta samallaeikentéden saantdq&umar et al.,
2021.)

Liuottimen pH vaikuttaa merkittavasti uuttosaantoon heaktiivisten komponenttien
ominaisuuksiin ultradéniuutossa.Optimaalinen pH vaihteleeeri materiaalien valilla.
Esimerkiksi pektiiniruuttohedelma ja vihannesjatteestahostuu, kun pH pidetaan alhaisena.
Tuolloin soluseindn hajoaminetehostuy liukenematon pektiinhydrolysoituuliukenevaan
muotoon ja pektiinin molekyylimassa pienen@eaéka seurauksenimkeneminen ymparoivaan
liuottimeen tehostuu jasanto kasvaa. Korkda pH:lla pektiini muodostakasaunia, jolloin

senvapautuminewvéliaineeseemaikeutuu(Kumar et al., 2021.)

Uuttogan lisddminen kasvattaa uuttosaarabesi, muttatietyn pisteen jalkeen saanto alkaa
heikentyd samallalailla kuin tehon ja lampian kanssa Uuttoajan kasvattaminenlisaa
kavitaation vaikutuksia, kuterturpoamista hydrataatiota, pilkkoutumista ja huokosten
muodostumistékasvisolumatriissa. Nama tekijat yhdessa lisdavatutettavanainesosan ja
valiaineen valista kontaktl, jolloin uutettava ainesosa my6s liukenee tehokkaammin
liuottimeen. Liian pitk& uuttoaika aiheuttaliuitenkin rakenteellisia vaurioitauutettavasa

aineksssa, jonka myoéta uuttosaanto heikkenee (Kumar et al., 2021.)

Reaktorinrakenne on tarked ominaisuus, joka éutdtaa huomioonOptimaalinenreaktorin
mitoitus ja osieroptimaalinensijoittelu reaktorin sisélluhteessa muuntimeen mahdollistaa
maksimaalisen energiansiirra@®ksessaEri reaktorin mittoja ja muuntimen sijoittelua on
tarpeen testata, jotiaidaan selvittdd asetelma maksimaaliselle kavitaatigtbelapez et al.,
2011))

Partikkelikoon pienentyessaiutan saantokasvaatiettyyn pisteeseen astByyna tdhan on
uutettaven ainesogen ja bulkkiliuoksen vaken etdisygenvaheneminenjolloin partkkelin
aikaansaama vastustos pienemp. Joidenkin tutkimustermukaan pienentamaliérpeeksi
paljon partikkelikokoaultradanialkaatuhaa soluseinggjolloin diffuusion merkitys uutossa

vahenee(Esclapez et al., 2011.)

5.2 Patentit

Patenttiutkimus  suoritettin  etsimélla  patentteja Espacenepatenttitietokannaat
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maailmanlaajuisestiHakua rajattinkoskemaan pelkastaan UAR&enetelmda (Ultrasound
assistedextraction), jolloin patentteja I6ytyi kaikkineei6 kappalettalOytyneet patentit
liittyvat muun muass#akeaineidendljyjen, pigmenttien sek&enoliyhdisteidenerotukseen
monista erityyppisistd raakaineista.Suurin osapatenteistaon kiinalaisten yliopistojen ja
yritysten hakemia. Patenttien julkagpaivamaaria tarkastellessselvisi, ettd l0ytyneista
patenteista ensimmainen on julkaistu vuonna 2f@0Raikki loput sen jalkeen(Espacenet,
2021) Tama kertoo menetelman yleistyneen vasta 2010lta alkaenKuvassab on esitetty

ultradaniuutostgulkaistujen patenttiemuctuisetlukumaarat vuosia2000-202Q

Ultradaniuuttoon liittyvat patentit vuosina 20Q2020

I|
S

6 & PO »
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AT AT AT AT AT DT AT AR AT DT AT AR AT DT AT AP
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Patenttien lukuméaara

™
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& &
D

e >
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Julkaisuvuosi

Kuva 6. Ultradaniuuttoon liittyien patenttien lukumaara julkaisuvuosittgEspacenet, 2021).

Esimerkiksi kanadalanen kaivosteollisuusyhti@Central American Nickebn julkaissut kaksi
patenttia,US2020224292Di Cesare & Gauthier, 2017 W02020118446Di Cesare &
Gauthier, 202pliittyen ultradéniuuttooriNaista ensimmainen liittygskandiumin ja vanadiumin
erotukseenja jalkimmainen kullan ja hopearotuksen. Central American Nickehy6dyntaa
ultradaniuuttoa metallien erotulssa malmista Ultrad&niuubn avulla saadaaparannettua
huomattavastmalmin uuton tehokkuuttga lisdksi saadaarvdhemetya prosessirkuluja ja
prosessoindiikaa Ultradaniuutto onmyos selkeéasti ymparistoystavallisempmenetelma

verrattuna perinteisiin uuttomenetelm{i@entral American Nickel,21.)
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Esimerkkina myopatentti KR201701066@0(Ha & Kim, 2017, jossaetelakorealaist Geon

Soon Ha jaJinHyun Kim ovat patentoneet paMlitakselin ultraganiuuttomenetelméa
Paklitakseli on sydvan hoitoon kaytettavéainesosa, jota esiintyynarjakuusen kuoreas.
Menetelm&é varteila & Kim (2016) testasivatpaklitakselin uuttoa eri lampdtiloissa ja eri
ultradanitehoilla ultradanihauteess#traganiuuton todettiin hajottavan tehokkaasti soluseini,
joka mahdollisti paklitakselin tehokkaan untoJopa 99 % paklitakselista saatiin erotettua
ultradanen avulla biomassasta. Kokeiden perusteella I6ydettiin selkeda korrelaatio uuton
saannon seka tarkeiden prosessiparametrien, tehotiheyden ja energiatiheydenT &dddla

mahdollisti prosessin skaalaamiseurempaan kokoluokkaan (Ha & Kim, 2016.)

5.3 Kaupalliset laitteet

Monet laboratoriomittakaavan sekd teollisen mittakaavanyritykset hyoddyntavat
ultradaniprosessan toimintaa. Ultradaniprosessa kutsutaan reaktoriks mikali

ultradanikasittely saa aikaan kemiallisia muutoksia véliaineedsatevalmistajen

suunnittelematprosessoti ja reaktort sisalt&ét yleensdsahkoégeneraattorifa muuntimen
samassarungossa sekéd usean tyyppisia l|ahettimigrallisina, jdsta valitaan sopivin

kayttokohteen mukaahahettimet ovat yleensgauvayyppisialahettimiatai pelkkidaanipaita
Ultradaniprosessoreita valmistavia yrityksid on useita maailm@sanudezAguirre et al.,
2011.)Elintarviketeollisuuden kayttoamtradanilaitteita valngtavistayhtioista suurimpia vat
muun muassa Branson, Cavitus, Dukane, Hielscher ja SbiNuBugh, 2016) Taulukossa V
on esitetty ultradaniproseseita valmistaia yhtiditda sekd yhtididen paasiasia

sovellutuskohteitayhtididen valmistamieraitteiden kayttokohti¢éa seka laitteiderteollisia

kayttokohteta.
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Ultradaniprosessoreita valmistawhtioita sekayhtididen paaasiallisissovellutiksia,
yhtididen valmistamielhaitteidenkayttokohteitga laitteidenteollisia kayttokoheita

Laitevalmistaja| Paaasiallisesovellutukse Laitteiden kayttokohteet Teolliset kayttokohteet Lahde
Hielscher Moniin eri kayttokohteisiin Sekoitus, dispergointi, | Nanomateriaalien, variaineiden, (Hielscher
Ultrasonics sopivien korkeatehoisten partikkelikoon elintarvikkeiden, Ultrasound
ultradanihomogenisaattoreidq pienentaminen, uutto ja| kosmetiikkatuotteiden, keikaalien ja | Technology
suunnittelu ja valmistus kemialliset reaktiot polttoaineiden valmistus (b), 2021)
Branson Materiaalien hitsaus ja Hitsaaminen, Muovien ja metallien hitsaus, (Emerson,
puhdistus ultradanipesu, ultradanipesut seka kalvojen, kumien| 2021)
saumaaminen ja kankaiden, elintarvikkeiden saumaus
leikkaaminen leikkaus
Cavitus Patentoitu Virvoitusjuomien Virvoitusjuomien pakkausteollisuus | (Cavitus,
ultradéniteknologiaan vaahdon hallinta ja 2021)
perustuva menetelm4, jolla | ilman poisto
vahennetaan hiilidioksidin virvoitusjuomista
kayttoéa virvoitusjuomien
pakkaamisessa
Dukane Useita eri kayttokohteita Hitsaaminen, Muovien ja metallien hitsaus seka (Dukane,
saumaaminen ja kalvojen, kuitujen ja elintarvikkeiden | 2021)
leikkaaminen saumaus ja leikkaus
Sonimat Useita eri kayttokohteita Hitsaaminen, Komposiittien, kankaiden, (Sonimat,
leikkaaminen ja elintarvikkeiden, metallien, pakkauste| 2021)
rajaaminen ja muovien valmistus
Telsonic Useita eri kayttokohteita Hitsaaminen, Autojen, akkujen, kulutustavaroiden, | (Telsonic
Ultrasonics leikkaaminen, seulonta | elintarvikkeiden, laédkeaineiden, Ultrasonics,
ja puhdistaminen tekstiilien ja pakkausten valmistus 2021)
Sonics & Useita eri kayttokohteita Nesteiden kasittely, Muovien ja metallien hitsaus: (Sonics &
Materials hitsaaminen, kestomuovien, tekstiilien ja muiden | Materials,
leikkaaminen ja synteettisten materiaalien kasittely se| 2021)
saumaaminen vaijerikdysien, paristojen,
virtakytkimien ja kddmien tydstaminer|
Leikkaaminen ja saumaaminen:
pakkaaminen, elintarvikkeiden
leikkaaminen, tekstien ja kuitujen
sidostaminen, stanssaus ja halkaisu
seké renkaiden leikkaus.
Weber Useita eri kayttokohteita Leikkaaminen, Autojen, elektroniikkatuotteiden, (Weber
Ultrasonics hitsaaminen ja asuntoirtaimiston, hygieniatuotteiden,| Ultrasonics,
puhdistaminen elintarvikkeiden, piirilevyjen, 2021)

kuitukankaiden, lelujen, kellojen ja
korujen valmistus. Kaytetdan myds
suodattamiseen, galvanointiin,
metallien kasittelyyn ja
telekommunikointiin seka laéke
optiikka-, tekstiili- ja

pakkausteollisuuden sovelluskohteiss

5.4 Olemassa olevat teolliset prosessit

Seka haude ettd sauvaysteemeja kaytetddmaajalti erilaisissa teollisen mittakaava

kayttokohteissaSuurin osa uutetuista komponenteista kaytetaan sellaiseemdgena tai
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elintarvikkeiden ja kosmetiikan lisdaineirtdaksalainen Hielscher ja ranskalainen REUS ovat
suurimmat teollista ultradaniuuttoa kehittayétiot. Hielscheron kaupallistanut useitari
teholuokanaitteita, joista analyyttisen laitteiden teho vaihtel&-400 W:n valilla ja teollisten
laitteiden teho500-16 000 Wn valilla. REUS on puolestaan kehittanydri kokoluokan
reaktoreita 30-50 litran pilot-mittakaaran reaktoreistaaina 500-1000 litran teollisen

mittakaavan reaktoreihifChemat et al., 2017.)

Myds monet muut yhtiohyodyntavat ultragdaniteknologiaauttoprosesseissdsimerkiksi
italialaiset yhti6tEuphytos, G. Mariani & C. Spa sekziotti kayttavat ultradaniteknologiaa
tehostamaan uuttoprosefs Euphytos on erikoistunut luonnonaineiden uuttoon yrteista,
hedelmisté ja vihanneksis@. Mariani & C. SpdGMC) on erikoistunut aromaattistgmttien
uuttoon. Giotti hyodyntaa ultradénté&lintarvikkeiden, ladkeaineidenja alkoholijuomien
tuotannossa(Chemat et al.,, 2017.)Lisdksi kappaleesseb.2 mainittu kanadalainen
kaivosteollisuusyhtio Central American Nickel hyodyntda teollisen mittakaavan

ultradaniuuttoa tehostamaaretallien erotusta malmeist@entral American Nickel, 2021).

5.5 Yhteenveto ultradanuuttoteknologiasta

Ultradaniuutto on osoittanmonia etuja verrattuna perinteisiin uuttomenetelnian avulla

on mahdollistatehostaauuttoprosessia seké@dhentagperinteisiin uuttomenetelmiin liittyvia
heikkouksia.Taloudellisuus, ymparistoystavallisyys seka turvallisuus yhdistefigrémpaan
edelleerkehittyvaala. Tama voidaan todeta ultradénbstamyonneyista pateneistg joiden
maaréon alkanukasvaavasta 2018uvulla. Teknologiarkehitysvaiheesta kertoo mygs se, etta
kaikkia ultrad&niuuttprosessiin jalaitteistoonliittyvia tekij6ita ja niiden vaikutuksiai viela
taysintunneta Ultraaanta hyodynnetadn myos monissa muissa kayttokohteissa uuttoprosessien
lisdksi. Laitevalmistajia sekd ultradantd hyodyntavia teollisuusyityken useita
maailmanlaajuisestiKaikki ndméa tekijat yhdessa mahdollistavat ultragéton ja siihen
liittyvan teknologianjatkuvan kehityksefa yleistymisen tulevaisuudessa.
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KOKEELLINEN OSA

6 MATERIAALIT JA MENETELMAT

6.1 Raakaaineet ja kaytetyt liuottimet

Testattavaksvalittiin kolme eri raakaineth, jotka edustvat pehmead, puolikovaa ja kovaa
materiaalg, jotka olivatpinaatti, porkkana, seka auringonkukan siemeMaina raakaineet
poikkesivat toisistaarfysikaalistenominaisuuksiersekakemiallisenkoostumukserpuolesta,
minka ansiostane kuvativat hyvin erityyppisten luonnonaineidesoveltuvuutta kaytete

ultradaniuuttolaitteistoille Liitteessa | on esitey tarkemmin valittujen raakaineiden eri

ainesosien piisuuksigperustuen FoodData Centribtokartaan.

Pinaatti luokitellaan terveysvaikutteiseksi elintarvikkeeksi sen siséltamien vitamiinien,
mineraalien seka muiden bioaktiivisten ainesosien johdosta. Pinaatin kaytén on tutkitusti
todettu muun muassa&hentavarriskid sairastua erityyppisiin sytpasairaukgiRoberts &

Moreau, 2016) Pddasiassa pinaatti sisaltda proteiineja, hiilihydraatteja ja lipfbiegal).

Liséksi se sisaltaa runsaasti antioksidantteina toimivia fenoliyhdisteitd. Pinaatténsisal
vitamiinien ja mineraalien kemiallinen koostumus on monipuolisempi kuin monilla muilla
vihredlehtisilla kasveilla. Se sisaltaa muun muass&GaKi-vi t ami i ni a, f ool i |
karoteenia. Pinaatti siséltdd myds karotenoidiksi luokiteltavaaria runsaammin kuin suurin

osa muista kasvimateriaaleista. Luteiinin on todettu muun muassa ennaltaehkéaisevan
silmanpohjan rappeuman ja harmaakaihin syntymista, vahentavan riskia sairastua rintasyopaan

sekd omaavan tulehduksia parantavia vaikutuksidoéRs & Moreau, 2016.)

Porkkanasisaltaa monigérkata antioksidantja, kutenfenoleita jakarotenoidejgjoita voidaan
hyodyntdd muun muassa sydvan hoidosxmkkanassa orerityisen paljonf-karoteenia,
askorbiinihappoa jaokoferolia (lite 1). Nailla sekausella muilla porkkanan sisaltaré
yhdistella on todettu olevamonia terveytta edistavia vaikutuksi&tenkin karotenoielilla,
k ut earote@nlia, on havaittuolevanimmuunikykya parantavia vaikutuksigarotenoiden
sydan ja verisuonitawgihin. Porkkanoidenkorkkikuorn siséalté fenolata, joilla tiedetdan
olevan antioksidanttivaikutuksia Lisaksi fenolit vahentavat mauaiatiaden syrntymista ja

kasvainten muodostumistgharmeet al, 2012.)
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Auringonkukan siemenet koostuvat padasisipgdeista ja proteiineista.ipideista suurin osa
on triglysericga, jonka liséksinoin 4 % lipideista orfosfolipideja jaglykolipideja (liite 1).
Proteiineista noin 13 % on peptideja, aminohappoja seka muitgppiyhdisteita.
Auringonkukasta saatavia proteiineja kaytetd&n padasiassa elintarvikkeiden tuotannossa
ravintolisana esimerkiksi lihga maitotuotteissa, aidinmaidkorvikkeissa, leipomotuotteissa
sekd pastatuotteissaduringonkukan siementen kayttd on lisdantynyt jatkuvasti, silla
elainpohjaisia proteiinejgritetaan jatkuvasti korvateasvipohjaisilla proteiineillaSyina tahan

on muun muassaeldinpohjaisten protaiien korkea hintaja ymparistovaikutukset.
Auringonkukan siemenet sisdltavat myods fenoliyhdisteita, kutdarogeenihappaa
Fenoliyhdisteiden huonoja puolia on niidetuodostanat kovalentti®t sidokset seké vety ja
ionisidokset proteiinien kanssa minkd vaikutuksesd proteiinien liukoisus heikkenee
(Gonzalez-Pérez & Vereijken, 2007.)

Liuottimena kaytettiinerivahvuisiaetanoliliuoksia Liuosten pohjana toimAltia Industrialin
valmistama ETAX BHiuos, jokasisalta&5s t-% denaturoimatota etanola. ETAX B:n tiheys
on 0,811kg/L. (Altia Industrial, 2021) Etanoliliuoksetlaimennettiin haluttuun pitoisuuteen
tislatulla vedella.

6.2 Kokeissa kaytetyt laitteet ja niiden kaytto

Kokeet suoritettiiniaboratoriomittakaavan sekélqi-mittakaavan laitteilla. Tassa osiossa on

esitelty tarkemmirkaytettyja laitteistoja seka niiden kayttoa

6.2.1 Laboratoriomittakaavan laitteisto

Laboratoriomittakaavan laitteisto on esitétiyvassa 7Raakaainetta jaliuotinta sisaltaytta
kiintoainenestseosta laitettiin  syottosailioon, jas sita kierratdtiin  virtausreaktom ja
syottosailion valilla Uutto tapahtui wrtaugeaktorn sisadlld josa syotbseosoli suorassa
kontaktissareaktorn sisalla olleen ultradanipaan kans¥atauseaktorn ulostulostaseos

syo6tettiintakaisin syo6ttosailiogrjosta sitdoumpattiinjalleenvirtaugeaktorin.

Ultradaren lahteena toimiHielscher Ultrasound Technologymalmistama UP400st —
ultradanproseseri, jonka ilmoitettu teh@n400 W ja taajuus 24 kHtlltraganiprosessoriin oli

asennettiHielscherinvalmistamaS24d22D-aanipaaAanipad halkaisija & 22 mm ja se o
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valmistettu titaanistadanipaa di sijoitettu Hielscherin valmistamaRC22K —virtaugeaktorin
siséle. Virtaugeaktori oli jadhdytyvaipallinen javalmistetti ruostumattomasta teraksesta

Tilavuudeltaarvirtaugeakori oli noin 37 mL (Hielscher Ultrasound Technology (c), 2021

Virtaugreaktorin jaahdytysvaippaanyhdistettin jaahdytysveden syotttetku ja uloguloletku,
jotkaolivat yhteydessa erillisegaahdyysvesihauteeseeReaktorn lampotila saatiimsetettua
haluttuun arvoomsaatamalla hauteessa oleyaahdytysveden lampdotilad/irtausreaktaiin oli
myoOs yhdistetty syottGseoksen syottdetku ja ulostubletku, jotka olivat yhteydessa
syottosailioon. Syotttsesta  siséltdneet letkut  olivat Masterflexin - valmistamaa
elintarvikelaatuistd ygon® EFoodL/S 24etkua Virtaugeaktorn sy6ttdlekuun oli kytketty
Maderflex L/S -etkupumppu joka pumppasi syots@osa syottosailiosta virtawsaktorin.
Kaytetaessa letkuadotaan 24pumpun maksimiviaama 6 280 ni/min. Virtausreaktorn

ulostubvirran lampdtilaa mitattiin erillisefampdmittarin avulla

Syottosailioli materiaaliltaanerastga sentilavuus oli noin 100 mLSyd6ttéseosa sekoitettiin
sekoittimen avullasyottosailiossadkokeiden aikana Sekoitnelimen paa koostuineljésta
pystysuorata lavasta, joiden halkaisija oli 20 mmSydttoseoksen lampdtilaa sy6ttosailiosséa
seurattiin erillisen lampomittarin avulleSyottosailionylaosaan laitettiin kokeiden aikana
typpikaaswirta, jonka avulla vahennettiirseoksen hapettumisa. Syottosailion alaosa ol
upotettunavesihauteeseen, jonka lampdétilaa saatamalla voitivuttaa virtaugeaktorin

menevarsyottseoksen lampotda.
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UP400St

ultrasonic processor

TR ——— ST ——

Kuva 7 Laboratoriomittakaavan ultradaniuuttolaitteiss@n eri osat ovat: A)ltradanigeeraattori, B)
Ultradansauva C) Jaahdyysvaipdlinen virtaugeaktorj D) Jaahdyysvaipan syéttbletku, E)
Jaahdyysvaipan ulostuldetku, F) Virtaugeaktorn syoéttoletku, G) Virtausreaktorin
ulostubletku, H) Syéttosailip 1) Virtaugeaktorn ulostubvirran lampomittari  J)
Typpikaaswirran syottoletky K) Sekoitin, L) LampoéhaudeM) Letkupumppu seka N)
Syottosailion lampomittari.
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6.2.2 Pilotmittakaavan laitteisto

Pilot-mittakaavan ultradéniuuttéaitteisto koostui ultraddnimoduulista sek&n ymparille
kootuistayksikkdprosesseistdPaapiirteittain prosessi koostui kolmesta paavaiheesta, jotka
olivat raakaaineen esikasittely, uutto sekad Kkiintoaimeste -erotus. Laitteistosta kootun
kokonaisprosessin virtauskaavio on esitettyuvassa 8. Joissain kokeissa osa
yksikkOoperaatioista otattiin.

Esikasittelyssa raakaine hienonnettiinpienentamallgpartikkelikokoakahdessa efaitteessa.
Ensimmainen hienonnusvaibkeoritettiin silppuamalladsittelematomaakaainepienemniksi
partikkeleiksi. Taméan jalkeerkiintoainepartikkelit sekoitettiin liuottimen kansshajotusta
varten joka oli jalkimmainen raakaaineenhienonnusvaihsta. Raakaainetta ja liuotinta
sisaltanyt kiintoainaestsuspensidaitettiin sekoitussailioon, jossa kiintoaineet hajotettiin
edelleen pienenpaan partikkdikokoon seokseen upotetunsekoitusteranpyorimidiikkeen
vaikutuksesta Hajotuksen jalkeen valmis syos@os siirrettiin syottosailiod, joka toimi
valisailiona syottéeokselle, ennen kuin se pumpattiin ultradéanimoduuliBgottosailiossa
seosta sekoitettiin jatkuvatoimisestielilapaisella lapasekoittimellgotta kiintoaineet eivat
alkaneet laskeutuaailion pohjalle ja syot&eos pysyi mahdollisimman tasalaatuisena.
Syobttésed pumpattiin syottgailon pohjaenttiilin [&pi ultraddnimoduulinsisélle moduulin
ylapééassa olleen syoyiiiteen kautta.

Moduulinsisallatapahtui prosessin varsinainemttovaihe, joskimaakaaineen maseroitumista
tapahtui jo ennen tatd raakaaineen ja liuottimen ollessa kontaktissa kesken&an
Ultradanimoduubsa oli erillset venttiilit paineentasauksedieka tyhjennykselleModuulin
sisédlla syo6ttéens oli kontatissa ultraddnisauvikansa jolloin uutto kiintoainepartikkeleista
liuottimeen tehostui ultradanikavitaation vaikutukses&eoksen ulostulo sijaitsi moduulin
alaosassgosta wteseosohjattiin taryseulalle

Ensimmainen prosessin kahdesta kiintoaeste-erotusvaiheestempahtuitaryseulalla josa
otettiin talteen lopputuotettali nestemaista uutettdaryseulalta keratyt kiintoainegttkoivat
prosessintoiseen kiintoainaneste -erotusvaiheeseeruuvipuristimelle jossakiintoaineiga
puristettiin nesteet poiRRuuvipuristimelta saatiirkerattya talteen uutettgota eiprosessin
aiemmissa vaiheissa oltu saatotettua kiintoaineistd.opputuotetta sdan tdten méemmista
kiintoaineneste-erotusvaiheista jarosessin ainoa sivuta oli ruuvipuristimella muodostunut

kiintoainekakku
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Raakaaineet

+ /Silppuri

. Paineentasausventtiili
Syo6ttdseos

Liuotin Syottdseos

Alkuhajotu Y

Uuteseos Kiintoaineet

Ruuvipuristin
Téaryseul / A
N

F—
Kiintoainekakku

Syéttésailio | Ultradanimoduu

g Tyhjennysventtiili

Letkupumppu

Uutenesteet Uutenesteet

Kuva 8 Pilot-mittakaavan kokaisa kaytetymltraddniuuttoprosessin virtauskaavio.

Raakaaineersilppuamiseen kaytettiiApple Pres&£SE055-silppuria, joka on esitetty
kuvassa Q). Kaytetty silppuri soveltiimonentyyppisten hedelmien ja vihannesten
silppuamiseen (Apple Presses, 202Zple Press ESB55-silppurin tekniset tiedot on
esitetty taulukossa VRaakaaine syotettiirsilppuriin ylé&auttasuppilon kauttaSilppurin
siséllapyorinytlevymainenterd(kuva 9 B))silppusi raakaaineethalkaisijaltaam. 0,5-1 cm
kokoisiksipaloiksi Teralevyssa oli yhteensa 28 terdaukkehassdseitseman aukon
muodostamassdvissa, joiden lapi silputtu raakanekulkeutui levyn pyoériessa. Aukkojen
halkaisija oli 8,5 mmLevy oli aukkojenreunojenkohdaltahieman kohollaan, jolloin
aukkojenyla- ja alapuolen vailla oli nin 5,4 mm korkeuserd&ilputtu raakaaineliikkui terén
alapuolella olleke ulostuloaukde, josta raakaine keréttiin talteen seuraavagotuvaihett

varten
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Kuva 9A) Raakaaineen silppuamiseen kaytefipple Pres€SE055-silppuri. B) Apple Press ESE
055-silppurin sisalla olluterd, jokahajotti raakaaineet pienempaan partikkelikokoon.

Taulukko VI. Apple Press ESB55-silppurintekniset tiedat

Muuttuja Yksikkd | Arvo
Terakvyn halkaisija cm 28
Teraaukkojen maara - 28
Teraaukkojeralkaisija mm 8,5
Teraaukkojen korkeusero| mm 5,4
Moottorin teho kw 0,55
Pyo6rimisnopeus rpm 1350
Tuottavuus kg/tunti | 500-600
Putken halkaisija mm 125
Silppurin kokonaisrassa kg 16,5

Raakaaineen alkuhajokseen kaytettiin Silverson AXBoottori-staattorisekoitinta, joka on
esitettykuvassalO A). Hajotusta varten raakaine ja liuotin sekoitettiin keskenaagolloin
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saatiin aikaan hajotuken tarvittava kiintoaineestesuspensioKaytetty sekoitin b
kaupallinenpilot-mittakaavan panossekoitin, jolsaveltu sekoituksen lisaksi kaytettavaksi
muun muassa emulgointiin, homogenisointiin, hajotukseen ja liuotuKS#leerson, 2021)

Silverson AX5roottori-staattorisekoittimen tekniset tiedot on esitetty taulukodka V

Sekoittimen toimintperiaateon esitettykuvassalO B). Sekoittimen tekema hajotus perustu
roottorin pyorimisen aikaansaaamnimuun, joka vet puoleensa kiintoaineitgmparoivasta
seoksesta Kiintoaineet osivat teriin ja korkeidenpyo6rimisnopeuksien aikaansaamien
keskipakovoimien vaikutuksesta kiintoaineet ajatdtiterien ulkokehélla altta seinamaa, eli
staattoria, kohden. Staattorissh pyoreita reikid, joita kautta terien ja seinaman valiin
leikkaantuneet kiintoainepartikkel kulkeutuvat takaisin ymparoivaarseokseen Taman
jalkeen kiintoainpartikkeien kulku kohti roottorin teria alkoi taas alugemsama sykli toistui
uudestaan koko sekoituksen a{&iverson, 2022

Sekoittimessa kaytettiin Duplesekoitinelinta, joka poikkesi hieman rakenteeltaan kuvassa 10
B) esitetystasekoitinelimestaDuplexsekoitinelin koostu kahdestanelilapaisestaoottork
staattorsekoittimestajoistasekatinelimen alapuolella &t sekotin oli kooltaan isompi kuin
sekoitinelimenylapuoldla ollut sekoitin.Yla- ja alapuolen sekoittirie maaritettiinroottork
staattorisekoittimen maksimikiernogpeuttg 6000 rpm)vastaavasekoitustehon arvot yhtalon

2 (Hemrajani & Tatterson, 2008)ukaisesti:
0 0 3 0 )
,Jjossa P sekoitusteho

Np teholuku

p nesteen tiheys
N sekoittimen kierrosluku
D sekoittimen halkaisija

Sekoitusteho P ilmoitettiin watteina (W), nesteeheys yksikossakg/m?, sekoittimen
kierroslukuyksikdssa rpm ja sekoittimen halkaisija ilmoitettiin metreind (Pehduku N, oli
puolestaarkaytetylle sekoittimelle ominainegimensioton lukuAtiemo-Obeng & Calabrese

(2003) ilmoittivat Silversonsekoittimille tehduvun arvolsi 1,43, jonka mukaisesti
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sekoitustehb laskettiin Silverson AXS5roottori-staattorisekoittimen Duplegekoitinelimen

yl&- ja alapuolen sekoittimille.

! r

= €010C £080)
2:’3;;"’3’.; 07280

Kuva 10. A) Hajotuksissa kaytetty Silverson AXbottori-staattorisekoitin porkkanan
hajotuksen aikana. B) Havainnekuva Silverson AXbttori-staattorisekoittimen
toimintaperiaatteesta (Silverson, 2021).

Taulukko VII. Silverson AX5roottori-staattorisekoittimen tekniset tiedot

Muuttuja Yksikkd | Arvo
Moottorin teho kW 0,75
Maksimitilavuus L 50
Maksimipydrimisnopeus rpm 6000
Alapuolen roottorin halkaisija mm 51
Alapuolen staattorin ulkohalkaisija mm 56,1
Alapuolen roottorin kehanopeus maksimikierrosnopeudellg  m/s 16,0
Alapuolensekoittimen sekoitustehonaksimikierrosnopeudellf W 493,4
Ylapuolen roottorin halkaisija mm 31,2
Ylapuolen staattorin ulkohalkaisija mm 38,5
Ylapuolen roottorin keh&nopeus maksimikierrosnopeudelly m/s 9,8
Ylapuolensekoittimensekoitusteho maksimikierrosnopeudg W 42,3
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Pilot-laitteisbn kanssa kaytettyja syottosailioita dtaksi kappaletta.Syottosailio 1 oli
tilavuudeltaan 18 litraa jsy6ttosailio2 oli tilavuudeltaan 60 litragByo6ttosailion Isekoittimen
kierrosnopeus pilemittakaavan kokeissa oli 600 rpm ja syottosailion s@koittimen
kierrosnopeus pilemittakaavan kokeissa oli 150 rpnKierrosnoopeuksia vastaavat
sekoitustehot laskettiin molemmille sekoityssailidille yhtalon 2 mukaise&mrajani &
Tatterson (2003) ilmoittivad5° lapekulmasennelilapais@ lapasekoittima tehduvun arvoksi
1,27, jonka mukaisesti sekoitustehdaskettiin molempien sy6ttosailididen sekoittimille.

Syottosailididen tekniset tiedot on esitetty taulukossa VIII.

Syottosailio 1 on esitettykuvassa 1 A). Syottdsailidon 1 oli lisaksi yhdistettyl AUDA WK
4600lampohaudgejossa kiitettiin 80 % glyserolivesiseostddmmon saatelyynSyottésens
pumpattiin pois sailiostd pohjassa olleen poistoventtiilin kalfiavassa 11 B) nakyy

sekoitukseen kaytetty nelilapainen lapasekoitin  sekd nelja syottosailiossa ollutta

sekoituksenestolevya.

Kuva 11. A) Pilot-mittakaavan kokeissa kayteyottosailiol. B) Syottosailiol sisaltgpainseka
sekoituksessa kaytetty nelilapainen lapasekoitin ja sdilion sisalla olleet
sekoituksenestolevyt
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Syottosailio 2 on esitettykuvassa 2 A). Syottéseos pumpattiin pois sailiosta pohjassa olleen
poistoventtiilin kautta.Sekoittimen varressa oli tukirakenteena kaksi tankoa, joiden paassa
olleen levyn keské& sekoittimen varsbpli tuettuna Tukirakenteidertarkoituksena oli estaa
sekoittimen vartta heilumastakaa sekoituksen aikanduvassa 12 B) nakyyekoitukseen
kaytetty nelilapanenlapasekoitn sekanelja syottosailiossa ollutta sekoituksenestolevya

Kuva 12. A) Pilot-mittakaavan kokeissa kaytetty syottosadlidd) Syottosailio2 siséltapain seka
sekoituksessa kaytetty nelilapainen lapasekoitin ja sailion sisélla olleet
sekoituksenestolevyt.
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Taulukko VIII. Pilot-mittakaavassa kaytettyjen syottosailididen tekniset tiedot.

Muuttuja Yksikko Arvo
Sy6ttosailio - 1 2
Tilavuus L 18 60
Moottorin teho kW 0,55 1,1
Sekoittimen varren pituus cm 30 83
Sekoitinelimen halkaisija cm 8,9 21,5
Sekoituksenestolevyjen maara - 4 4
Sekoituksenestolevyjen korkeus cm 30 55
Sekoituksenestolevyjen leveys cm 2,5 5
Kaytetty sekoitusnopeus rpm 600 150
Kaytettya sekoitusnopeutta vastaava sekoitustg¢ W 7,1 9,1

SyoéttGseospumpattiin syottosailidstaltraaanimoduuliin Fowroxin valmistaman LPHD15 -
letkupumpun(kuva 13)avulla Sy6ttosailion ja letkupumpun valilla dtieliflex-letku, jonka
pituus 0li250 cm jaetkunsisahalkaisijali 15 mm Flowrox LPRD15 -letkupumpun tekniset
tiedot sekd pumpulla kaytetyt virtaukset on esitetty taulukossaPiénpun letku oli
materiaaliltaannitriilikumia. Pumpunmoottorin maksimikayntinopeus oli 25 rpm, jolloin
pumppuun asennnetullatkullamaksimivirtaamési oli asetettl2,5 L/min. Pumpn toimintaa
ohjattiin Lab/IEW-ohjelmoinnin avulla ja $& kaytettiin kaikissa piletnittakaavan kokeissa
pulssitetussatilassa siten, ettdmoduulin sisdlla viipymaaika oli 15 minuutti®ulssitus
suoritettiin 100 sekunnin sykleispamppaamalla ensisyottésesta0,53 L/min 90 sekunnin
ajan jasen jalkeer2,5 L/min 10 sekunnin ajaialloin keskimaarainen virtaama yhden syklin
aikana oli 0,73 L/minModuulin tilavuus oli 11 L, jolloirmoduulinsisallaviipyméaika olil5
min seoksensuhteen.Punppu ja moduulioltiin yhditetty elintarvikelaatuislla ToppClear
12/18nmletkulla. Letkun pituus oli 404 cm jetkunsiséhalkaisijali 12 mm.
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Kuva 13. Pilot-mittakaavan kokeissaltradanimoduulin sy6ttépumppukéytetty Flowrox LPP
D15 -letkupumppu.

Taulukko IX. Flowrox LPRD15 -letkupumpun tekniset tiedsek& pumpun virtausten asetusarvot.

Muuttuja Yksikkd | Arvo
Maksimipaine bar 16
Maksimikayntinopeus rpm 25
Asetettu minimivirtaamaa L/min 0,53
Minimivirtaaman kesto/sykli S 90
Maksimivirtaama L/min 2,5
Maksimivirtaaman kesto/syk S 10
Asetettu keskiarvovirtaama | L/min 0,73
Pulssitussyklin kokonaiskest| S 100
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Pilot-mittakaavaruuttakokeet sioritettiin kayttden ultradanimoduulipkaon esitettykuvassa
14 A). Kaytetty noduuli oli pystyasennossalot putkireaktorijohon sydtgoumpattiin letkulla
moduulin ylapaastaTarvittaessa moduuli oli mahdollista laskea mymakaasentoon
puhdistusta tai huoltoa varterModuuli oli rakennettu ruostumattomasta teréksesta
Ultradanimoduulin jaultradanigeneraattorin tekniset tiedot on esitetty taulukossa X.

Ultradanen lahteena kaytettiin Weber Ultrasonicsin valmistamaaubM&ianigeneraattoria.
Sen ilmoitettu maksimiteho oli 2000 W ja nimellistaajuus oli 25 kHz. L&htotehoa oli
mahdollista saatas0-100 % valille iimoitetusta nimellistehosta. Ultradaanen laytli myos

mahdollista pulssittaa siten, ettd ultradani oli kaytossa sykleittain

Moduulin kannessalleeseersytttoyhteeseen oli kiinnitetty painemittari seka lampomittari
Tamanlisaksi moduulin kannessa olpalloventtiili paineentasausta vartdWioduulin sisalla

syote kulki spiraalin muotoista tukirakennetta pitkin ultradénisauvan ympgoiléan ultradani

oli suoraan kontaktissa sydsebkseen uuton aikandkuva 14 B)) Kaytetty ultadanisauva ol
malliltaan Weber Ultrasonicsin valmistarBanopush Moo, jonkasauvarhalkaisija oli 5 cm

ja sateilyalueerpituus oli 89,1 cm Kokeissa kaytettiin kahta ¢yyppista spiraalia, jotka
erosivat toisistaampiraalinkierteiden maarasskuvassal4 B) esitetyssapiraaliss&kierteita

oli 12 kierroksen verran. Toinen kokeissa kaytetty spiraali oli rakenteeltaan muutoin vastaava

kuin kuvassdl4 B) esitetty spiraali, mutta siina oli 12 kierteen sijaarkigretta.

Moduulin alaosassa obkyoétttsenkselle ylimaardinenvaakasuuntainermpoistoventtiil, jota
kautta ulostulovirtaohjatiin pois moduulistabsassa pilekokeista Muutoin vaakasuuntaista
poistoventtiilia kaytettiin ainoastaan moduulin  tyhjennykseen tarvittaessavloduulin
algpuolelle oli kiinnitettynakartiomainen pohjakappalgkaohjasiseoksenreunoiltakeslelle
ennen ulostulagPohjakartiorkorkeus oli 200 mnKartionylapuolen sisahalkaisijali 130 mm

ja algpuolensisahalkaisijali 54 mm

Pohjakartion jalkeista ulostularakennetta mutettiin ei pilot-kokeiden valilla. Kuvassi4 A)
esimerkkindlevaulostuldkokoonpandoostuipohjakartion jatkekappale@stetkuventtiilista
seka ylivuotoletkustaPohjakartion jatkokappaleekorkeus oli 190 mm Kartion jatkeen
ylapuolensiséahalkaisija oli sama kuin kartion atasa, eli 54 mm, ja jatkeenalapuolen
siséhalkaisija 0li34 mm. Jatkokappaleeseen oli kiinnitetiy AKO VMC 25-letkuventtiili
(tuotekoodi VMC25.03XK.50G.50) jonka asentoa saadeltiin paineilmapainemittarinja

poistoventtiilin avulla. Letkuventtiilin jalkeen ulostulovirta ohjattiin elintarvikelaatuiseen
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ToppClear 12/18maketkuun (sisshalkaisija 12 mm)johon ol kiinnitetty painemittari seka
lampomittari. Ulosvirtaustoimi ylivuodolla ja seoli johdettu ahosan ulostulostanoduulin
kannentasolle siten, ettdetkun yldosassa lelesea t-haamen oli kiinnitettyna lappoamista
estavalmanottoletku Ulostulovirtauspysyi taten saman kuin sisdéntulovintaolimatta siita,
oliko letkuventtiili aukivai kiinni. Letkun pituusmoduulin ulostulostanoduulin ylap&&ssa
olleeseen-haaraan oll75 cm T-haaran pituus oli 11 cm ja siihen kiinnitetiymanottoletkun
pituus oli 15 cm. TFhaaran jalkeisen letkun pituus oli 233 cm, jollaifostubletkujen

kokonaipituus thaara mukaanlukien ofil9 cm.

Kuva 14. Pilot-mittakaavankokeissa kaytettyultraddnmoduuli A) Moduuli ulkoapéin B)
Moduulin sisélla dut WeberUltrasonics Sonopush Monaltradénisauva seké sauvan
ymparill& olut spiraalipoistettunamoduulistaporkkanakokeen jalkeen.
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Taulukko X.  Ultradanimoduulirja ultradénigeneraattoriekniset tiedot.

Muuttuja Yksikkoé | Arvo
Ultradanimoduulin &rkeus cm 102
Ultradanimoduulin ulkohalkaisija cm 14
Ultrad&nimoduulin sisahalkaisija cm 13
Ultradanigeneraattorin maksimiteho kw 2
Ultradanimoduulin tehollinen tilavuus maksimiteholla W/L 182
Ultraddnigeneraattorinmellistaajuus kHz 25
Ultradanisauvan halkaisija cm 5
Ultradanisauvan sateilyalueen pituus cm 89,1
Spiraalin leveys cm 4
Spiraalin kokonaiskorkeus cm 89
Spiraalin kierteisen osan korkeus cm 80
Spiraalin kierteidewalinen korkeusero tKierteisella spiraalillg cm 5
Spiraalin kierteiden valinen korkeusero-Hirteisella spiraalilly cm 6,5

Ultradanimoduulin ulostulo ohjattiirto VPB 450taryseulallgkuvat 15 A) ja B)). Kaytetyn
taryseulan tekniset tiedot on esitetty taulukossardtyseulassa kaytettiseul&ooltaan0,15
mm-kokoistaseula, joka seuloi erilleersuurimmatkiintoaineet nesteest&eulan lapiullut
uuteneste olmyosprosessin lopputuadtia. Uutekerattiin talteenaryseulaltsseulan alapuolella
olleen ulostuloaukon kauttaSeulan paalle jaaneet kiintoaindetikivat tarinan aiheuttaman
likkeen vaikutuksesta kohtikiintoaineiden ulostuloaukkoa taryseulan ollessa paalla.

Taryseulan erottamat kiindmeet syotettiin ruupuristimeen jolla erotettiin kiintoaineista

lisda suodosta




Kuva 15. Pilot-mittakaavan kokeissa kaytetyirto VPB 450taryseula A) kokeen aikana
kaytdssa ja B) ennen kokeen aloitusta.

Taulukko XI. Virto VPB 450-taryseulan tekniset tiedot.

Muuttuja Yksikkd | Arvo
Kaytetty seulakoko| mm 0,15
Massa kg 20
Moottorin teho kw 0,21

Taryseulan jalkeeRiintoaineet sisiivat viela suuren maaran nesteitd, jodaatiin erotettua
kiintoaineista ruuvipuristimellayain osassa pilanittakaavan kokeistiaytettiin tarysewn
jalkeen ruuvipuristintga silloinkin kiintoaineiden puristus suoritettilrikseenvarsinaisen
kokeen jalkeenKaytetty ruuvipuristin oli malliitaanAngel 20kGSja se on esitettkuvassa
16 A). Angel 20K-GS-ruuvipuristimen tekniset tiedot on esitetty taulukossa XII.

Kiintoaineet syotettiimuuvipuristimeen syottosuppilon kaut@uppilon alapuolella oli kaksi
pyorivaa ruuia (kuva 16 C)) jotkakuljettivat japuristivatkiintoainettasuodatikotelon sisalla
Ruuvit koostuivat kahdestasasta jotka olivat murskausosa ja puristusosaurskausosali

ensimmainena syottosuppilon jalkeen ja siina syotetyt raadeet murskattiirppienemmiksi
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paloiksi ennen puristusosaa, jossa raa&memurskasta puristettin  nesteet pois.
Murskausosassa ruuvit olivaaksumpia, kuin puristusosas$aurskausosassa uuit olivat
myos tasapaksuja koko matkaltkun taas pristusosassa ruuvit olivat loppups@sieman
kapeampiakuin alkupaass&iintoaineiden sisaltamatesteet valuivat suodatinkotelon Iapi
suoraan ruuvien alapuoleila poistuivatruuvipuristimen ohjaugsikosta katsottuna sisg@a
ulostuldkallistusta pitkinrkuvan B A) mukaisestiRuuveilta poistunusuodosesteoli prosessin
lopputuotettaaryseulalta erotetun nesteen lisakSintoaineet liikkuivat ruuvien pyérimisen
seurauksenaaina suodatinkotelon paatyyn asti, jostantoainekakku poistui ulompaa
ulostulokallistusta pitkinKiintoainekakku oli prosessissa syntynyt sivutudtevassa & B)
esitettyna vasemmallasuodogesteet ja oikealla kiintoainekakkuruuvipuristimelta

porkkanakokee jalkeen

Ruuvipuristimen  kiintoaineeseen kohdistamgauristuspainetta pystyttin - saatamaan
syottosuppilon paassa olleen saatéruuvin aviRiauvin ollessa liian tiukallgpaine saattoi

kasvaa liikaa, jolloin kiintoaineet atkvat holvaantua ruuvien ymparille jaintoainetta piti

tyontdd manuaalisesti syottosuppilon kalttaassa & A) nakyvéanpuisen mannaavulla

Kuva 16. A) Pilot-mittakaavan kokeissa kaytettygel 20k-GS-ruuvipuristinseka suodoksen ja
kiintoaineen  kerdysastiat. B) Angel 20K-GSruuvipuristimelta puristettu
kiintoainekakku ¢ikealla) sek& puristuler aikana kiintoaineistairronneet
suodosesteet \asemmlla) porkkanakokeen jalkeen.C) Angel 20kGS
ruuvipuristimen kaksi ruuvia, jotka murskasivat ja puristivatuuvipuristimeen
syottdésuppilon kautta syotetyt raafimeet
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Angel 20K-GS-ruuvipuristiment tekniset tiedot.

Muuttuja Yksikko | Arvo
Moottorin teho kw 0,4
Massa kg 63
MaksimipyOrimisnopeus rpm 1450
Ruuvin kokonaispituus cm 33,5
Ruuvin murskausosan pituus cm 16
Ruuvin murskausosan halkaisija cm 4,4
Ruuvin puristusosan pituus cm 13
Ruuvin puristusosan alkupaan halkaisijg cm 3,4
Ruuvinpuristusosan loppup&én halkaisi mc 2,3
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7 KOKEELLINEN TYO

Kokeellisentyon ensimmainen vaihe olit hajotuskokegttka suoritettiin kaikille kolmelle
raakaaineelle (pinaatin lehdet, porkkana ja auringonkukan siemenegjothiskokeissa
tutkittiin eri raakaaineidenvirtausominaisuuksj partikkelikoon pieneemistaajanfunktiona
sekad yleistd kasiteltdvyytta Naiden pohjalta yksi kolmesta raakaaineesta valittiin
jatkotestaikgin. Valittua raakaainettakaytettiin laboratoriomittakaavamuttokokeissa joissa
selvitettiin optimaaliset olosuhtegirosessin eri muuttujille Hajotuskokeiden perusteella
valittua raakaainetta kaytettin myds pilanittakaavan kokeissa, joissaptimoitiin pilot-
mittakaavan uuttgprosessi eri muuttujia ja yleiskaytt6a Tassad kappaleessa on esitelty
tarkemmin eri kokeiden koejarjestelja ja kokeisa tutkituja muuttuja sekéa tarkasteltu
kokeiden lopputuloksia

7.1Hajotuskokeet kaikilla kolmella raaka-aineella

Kokeelinen ty6 aloitettiin testaamallapinaattia, porkkanaa ja auringonkukan siemenia
hajotuskokeissa Tavoitteena oli valita kolmesta raakainessta yksi kaytettavaksi
ultradéniuuttiokeissa jotka suoritettiin laboratoriomittakaavan laitteistolla seka pilot
mittakaavan laitteistolla. Valinnan perusteena ol raak@neliuotinseoksen

virtausominaisuudeteka raakaineenpartikkelikoko ja yleinen kasiteltavyys

Virtausominaisuuksien osalta tarkedaa oli, etldintoaineet eivat akkumultineet
uuttdaitteiston sisélle Raakaaineliuotinseoksenvirtausominaisuuksien arvioina varten
hajotuskokeissa valmistetuistiintoainenestesuspensioistaaaritettiin pilot-mittakaavan
kokeissa kaytetypumpun (kuval3)virtaaman asetusarvojastaavahaennaisetiskositeetit
Hajotuskokessa selvitettiin, oliko partikkelikaa pienentamalla mahdollista pienentda myos

viskositeettia, jolloirsenksen virtaavutta saatiin parannettwdtraaanimoduulin sisalla

7.1.1 Koejarjestelyt

Kaikki kolme raakaainetta hajotettiin kahdella eri sekoitusnopeudella (3000 ja 5000 rpm)
kayttaen Silverson AX5-roottoristaattorisekoitinta (kuva 10 A)Hajotuskokeissa kaytdtt
Duplexsekoitinelina. Sekoittimen ja sekoitinelimen tekniset tiedot on esitetty taulukddsa

Hajotuskokeiden koesuunnitelma on esitédiylukossaXll 1.
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TaulukkoXIIl. Hajotuskokeiderkoesuunnitelma.

Hajotuskoe Raakaaine Sekoittimen kierrosnopeus [rpn
1 Pinaatti 3000
2 Pinaatti 5000
3 Porkkana 3000
4 Porkkana 5000
5 Auringonkukan siemene 3000
6 Auringonkukan siemene 5000

Hajotuskokeet vakioitiisekoitusnopeutta lukuun ottamattaiden muuttujien suhteeNama
muuttujat on esitettytaulukossaXIlV. Jokaisessa kokeessa liuottimena kaytettiin vetta ja
hajotusaika oli 30 minuuttiddajotuskokeissaaakaainetta ja liuotinta sisaltangeodaitettiin
valkoiseen sankogronka tilavuus oli 20 LKuvassa 10 A) nakyy hajotuskokeissa kaytetty
sanko porkkanahajotuksen aikand&inaatin ja auringonkukan siementen tapauksessa-raaka
aineet punnittiin jdiséttiin sankoonsemmoisenaahajotuskokeissaPorkkanan tapauksessa

raakaaine silputtiin kuvassa9 A) esitetylla silppurilla, jonka jalkeen silputttaakaaine

punnittiin jalisattiin sankoon hajotuskokaivarten.

TaulukkoXIV. Kaikissa lajotuskokeiss&aytetyt yhtendiset muuttujat.

Hajotuskokesta kerattiin naytteitd 5 minuutin valein kokeen alusta alkBéytteetkerétiin

upottamalla naytepurkkienkokoa vastaava varrellinen kerdysasttieman seksen

Muuttuja Yksikkd | Arvo
Kaytetty liuotin - Vesi
Hajotusaika min 30
Mraakaaine kg 1,818
Mijuotin kg 9,091
Mseos kg 10,909
SLR kg/L 0,2
Sekoitusastian tilavuus L 20
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pinnarkorkeudenpuolivalin alapuolellesekoitusastiass&aikista kokeista eotettu ollenkaan
naytettd 25 minuutin kohdalta, sillansimmaisten onnistuneiden kokeiden perusteella
hajotuskokalen lopussaei ollut tarvetta keréatd naytteitd yhtda tihedan tahtiin, kuin
hajotiskokeden alussalokaisella naytteenottohetkedtitettiin aina kaksi rinnakkaisteiytetta
Naistd ensimmasesta naytteestaanalysoitiin viskositeettien arvot eri leikkausnopeuksilla
kayttaenreometrid Reologiset mittaukset suoritettiiiitteessa Il esitettyjentoimenpiteiden
mukaisesti Toisesta rinnakkaisnaytteestalysoitiin partikkelikokojakauma kuwvanalyysn

avulla Partikkelikokojakaumamaaritys ja tulosten kasittebn esitettyliitteessa Il

Hajotuskokeiderarkoituksena oli vertailla partikkelikoon vaikutuksieoksen viskositeettiin.
Reometrilla maaritetyn viskositeetin kanssatailussa oli samasta nayttedsiga-analyyseilla
maaéaritetty D90 ja D50-arvo partikkelikokojakaumasta.Reometnn antamasta datasta
maaritettiin naytteen naennainen viskositeetti kayttankaigerin lain yhtaléa, joka tunnetaan
my6sOstwald de Waeleyphtaltna (yhtalé 3) (Chhabra, 2010)

- aor ©)
,Jjossa n viskositeetti
m jaykkyysindeksi
Yy’ leikkausnopeus
n viskositeettieksponentti

Jaykkyysindeksi m javiskositeettieksponentti olivat dimensiottmia lukuja.Naiden indeksien
arvotsaatiinselvitettyaottamalla yhtalost& logaritmit, jolloin sa#in yhtalo 4:
1€ 11€¢c ¢ pdirc (4)

viskositeettidataan sam y-akselin leikkauspiste, jokaliolog(m) sekd& suoran yhtalon
kulmakerroin, joka oli #l (Chhabra, 2010.)

Esimerkkikuvaaja indeksien arvojen selvittamiseksi on esitaityassal?7, jossa indeksit
selvitettin 30 minuutin kohdalta otetusta naytteestéringonkukan siemenilla tehdgs

hajotuskoe 618. Sekoittimen kierosnopeus hajotukssa oli 5000 rpm.
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Kuval7. Powerin lain yhtalon vakiosovitettuna mitattuun viskositeettidata@tajotuskoe 6,

t=30 min, auringokukan siemenet, 5000 rpm).

Lopuksi lasketiin viela ultradanimoduulin sisalla vaikuttaneeikkausnopeudet, jta niitéa
vastaneemaennaisetiskositeetitvoitiin maaritaayhtaldden 3 ja 4avulla.Leikkausnopadet

piti maarittaaeri tilavuusvirtauksle, joita pumpuwn (kuva 13) asetuksillakaytettiin pilot-
mittakaavan kokeissa&aytettyja tilavuusvirtauksia oli kolme, jotka maaraytyivat pumpun
pulssituksen perusteellaMinimivirtaama pulssitussyklien aikana oli 0,53 L/min ja
maksimivirtaama pulssin aikana oli 2,5 L/min. Kun minimivirtaarkesto oli ® sekuntia ja
maksimivirtaaman kesto oli 10 sekuntia 100 sekunnin syklien aikana, niin keskimaarainen
virtaama oli 0,73 L/min. Leikkausnopeudet maaritettin minini maksimi ja
kesiarvovirtaaralle kayttamalla yhtalod 5, joka kuvast virtauskanavan seinaman
keskiméaaraistéeikkausnopeuttéMiller, 1972):

2
23 ©)
,Jjossa Q tilavuusvirta
A muotokerroin

Ar  virtauskanavampoikkipinta-ala
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Dn hydraulinen halkaisija

Tilavuusvirta Q olipumpulla asetettuirtaama yksikossa #s ja virtauskanavan poikkipinta

ala Ac oli moduulin sisélla ultradanisauvan, spiraalin kierteiden ja madgeinaman valille

jaanyt poikkipintaala yksikossa f Tilavuusvirta ja virtauskanavan poikkipingda oli taten
mahdollista maarittakhtotietojen perusteelldu ot okerroin A ol i di mer
hydraulinen halkaisijaDn ilmoitettin  metreina (m). NAma molemmat piti ratkaista
laskennallisesti. Muotokerroklaskettiinsuor&ulmion muotoiselle virtauskanavaligtalolla

6 (Miller, 1972):

= h -0 - ©)
,Jjossa a virtauskanavan leveys
b virtauskanavan korkeus
Virtauskanavan leveys a ja virtauskanavan korkeus b ilmoitettiin metreina (m)
Hydraulinen halkaiga Dy laskettiinyhtalolla7 (Miller, 1972):
o = Y
,Jjossa P virtauskanavan ymparysmitta

Virtauskanavan ymparysmitiilmoitettiin metreina (m). Tassa tapauksessa virtauskaolava

suorakulnion muotoinenjolloin P=2a+5.

Jokaisestaotetusta naytteesta suoritettiin partikkelikoon ja viskositegtiinen vertailu.
Liséksi hajotuskokeist@, 4 ja 6 joissa hajotus suoritettin 5000 rpm kierrosnopeudella,
mitattiin viskositeetit reometrillderi lampétiloissa (20, 30 ja 40 °Ggnsimmaisestga
viimeisestd keratystanaytteestd hajotuksen aikanaTata kautta saatiin tietoa lampdtilan

vaikutuksista viskositeettiikaikilla eri raakaaineilla ja eripartikkelikoa arvaoilla.

7.1.2 Tulokset ja tulosten tarkastelu
Raakaaineiden kayttaytymistd hajotuskokeiden aikana sek& analyyseista saatuja tuloksia
kaytettiin yleisen kasiteltdvyyden arvioinnissa. Tarkeaa oli, ettd hajotus sujui ongelmattomasti

ja tehokkaasti siten, etta raa#meen partikkelikokoa saatiin pienattya merkittavasti
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mahdollisimman lyhyessé ajassa. Hajotuskokeiden aikana tehty havainnointi ja naytteiden
analyysitulokset olivat perustana, kun arvioitin raakaeiden soveltuvuutta

ultradaniuuttoprosessissa kaytettavaksi.

TaulukossaXV on esitettyhgotuskokeiden naytteisténdaritetyt D96partikkelikoon arvot.
Hajotuskoe 1 epéonnistui, jonka takia siita ei sadienkaantuloksia.Hajotuskokeesta 2i
otettu5 minuutin kohdalla ja hajotuskokeissa 4,5 jai ®tettu25 minuutin kohdalla naytetta.
Oletuksena oli, etta partikkelikoko pieneni hajotuskokeen edetdsaén ei kuitenkaan
tapahtunukaikkien naytteiden kanss@sassa tapauksista partikkelikoon kasvamedsilisen
keratynnaytteen jalkeen selittyi partikkelikoon vakiintumisella tietyn bgtken kohdallga
taman jalkeemtetuisa naytteisa esiintyi satunnaista hajontdahdella (*) merkityttulokset

olivat poikketstuloksia, jotka eivat selittyneet satunnaishajonnalla.

Hajotuskoe Zsal5 minuutinsekoituksen jalkeeD90-partikkelikoko oli selkeéasti isompi, kuin
10 minuutin nayttees. Tama selittyi silla, ettd hajotuskokeen alugsaaatinlehdet eivat
likkuneet sangon sisalla jaertoliike sailiossa alkoi vastds minuutin kohdalla5 minuutin
kohdata naytetta eotetty silla lahestulkoon kaikki lehdet olivatiela kokonaisina sangossa.
10 minuutin kohdallakirkeratyssanaytteessali vain pieni maaréajotettujakiintoaineita
Tasta syystdl5 minwtin kohdalta skké sen jalkeen otetuista naytteistd mitatut partikkelikoot

kuvastivat todellista partikkelikokoa hajotuskokeessa 2.

Auringonkukan siemerlia tehdyistd hajotuskokeista 5 ja 6 plkglikoon maarityksessa
ongelmia aiheutti siementen sisaltamat lipidit, jolevat sameuttekuva-analyyseja varten
naytteistéotetuissa kuvissa &mdaaiheuttivirhettépartikkelien tunnistamisaiheessa kuvasta,
kunsameuden takia partikkelien reunat eivékyneet selkedst90-partikkelikoontuloksista
ainakin hajotuskoe 5:n 15 minuutin kohdalta otettu nayte seka hajotuskse 16 minuutin
kohdalta otettu nayteja kaikki sen jalkeen otetut naytteet antoiwmikeastivirheellisen

tuloksen
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TaulukkoXV. Mitatut D90-partikkelikokojen arvoeri raakaaineidenhajotuskokeiss@—6 Silverson
AX5-roottori-staattorisekoittimella. Kokeissa kaytettin  Duplegekoitinelirta.
Tahdella (*) merkityt tulokset olivat poikk&aellisia tuloksia joiden arvojaei voitu
perustellgelkalla satunnaishajonnalla.

Raakaaine Pinaatti Porkkana Auringonkukan
siemenet
Hajotuskoe 2 3 4 5 6
Sekoitusnopeus [rpm] 5000 | 3000 | 5000 | 3000 | 5000
D90 [mm],5 min - 2,90 2,33 3,33 2,63
D90 [mm], 10 min 413 | 218 | 1,73 | 3,25 | 2,25
D90 [mm],15 min 6,33 1,88 1,45 | 3,58 | 5,08
D90 [mm],20 min 3,15 1,88 1,35 2,30 8,78
D90 [mm], 25 min 2,28 1,88 - - -
D90 [mm],30 min 2,70 1,58 1,45 2,13 7,00¢

TaulukossaXV esitetyt tulokset on esitetipydskuvassal8, johon ei sisallytettyirheelliga
arvga. SekataulukostaXV etta kuvastal8 nahdaan, ettéajotukokeissa 3 ja $porkkanan
partikkelikoko laski ensimmaisen 15 minuutin ajan, jonka jalkeen partikkelikoko pysyi
lahestulkoon vakionakokeen loppwn asti Hajotuskokeessa 2 puolestagpinaatin
partikkelikokolaski selkeasti 15 minuutin jalkeen, jolloin hajouagsinaisestalkoi. Pinaatin
partikkelikoon pienenemineloppui 25 minuutin kohdalla, jolloin oletettavaprtikkelikoko
vakiintui. Auringonkukan siementen tapauksessa puolestaan partikkelksii@nsimmaisen

10 minuutin aikana hajotuskokeissa 5 ja 6, mutta sen jalkeen ainoastaarskudjeesta 5
saatiin onnistuneita tuloksiaAuringonkukan siementen partikkelikokaysyi lahestulkoon

vakiona 20 minuutista eteenpéain hajotuskoetulosten perusteella
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D90partikkelikoot hajotuskokeista
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©--- Hajotuskoe 6: Auringonkukan siemenet + 5000 rpm
Kuva 18. Mitatut D90 partikkelikoot eri raakaaineidenhajotuskokeissa-& Silverson AX5
roottori-staattorisekoittimella. Kokeissa kaytettiin Dupisskoitinelinta.

Partikkelikoot mitattiin kuveanalysia kayttaen.

Hajotuskokeiden naytteistd maaritetyt Dpértikkelikoon arvot o esitettytaulukossa X|1.
Tahdella (*) merkityt tulokset olivat virheellisia tuloksidlajotuskoe 2:sta 10 minuutin
kohdalta otettu nayte antarheellisen tuloksen D5artikkelikoolle samasta syysta kuin D90
partikkelikoollg eli pinaatinhajotukservarsinaisestalkamisesta vata 15 minuutin kohdalla.
Auringonkukan siementen tapauksessa &t koituva sameugohti kuvaanalyysissa
partikkelien reunan tunnistamisen epaonnistumiseen, jolloin mittauksen tulos oli virheellinen
myos hajotuskoe 6:50-partikkelikoolle 15 minuutstaalkaen Hajotuskoe 5:n tapauksessa

lipidien sameus ei aiheuttanut virheellisia lopputulok®i®-partikkelikoolle.
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TaulukkoXVI. Mitatut D50-partikkelikokojen arvot eri raakaineiden hajotuskokeissa& Silverson
AX5-roottori-staattorisekoittimella. Kokeissa kaytettiin Dupisakoitinelinta.
Tahdella (*) merkityt tulokset olivat poikkeuksellisia tuloksia, joiden arvoja euvoit

perustella pelkélld satunnaishajonnalla.

Raakaaine Pinaatti Porkkana Auringonkukan
siemenet
Hajotuskoe 2 3 4 5 6
Sekoitusnopeus [rpm] 5000 | 3000 | 5000 | 3000 | 5000
D50 [mm], 5 min - 1,90 1,43 2,28 1,63
D50 [mm], 10 min 2,13 1,58 1,13 1,75 1,35
D50 [mm], 15 min 3,03 1,28 0,95 1,63 | 1,58
D50 [mm], 20 min 1,95 1,28 0,85 1,50 | 2,0%
D50 [mm], 25 min 1,63 | 1,13 - - -
D50 [mm], 30 min 1,50 0,98 0,85 1,38 | 2,20

Taulukossa X1 esitetyt tulokset on esitetty my&avassdl9, johon ei sisallytetty virheellisia
arvoja.Sekataulukosta X/ ettakuvastal9 nahdaan, ett®50-partikkelikoon tasaantuminen
tapahtuimyhemmin verrattuna samojen naytteiden Ipaétikkelikokoon Hajotuskokeessa 3
porkkananD50-partikkelikoko ei tasaanhutollenkaan30 minuutin aikanaHajotuskokessa

4 porkkana D50-partikkelikoko pysyi lahestulkoon muuttumattomaraesta 20 minuutista
eteenpéin kun D90partikkelikoko tasaantui jo 15 minuutin kohdall®inaatin D560
partikkelikoko ei tasaantnut kokeenaikam, kun ensimmaéiset onnistuneet hajotustulokset
saatiin vasta 15 minuutin kohdalkauringonkukan siementen tapauksessa partikkelikoko laski
ensimmaisen 10 minuutin aikana hajotuskokeissa 5 ja 6, mutta sen jalkeen ainoastaan
hajotuskokeesta 5 saatiin tulokg@htuen hajotuskoe 6:n naytteiden virheellisiskiiva
analyysen tuloksista Auringonkukan siemente®50-partikkelikoko ei kerennyt tasaantua

taysin 30 minuutin aikankaajotuskoe 5:n tulosten perusteella
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D50partikkelikoot hajotuskokeista
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Kuva19. Mitatut D50-partikkelikoot eri raakaineiden hajotuskokeissa-& Silverson AX5
roottori-staattorisekoittimella. Kokessl kaytettiin Duplessekoitinelinta.

Partikkelikoot mitattiin kuveanalyysia kayttaen.

Tuloksistanahdaanetta pienin partikkelikoko saavutettiin porkkanaNéy6s auringonkukan
siemenilla saavutettiin 1&hestulkoon yhta pienid partikkelikokoja, muataingonkukan
siementen sisaltdmien lipidien aiheuttama sampinti partikkelikokojen yliarviointiin
partikkelikokoja maaritettaessa kuaaalyysen avula. Pinaatilla hajotsten suorittaminenli
ongelmallista pinaatinlehtien geometriasta johtugiia sekoittimen pyodrimisesta koitunut
virtausei riittanytliikuttamaan lehtia tarpeeksi tehokkaasti hajotuksissa kaysetymitusastian
sisalla. Taman myota hajotus ei onnistunut pienemmalla ésgropeudella ollenkaan, ja
suuremmallakin  kierrosnopeudelldhajotus alkoi tapahtua viiveella Tasta johtuen
partikkelikoko pinaatilla jai selkeasti porkkanaa ja auringonkukan siemenida suuremmaksi
hajotuskokeissauringonkukan siemenilla ja porkkanabBaurempi kierrosnopeus sai aikaan

pienempia partikkeleita, mik@li selkedsti myds odotettavissa

Pumpun asetusarvojm ultradanimoduulin dimensioitaastaavatleikkausnopeuden arvot
maaritettiinyhtalén 5 mukaisesti Virtauskanavarpoikkipintaala Ac, muot ok er r oi n

hydraulinen halkaisija Ppiti ratkaista ensintaulukko XVII). Virtauskanavan leveys a ja
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virtauskanavan korkeus imaaritettiin 12kierroksen spiraalillekuva 14 B) jossa spiraalin
yksittaisten kieppien valinen etaisyys korkeussuunnassa oli 6,5 cm. Tama vastasi
virtauskanavamkorkeuden b arvoa. Ultradanisauvan ja moduulin seindméan valinen etaisyys oli

4 cm, joka vastasi virtauskanavan leveytt¥isgiauskanavan ollessa suorakulmion muotoinen
pinta-ala A saatiin suoraan korkeudga leveyden tulosta, joka o6 cn?. Vastaavasti
virtauskanavan ymparysmitta P saatiin laskemalla sivujen pituudet yhteen, jolloin PF2a+2b
taten Poli 21 cm.Yhtalollaé6mu ot ok er t oi men A . Yatabléor kyglraulisera at i i

halkaisijan D) arvoksi saatiin 0,05 nTilavuusvirta Q maaraytyi pumpun agsarvon mukaan.

Taulukko XVII.Leikkausnopeuden maaritysta vartasketut muuttujat.

Muuttuja Lyhenne| Yksikkd | Arvo
Virtauskanavan leveys a m 0,04
Virtauskanavan korkeus b m 0,065
Virtauskanavan poikkipintala Arc m? 2, 63
Virtauskanavan ymparysmitta P m 0,21
Muotokerroin A - 14,96
Hydraulinen halkaisija Dn m 0,05

Pumpn asetusarvoja vastaavdeikkausnopeudenarvot on esitetty taulukossa XII1I.
Tilavuusvirtaus minimé, maksimt ja keskiarvovirtaamalle muunnettiigksikosta L/min
yksikkdon ni/s. Tamanjalkeen leikkausnopelet laskettiin yhtaldla 5 ja kayttaentaulukon

XVII muuttujien arvoja.

Taulukko XVII 1. Pumpula kaytetyt virtaamat eri yksikdissd sekédirtaamia vastaavat
leikkausnopeudet.
Tilavuusvirtaus Leikkausnopeus
Yksikko L/min m®/s 1/s
Minimivirtaama 0,53 0,881 0,51
Maksimivirtaama 2,50 4,171 2,42
Keskimaarainen virtaam 0,73 1,2%-1 0,70
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Ultradanimoduulille ja pupulle maaritettyjen leikkausnopeuksien arvojen perusteella
maaritettiin raakaineiden naenndiset viskositeetit eri ajanhetkiiyttaen yhtaloa 3.
Jokaisesta naytteesta maaritettiin yhtenaisyysindeksi mvggkasiteettieksponentti yhtalon

4 sekakuvanl17 mukaisestiReometridatan perusteella kaikki seokset olivatesitonilaisia,
jolloin seosten viskositetolivat riippuvaisia leikkausnopeudsta (Brummer, 2006Rinaatin

ja auringonkukan siementen tapaukseséagtteiden viskositeetti laski eksponentiaalisesti
leikkausnopeden kasvaess&. Porkkanoiden tapauksessa viskositeettaski ensin
eksponentiaalisesti leikkausnopeWttsvattaessa, muttietyn rajaarvon jalkeen viskositeetti
alkoi hitaasti kasvaa. Pinaatin ja auringonkukan siementen tapauksegdteiden
leikkausjannitys puolestaan kasvoi lahestulkoon lineaariseigkausnopeuden kasvaessa.
Porkkanoiden tapauksessaytteiden leikkausjannitys laskiussa, mutta alkdkasvamaan
lahestulkoon lineaarisesti leikkausnopeuden kasvaesdya rajaarvon jalkeen Taulukossa
XIX on esitetty pumpun keskimaaraista virtaamaa (0,73 L/min) vastaavat ndennaiset
viskositeetit haytuskokeiden naytteille eri ajanhetkilRumpun maksimija minimivirtaama

vastaavat ndennaiset viskositeetit on esitetty liitteessa IV.

Taulukko XIX. Hajotuskokeista eri ajanhetkilla kerattyjen naytteiden naennaisten viskositeettien arvot
pumpunkeskimaaraista virtaamd@,73 L/min)vastaavalla leikkausnopeudella.

Raakaaine Pinaatti Porkkana Auringonkukan
siemenet
Hajotuskoe 2 3 4 5 6
Sekoitusnopeus [rpm] 5000 3000 5000 3000 | 5000
Vi skositeett - 381 1680 - 1052
Vi skositeett - 832 1001 | 2746 | 1169

Vi skositeett 1361 422 729 2093 1450
Viskositeett 1524 392 575 2065 1304
Vi skositeett | 1893 635 - - -

Viskositeett 1353 496 439 2272 1554

Taulukon XX naenndiset viskositeetit pumpun keskiarvovirtaamalla suhteutettuna samasta
naytteesta maaritettyihin 90-partikkelikokoihin €aulukko XV) on esitetty kuvassa20.

Hajotuskokeessa gorkkana ndennainen viskositeetti laski partikkelikokoa pienentamalla.
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Kaikisa mussa hajotuskokeissdineaarsta riippuvuuta naenndisen viskositeetin ja

partikkelikoon valillaei juurikaan havaittu

3 Hajotuskokeiden naenndiset viskositeetit keskiarvovirtaamalla
~ suhteessa D9partikkelikokoon
N
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4 Hajotuskoe 2: Pinaatti + 5000 rpm
W Hajotuskoe 3: Porkkana + 3000 rpm
OHajotuskoe 4: Porkkana + 5000 rpm
# Hajotuskoe 5: Auringonkukan siemenet + 3000 rpm
O Hajotuskoe 6: Auringonkukan siemenet + 5000 rpm
Kuva 20. Hajotuskokeiden naytteista pumpun asetetulla keski@taamalla (0,73 L/min)

maadritetyt néennéiset viskositeetit samoista naytteista maaritettyind®- D
partikkelikokoihinverratuna.

Hajotuskokélen 2,4 ja 6nayttesta maaritettiin viskositeetit eri lampdtiloisgatka olivat 20,

30 ja 40 °C Kaikissa naissd kokeissa kaytettiiari raakaainetta ja sekoittimen
kierrosnopeutengkaytettiin 5000 rpm:&a jolloin erot tuloksissa olivatlahtokohtaisesti
riippuvaisia raakaaineista. Vertailuun otettiiyhdestéahajotuskokesta kaksi naytettd, jotka
olivat kokeenensimmé&seré keratty nayte sek&okeenviimeisera keratty nayte Talldin
samata hajouuskokeesta otettujen naytteiden partikkelikoot poikkesivat toisistaan.
Lahtdkohtaisesti oletuksena oli, ettd ndennainen viskositeetti laski lAmpdétilan nqusigssa

seoksenseassalleet kiintoaineet saattoivatuuttaa tuloksia.

Kuvassa 2 on esitetty pumpun keskimaardaista virtaamaa (0,73 L/min) vastaavien naennaisten
viskositeettien arvot eri lampdtiloiss&Pumpun maksimi ja minimivirtaamia vastaavat

naennaiset viskositeetdéri lampotiloissaon esitetty liitteessa IVNaenndiset viskositeetit
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laskettiin yhtaldlla 3ja 4kayttaen taulukon XVIII keskim&araisen virtaant@ikkausnopeutta
Kuvasta2l nahdaan, etthajotuskokeessa 2 pinaatin viskositeetti oli kokeen ensinessis
keratyssa naytteessd0 minuutin kohdalla todella alhainenTama johtui siita, etta
pinaatinlehdet eivat oll¢@alkaneet hajotaiela naytteemalteenottohetkella. Tuolloin suurin osa
pinaatinlehdista oli viela kokonaisingolloin keratty nadyte sisalsi vain pienen maaran
kiintoaineitaja suurin osanitatusta naytteesta oli vettdajotuskokeen 30 minuutin kohdalla
otetusta nay#testa nahdaan, ettdennainen viskositeetti laski lampatilkasvaessgoka oli
odotettavaaHajotuskokeessa 4 porkkanalla 5 minuutin kohdalta seka 30 minuutin kohdalta
otetut naytteet antoivat ristiriitaisen tuloksen lampétilan vaikutuksen suhBeemnuutin
kohdalla naenndinen viskositeetti laski lampdtilan kasvaessa, mutta 30 minuutin kohdalla
naenndainen viskositeetti kasvoi lampotilan noustddagtuskoe 4:n tuloksista nahdaan, etta
hajotuksen lopussa naennéinen viskositeetti oli selkeasti alljskemn hajotuksen alussa
johtuen pienemmasta partikkelikooktzkeen lopussadajotuskoe 6:n kohdall@auringonkukan
siemenienndennainerviskositeetti kasvoi, kun lampdtila noudNaennainen igkositeetti
kasvoi myos hajotuksesdetessdAuringonkukan siemenilla saadut tulokset olivat tatgrsin
painvastaisia verrattur@otusarvoihinYksi mahdollinen selitykasvaneeseen viskositeettiin

voisi ollaauringonkukarsiememartikkelienturpoamnenhajotuksen seurauksena.
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Raakaaineiden naennaiset viskositeetit eri lampotiloissa
keskiarvovirtaamalla

020°CO30°CO40°C

135312931184 1349

1,12,11,2 III

Hajotuskoe 2: Hajotuskoe 4:

Pinaatti + 5000 Pinaatti + 5000 orkkana+
i ; 5000 rpm, 5
rpm, 10 min rpm, 30 min .
min
11 1353 1680
2,1 1293 1597
12 1184 1349

3043

2302
1554|

Hajotuskoe 6:

1418
10521101

1

Hajotuskoe 6:
Auringonkukan Auringonkukan

1
439 527 80

Hajotuskoe 4:

Porkkana + " et + siemenet +
5000mfi$]m' %0 5000 rpm, 5 5000 rpm, 30
min min
439 1052 1554
527 1101 2302
601 1418 3043

Hajotuskokeissa 2,4 ja 6 hajotuksen alussa seka hajotuksen lopussa keratyista naytteista

pumpun asetetulla keskiarvovirtaamall€d,73 L/min) maaritetyt

viskositeetit eri lampotiloissa.

naennaiset

Hajotuskokeet 26 suoritettiin onnistuneesti, mutta hajdtas 1 epaonnistui, silla 3000 rpm:n

kierrosnopeus ei riittdnyt pinaatin lehtien liikuttamiseen sangon sisalla ja taten lehtien

kulkeutuminen sekoittimen terien |&pi kuvan 10 B) mukaisesti ei onnistunut. My6s hajotuskoe

2:ssa pinaatinlehtien muoto aiheutfasteita, silla ne eivat hajotuskokeen alussa liikkuneet

sangon sisalla. Sekoittimen terat silppusivat vahan kerrassaan pienen maaran lehtia ja lopulta

15 minuutin jalkeen pinaatin lehdet alkoivat liikkumaan sangossa sekoittimen pydrimisliikkeen

vaikutuksesta, jolloin hajotus alkoi tapahtua asianmukaisesti.

Hajotuskokesta voitiin siis todeta, ettd pinaatin hajotus itsessdan oli

ongelmallista

pinaatinlehtiengeometrian ja suuren koon taki&ekoittimen luomavirtaus ei riittanyt

likuttamaan pinaatiehti& tarpeeksi tehokkaasti jdnajottanut lehtiahalutulla tavalla.

Pinaatinlehdet eivat soveltuneet myoskpimennettavaksilppurisseennen hajotustihtien

pehmean rakenteen takiBorkkana piti silputa erikseerennen hajotusta, muttauutoin
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hajotus itsess&an sujui ongelmitta. Auringonkukan siemenia ei targiputa ja hajotuksen

kanssa eilmennyt ylimaaraisia ongelmia.

Analyyseissépinaatilla ei ilmennyt korrelaatiota partikkelikoon ja naennaisen vislaisite
valilla. Porkkanallahavaittiin korrelaatio partikkelikoon ja néenndisen viskositeetin vAlilla
etenkin korkeampaa Kkierrosnopeutta kéaytettdessd hajotuksessa. Myo6s auringonkukan
siemenilla havaittiinkorrelaatio partikkelikoonja naennaisen viskositéetvalilla, mutta
lineaarinen riippuvuus ei ollgelked Auringonkukan siementen tapaeksa ongelmia aiheutti
siementen sisaltamat lipidit, jotkakivat naytteen sameaksi, jolloin partikkelien maaritys kuva

analyyseilla epnnistunut yhta hyvin.

Hajotuskokeiden, analyysien seka lopputulosten perusteella porkkana osoittautui
soveltuvimmaksi raakaineeksi jatkotestauksiirRorkkanan kasittegsa ei ilmennyt raaka
aineesta itsestaan koituvia kaytannon ongelmia missdén kohtaa hajotuskokeita yaegnaly
Lopputuloksissa |6ydettiin  korrelaatiga selked lineaarinen riippuvuugporkkanan
partikkelikoon ja viskositeetin valilla, jonka perusteella voitiin todgtannaisen viskositeetin
laskevan partikkelikokoa pienentaessdlama olivat tavoiteltuja omimisuuksia pilot

mittakaavan prosessia ajatellen.

7.2 Laboratoriomittakaavan kokeet porkkanalla

Tassa osiossa on esiteltarkemmin laboratoriomittakaavan kokeiden koejarjestelyt seka
tulokset ja tulosten tarkast@luLaboratoriomittakaavan kokeiden tavoitteena oli testata eri
muuttujien vaikutuksia uuton tehokkuutegn tata kautta selvittdd optimaaliset olosuhteet
ultradaniuutolle. Laboratoriomittakaavan dkeissa kaytettin yhtd raala@anetta ja

hajotuskokeiden perusteellaakaaineeksi valittiin porkkana

7.2.1 Koejarjestelyt

Laboratoriomittakaavan kokeisssakaaineena kaytettiin porkkangetutkittaviamuuttujia oli
kolme, jotka olivat lamp6tilg20, 30 ja 40 °C)ultradaanen nimellisteh(®, 40 ja80 W) seka
liuottimen etanolipitoisuug0, 20 ja 40-%). Kuvassa 7 esitettya laitteistoa kaytettiin kokeissa.
Yhta koetta varten valmistetti@nal00 mL seosta, jossa @rkkanan SLR-arvooli 0,1 g/mL

suhteessa liuottimeeSeos laitettiin syottosailioorjpssa sita sekoitettiikokeiden aikanaoin
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810 rpm nopeudellaSeosta pumpattiinltradanieaktorin letkupumpunmaksimvirtaamalla
280 mL/min.Kokeiden kokonaaikaoli 45 minuuttiaja virtaugeaktorintilavuus &énipaan
ollessa sisalla oli noin 32 mL, jolloiseoksen ultradanikasittelya vastaawadipymaéaaika

virtaugeaktorssa olil4,5 min (=869 s).

Koesuunnitelma tehtin MODDE Pro -ohjelman (www.sartorius.com avulla jossa
koesuunnitelman luomisekskaytettin D-Optimal -mallia. Koesuunnitelmaon esitetty
taulukossa XX, jossa on ilmoitettu jokaisesta koepisteestd ultraganen nimellisteho,
nimellistehoavastaava nimellinen energiatiheys virtaaktorssa lampotila seka liuottimen
etanolipitoisuus.Nimellinen energiatiheys maaritettiin vitsreaktom tilavuuddle aanipaan
ollessasen sisélléKaikkineen koepisteita oli 14oistakoepiste 1Dbli keskipisteja koepisteet
12-14 olivat keskipisteen toistojaKoepisteistamaaritettiin karotenoidien ja klorofyllien
pitoisuudetanalysointimenetelmalld, joka on esitettykemminliitteessé |l Porkkanoiden
tapauksessa karotenoidipitoisudet olivat merkittavénpia kuin klorofyllipitoisuudet
Karotenoidipitoisulsille tehtiin tilastollineranalyysi MODDE Pro:navulla, jossa tarkasteltiin

eri muuttujien vaikutuksi&arotenoidipitoisuuksiin.


http://www.sartorius.com/
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TaulukkoXX. MODDE Pro-ohjelmalla luotu laboratorionmikaavan kkeidenkoesuunnitelma.

Koepiste Ultradanen Ultradanen nimellien | Lampdtila [°C] | Etanolipitoisuus
nimellisteho [W] energiatiheys [W/L] [t-%]
1 0 0 20 0
2 80 2500 20 0
3 0 0 40 0
4 80 2500 40 0
5 40 1250 40 0
6 0 0 30 0
7 0 0 20 40
8 80 2500 20 40
9 0 0 40 40
10 80 2500 40 40
11 40 1250 30 20
12 40 1250 30 20
13 40 1250 30 20
14 40 1250 30 20

Laboratoriomittakaavan kokeisparkkanat esikasiteltilkahdessa vaiheessdppuamallaja

soseuttmalla ne ennen uuttokokeitaKokeita varten esikasiteltiin kerralla aina kaksi

porkkanaa, jotka rsimmaisessa vaiheessa silputtivifa MC3B-400S —silppurin avulla.

Kuvassa?2 esitettyna silppuamisessa kaytetty silppuri.
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Kuva 22. Porkkanan alkusilppuamisga kaytettyVilfa MC3B-400S-silppuri.

Ennen silppuamista porkkanat leikattiin nok2Icm mittaisiksi paloiksi ja laitettiin silppuni
sdilioon Sen jalkeen dppuri kasattiin ja teria pyoéritettin 10 sekunnin ajdfuvassa23 A)
esitettyna porkkana silppuri sailiossdennen silppuamistaja kuvassa 3 B) porkkana

silppuamisenélkeen
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Kuva 23. Porkkana Wilfa MC3B400S —silppurin sailioss& A) ennen silppuamista ja B)
silppuamisen jalkeen.

Silppuamisen jalkeen porkkanpartikkelikoko oli edelleen lilan suuri uuttolaitteistollEasta
syysta #puttu porkkana laitettiirsekoituskulhoona soseutettiinviela Braun MultiQuick 3—
sauvasekoittiméa esikasittelyn toisessa vaiheesd@uvassa 24 A) esitettyna kaytetty
sauvasekoitifa kuvassa 2 B) esitettyn&ekoittimen tera.

Kuva 24. A) Porkkanansoseutmiseen kaytettyBraun MultiQuick 3 —sauvasekoitina B)
Sekoittimen tera.
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Soseutuksen jalkeen porkkanaa punnittiin 9,1 g ja liuotinta punnittiin tarvittava maara, jotta
seoksen kokonaistilavuus oli 100 mLiuottimentilavuus olitélloin kaikissa kokeiss@09 mL,

mutta ETAX B:n tiheyg0,811 g/mL)a etanolipitoisuug95 t%) huomioideriuottimen massa
muuttui etanolipitoisuuden muuttuesskiiden pohjaltdiuottimien massat laskettiiolettaen,

ettd veden tiheysliol g/mL. TaulukossaX Xl on esitettyn&TAX B:n, veden seka liuottimen

tilavuudet ja masat eri etanolipitoisuuksissa.

TaulukkoXXI. ETAX B:n, vedenja liuottimentilavuudet ja massat eri etanolipitoisuuksissa.

Tilavuudet [mL] Massat [g]
Etanolipitoisuus %] | Etanoli | ETAX B | Vesi | Liuotin | ETAX B Vesi | Liuotin
0 0,0 0,0 90,9 90,9 0,0 90,9 90,9
20 18,2 19,1 71,8 90,9 15,5 71,8 87,3
40 36,4 38,3 52,6 90,9 31,0 52,6 83,7

Liuotin laitettiin ensin syo6ttosailiognjonka jalkeen letkupumppu ja syo6ttdsailion sekoitin
kaynnistettiin Lopuksi porkkana lisattiin syottosailioon ja kaoitettiin. Kokeiden aikana
seoksen lampotilaaseurattiin virtaugeaktorn ulostulossa seka syottosailiossa olevien
lampomittareiden avullalarvittaessairtaugeaktorn vesikierron ja syottdsailion vesihauteen
lampdtloja  muutettin - kokeen aikana, mikali lampdétilaalkoi poiketa kokeen
tavoitelampadtilasta Ultradanprosessori mittasi ja tallensi kokeiden aikana ultradanen
nimellisteh@ ja |ampdotilaa joista voitiin maarittadarkat keskiarvot jokaisellkokeelle koko

kokeen ajalta.

Kokeen jalkeersens kerattiinkoeputkiin,jotka laitettiin pyérimaansentrifugiin 10 minuutiksi
4000 rpm:n kierrosnopeudelldiintoaineet saatiierotettua uutteesja uutteestaaatiinnayte
analyyseja vartenUutteista tehtiinlopuksi laimenrukset asetoila UV-Vis-spektroskpiaa

varten Lichtenthaler & Buschmann (2001nenetelman mukaisestiLopputulokset eri

koepisteille saatiin laskemallaklorofylli a:n, klorofylli b:n sek& karotenoidien pitoisdet
liitteen |l yhtal6iden3X-5X mukaisesti.

Soseutetusta porkkanastadanitetiin li saksikuiva-ainepitoisuude Tata varterpunnitiin noin

4-6 g markaa porkkaaa, joka laitettin 100 °C:iseen uuniin 23 tunniksiTamanjalkeen
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porkkana punnittiin  kuivana uudestaanja kuiva-ainepitoisuus saatiin laskettua. Kaikista

porkkaranayttesta tehtiin kaksi rinnakkaista kuivainenaaritysta.

7.2.2 Tulokset ja tulosten tarkastlu

Ultradaniprosessoritallentaman mittausdatan perusteella jokaisesta koepisteestd méaaritettiin
tarkat arvotultraddnen nimellisteholle seka lampdtilalle. Ultradgdnen nimellisenergiatiheys
maaritettiinnimellistehon javirtaugeaktorn tilavuuden avulla 4anipaan ollessa sisdllama

arvot on esitettyaulukossx X|I1, kutenmyéskoesuunnitelman mukaiset as&trvot.Mitattuja

arvoja kaytettiirMODDE Pralla suoritetussa lopputulosten analysoinnissa.



TaulukkoXXI1.

nimellisteholle,
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ultradanen

nimellisenergiatineydelle

seka

Koepisteiden asetetut arvosekd mitatut todelliset arvotultradanen

lampdtilalle

laboratoriomittakaavan kokeisshiséksi ilmoitettuna koepisteessa kaytetty
liuottimen etanolipitoisuus.

Ultradanen Ultradganen Lampdtila [°C]
nimellisteho [W] | nimellisenergiatiheys
Koepiste [WIL] Etanolipitoisuus
Asetettu| Mitattu | Asetettu | Mitattu | Asetettu| Mitattu [t-%]
arvo arvo arvo arvo arvo arvo
1 0 0 0 0 20 23,1 0
2 80 79,9 2500 2495,9 20 22,4 0
3 0 0 0 0 40 42,1 0
4 80 88,8 2500 2775,3 40 40,6 0
5 40 47,9 1250 1498,1 40 41,1 0
6 0 0 0 30 31,6 0
7 0 0 0 20 24,0 40
8 80 88,5 2500 2764,1 20 23,8 40
9 0 0 0 0 40 42,3 40
10 80 87,1 2500 2722,2 40 41,3 40
11 40 46,5 1250 1452,8 30 30,9 20
12 40 45,4 1250 1418,4 30 31,9 20
13 40 48,0 1250 1501,3 30 31,3 20
14 40 45,6 1250 1425,9 30 31,4 20

Laimenrusten jalkeen naytteet analysoitiin BXis-spektrofotomerilla Taulukossa XIII on

esitettyabsorbanssien arvbitteen Il yhtal6iden3X-5X klorofylli - ja karotenoidipitoisuuksia

varten.
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Taulukko XXIII . UV-Vis-spektrofotometrillamitatut absorbanssit koepisteidétorofylli- ja
karotenoidipitoisuuksia varterSelvyyden vuoksi absorbanssit on esitetty
yksi kosgsa A-10

Koepiste| Aes3103 | Apar103 | Asz70l03 | A7sp103

[AU] [AU] [AU] [AU]
1 11,7 12,2 143,2 12,3
2 14,1 14,8 359,2 12,9
3 16,7 17,1 160,3 16,1
4 11,3 12,3 346,2 9,8
5 12,6 13,5 332,8 10,8
6 17,7 18,4 200,6 16,0
7 13,5 13,6 2274 12,7
8 12,7 13,8 410,7 9,5
9 10,1 111 220,8 7,5
10 12,0 20,4 464,8 13,8
11 14,9 16,0 438,5 12,0
12 15,9 16,2 315,5 15,6
13 14,5 15,2 376,6 11,5
14 9,0 9,5 325,6 7,9

Kuvassa25 on esitetty kepisteiden absorbanssispek#dionpituusalue& (325-1100 nm)
Kuvaan 25 on my6smerkitty aallonpituusalueeltklorofyllien ja karotenoidien pitoisuuksia
varten tarvittavat absorbansg¥70, 647, 663 ja 750 nmN&akyvaa valoa pienemmilla
aallonpituulsilla absorbanssien arvoeittelehtivatpaljon valilla +4 AU. Rtoisuuksia varten
tarvittavat absorbansstijaitavat nakyvan valon alueella, jossa absorbanssien a@wait
selkeasti pienemmallaihteluvalillg n. 0-0,5 AU valilla. Heittelehtiminenoppu n. 325 nm

aallonpituudestglospain, jonka takiaydma aallonpituusalue on esitetty KuvagSa

Kuvasta25 nahdaan, ettgpektrit 325 nm:sta ylospain ovglhhdenmukaisia eri koepisteiden
valilla ja eroteri koepisteiden valill&oidaan olettaa johtuvakoesuunnitelmassa esitetyista
muuttujista. Paikallisia maksimikohtiavoitiin havaita valilla 325525 nm, jonka jalkeen
absorbanssi pysy melko tasaisena aallonpituuden kasvaesBaikkeuksena pgektrin
loppupééssa noiA80 nm kohdalldavaitu absorbanspiikki jokaisella koepisteell&elkeita

paikallisa absorbansai maksimkohtia sijaits noin 345, 453 ja 479 nmn aallonpituuksia.
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Lisaksi dsorbansskaswi jyrkasti juuri ennen 425 nré: jonkajalkeenabsorbanssin kasvu
jatkui loivempana.Taman vdiiin myds olettaa olevan paikallinen maksimikohé&ma
maksimikohdat selittyvat porkkanan sisaltamalla variltdan orandsikaroteerlia, jonka

paikalliset maksimit sijaitsevd26, 451 ja 483 nm:n aallonpituuksi(l@nderson et al., 2004).

Kuten aiemmin mainitt, klorofylli a:n absorbanssin maksimikohta sijaitsee aallonpksien
660-665 nm valilla ja klorofylli b:n maksinkbhta aallonptuuksien 642-652 nm valilla
riippuen liuottimesta ja analyyseissa kaytetysta fotometB&t&bs asetoniliuoksen tapauksessa
kloroylli a:n maksimi sijaitse&663,2 nm:n kohdalla ja klorofylli b:n 646,8 nm:n kohdalla
(Lichtenthaler & Buschmann, 2001Kuvast 25 sekataulukosta XIIl huomataan, etta
absorbanssitlovat alhaisia talla alueellalaten voidaan todeta, etta klorofyllien pitoidet
porkkanoissa lovat erittéin pienia Analyyseissa havaitut klorofyllit sijaitsivat todennakdisesti
porkkanoidervihredssa kannassa, mutta tulos saattoi myds johtua satunnaisesta kohinasta

Absorbanssi 750 nm:n kohdalla kertoo naytteen sameu@dstaenthaler & Buschmann,
2001) Taulukosta XIIl ndhd&én, eftkoepisteissa 1 ja 1l@bsorbanssi50 nm:n kohdalla ol
korkeampi, kuir663 nm:n kohdallaTalldin vottiin olettaa klorofylli a:n pitoisuuden olevan 0.
Liséksi koepisteessa 1 alsansi 750 nm:n kohdalla on korkeampi kuin 647 nrkaindallg

jolloin voitiin olettaa my6s klorofylli b:n pitoisuuden olevan 0.
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Koepisteiden absorbanssispektrit valilla 82500 nm
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Kuva 25. Koepisteiden absorbanssispektrit valilla 32500 nm.

Absorbanssien perusteellaepisteistdnaaritettinkonsentraatiot klorofylli a:lle @, klorofylli

b:lle (o) seka karotenoideille (&) liitteen 1l yhtaldiden3X-5X avulla Tulokset klorofyllien

ja karotenoidien konsentraatioille on esitettylukossa X1V, jossa myos esitettyjakaisesta
koepisteestaultradanen nimellistehoultradanen nimellisenergiatiheys, lampdtila seka
etanolipitoisuusTaulukostaX X1V né&hdén ettaklorofylli a:n konsentraatio okalle 0,2 mg/L
jokaisessa koepisteesseaman perusteella voidaan todeta, ettd porkkana ei sisalla juurikaan
klorofylli a:ta. Klorofylli b:n konsentraatioissaliojonkin verran hajontaa eri koepisteiden
valilla ja arvot vaihtevat 0-0,8 mg/Lvalilla. Tast&in huolimatta ftoisuudet d¢ivat alhaisiaja
porkkana ei sisallénydskaarklorofylli b:td merkittévia maara.

Karotenoidien kokonaiskonsentraatioissa oli selkd#jontaa eri koepisteiden valilla.
Alhaisimmat karotenoidien konsentraatiot olivat koepisteissa 1 ja 3, @ik&gtetty ollenkaan
ultradanta ja liuotin ei sisaltdnglilenkaan etanoliavVastaavasti &rkeimmat karotenoidien
konsentraatiot olivat koepisteis8410 ja 11. Koepisteissa 8 ja 10 ultragx@mimelligeho ja

liuottimen etanolipitoisuus olivatnolemmat naksimssaan Koepiste 11 oli puolestaan

keskipiste kaikkien muuttujien suhteen Taulukon XXIV muuttujien eli ultradéanen
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nimellistena, lampétilan  ja  liuottimen  etanolipitoisuden  riippuvuutta vertailtiin
karotenoidienkokonaiskonsentraatioiden arvoihin MODDE Rahjelman avullaMODDE

Pro:ntuloksia on esitelty tarkemmin Kuvis2&-30 seka liitteessa.v

Taulukko XXIV. Koepisteiden klorofylli a klorofylli b- ja karotenoidipitoisuudet.
Ultradanen| Ultradanen Lampdtila | Etanolipitoisuus Ca Co Cix+c)
Koepiste| nimellistelo | nimellisenergia [°C] [t-90] [mg/L] | [mg/L] | [mg/L]
[W] tiheys [WIL]
1 0 0 23,1 0 0,0 0,0 3,3
2 79,9 2495,9 22,4 0 0,0 0,2 8,7
3 0 0 42,1 0 0,0 0,1 3,6
4 88,8 2775,3 40,6 0 0,1 0,2 8,4
5 47,9 1498,1 41,1 0 0,1 0,2 8,0
6 0 0 31,6 0 0,1 0,2 4,6
7 0 0 24,0 40 0,0 0,1 54
8 88,5 2764,1 23,8 40 0,1 0,4 10,0
9 0 0 42,3 40 0,1 0,3 5.2
10 87,1 27222 41,3 40 0,0 0,8 11,1
11 46,5 1452,8 30,9 20 0,1 0,4 10,6
12 454 1418,4 31,9 20 0,0 0,1 7,5
13 48,0 1501,3 31,3 20 0,1 0,3 9,1
14 45,6 1425,9 31,4 20 0,0 0,1 8,0

Muuttujien (ultradanen nimellisteho, lampdtila ja liuottimen etanolipitoismaskutuksia
karotenoidien kokonaispitoisuuksiin tutkittin MODDE Rxhjelman avullaLahtéarvojen ja
lopputulostenvalista riippuvuutta tutkittiin luomalldopputuloksia ennustavanalli kayttden
PLSmenetelmaéPartial least squareB)ODDE Pro:ssaAlkuperaisen mallin antamat tulokset
ja kuvaajat on esitetty liitteessa V. Alkuperaistallia optimoitiin jotta sen tarkkuutta saatiin
parannettua. Ensimméis® koepiste 11 poistettin lopputuloksista, silla se poikkesi

merkittavasti mallista ja taten sen katsottiin olevanharhaarva Muuttujien kertoimien
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perusteella lampdtila ja kaikki muuttujien valiset nepoistettiin mallistaMallin muuttujien

kertoimiin liséttiin myds ultraaanenimellistehon nelid

Kuvassa26 esitettyna jaannosarvojen normaalijakauma optimoinnin jalk&gtimoinnin

jalkeen koepisteet bvat jakautuneetasaigsti ja yksittaisid poikkeamia ei hit selkedasti

havaittavissa.
Residuals Normal Probability - Laboratory scale experiments (PLS, comp.=2)
Concentration of carotencids
@ |
0,95 ]
0,94 @10
0,5 @13
0,7 @5
£ @7
3 081 ®:
& 05 @
E 041 LE
Z @4
0,3
94
0.2 @z
0,1 @1
0,051 12
.- T T T T T T T T !
-15 -1 -0,5 ] 05 1 15
Standardized residuals
N=13; RZ=0,960; RSD=0,5716; DF=9; Q2=0,871
Kuva 26. MODDE Pro:ntekemgéaannosarvojen normaalijakauma lopussa.

Kuvassa?27 esitettynd mallin ennustamien arvojen seka mitattujen arvojen vastaavuudet
optimoinnin jalkeen.Kaikki ennustetut ja mitatut arvovastaivat toisiaan melko hyvin

optimoinnin jalkeena yksittaisia poikkeamia ei loit havaittavissa
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Observed vs. Predicted - Laboratory scale experiments (PLS, comp.=2)
Concentration of carotencids
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Kuva 27. MODDE Pro:ntekemé&ennustettujen arvojen ja mitattujen arvojen vastaavuus lopussa.

Kuvassa28 esitettynd mallin sovituksen yhteenveto optimoinnin jalkeen. Yhteensopivuusaste

nousi 0,826:sta 0,96@m ja ennustusaste nousi 0,503:sta 0&#1L:Nama kertovat mallin

tarkkuuden parantuneen selkeasti optimoinnin seurauksena.
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Summary of Fit - Laboratory scale experiments (PLS, comp.=2) =
1 Bz
i [ Model validity
09- [l Reproducibility
0,5
0,7
0,6
0,5
0,4
0,31
0,2
0,1
D_
Concentration of carotenaids
N=13; R2Z=0,%60; R5D=0,571&; DF=9; Q2=0,871 _ . R
MODDE 12.1 - 11.2.2021 16:50:23 (UTC+2
Kuva 28. MODDE Pro:ntekanésovituksen yhteenveto lopussa.

Skaalatut ja keskitetyt muuttujien kertoimet optimoinnin jalkeen on esitetty KuR@skaten
mainittu, [lAmpétila ja muuttujien véliset neliot poistettiin ja jaljelle jai ultraddnen nimellisteho
seka liuottimen etanolipitoisuubltraaanen nimellistehon nelid lisattiin malliin, jonka jalkeen
muuttujia oli kaikkineen kolmeKuvasta29 ndhdaan, etta kaikki j@lle jadneet muuttujien
kertoimet poiklesivat selkeasti nollasta ja lisdksi virhepalkki ei mgimollan yli yhdellakaan
muuttujallg jotennama muuttujasdlivat selkeasti lopputuloksiin vaikuttavia tekijoita.
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Coefficients (scaled and centered) - Laboratory scale experiments (PLS, comp.=2)
Concentration of carotencids

Concentration of caroteroids [ma/l]

T
a#
15}

PUS A
PUS*PUS 4

N=13; R2=0,960; RSD=0,5716; DF=3; 0Q2=0,871; Confidence=0,35

Kuva 29. MODDE Pro:ntekemd skaalatut ja keskitetyt muuttujien kertoinhgpussa.

Lopuksi MODDE Pro:lla luotiin vastekayra, jossa tarkasteltkeskeisimpien muuttujien
vaikutusta karotenoidien kokonaiskonsentraatidduuttujia oli aluksi kolme, joista lampotila
poistettiin tarkatelusta Seei ollut tilastollisestimerkitseva muuttujatoisin kuin ultradanen
nimellisteho ja liuottimen etanolipitoisuugaman vuoksikuvassa30 tarkasteluun otettiin
ultradénen nimellistehon ja liuottimen etanolikonsentraation vaikuaik&arotenoidgen
kokonaiskonsentraatiooBuoritetuissa kokeissaavutettlkarotenoidien maksimipitoisuusi
hieman yli 10 mg/L. Kuvast&80 nahdaan, ettd 10 mg/L karotenoidipitoisuliskaytetyissa
koejarjestelyissa mahdollista saavujt&an ultradanennimellisteho & maksimi 80 W ja
liuottimen etanolipitoisuuslovahintdan 34 % tai vastaavasti, kun liuottimen etanolipitoisuus

oli maksimi 40 % jaultradanen nimellistehdiovdhintdan 68 W.
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Response Contour Plot - Laboratory scale experiments (PLS, comp.=2) Concentration of carotenaids [ma/l]
Concentration of carotenoids [ma/l]
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a 10 20 30 40 30 &0 70 80
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Kuva 30. MODDE Pro:n tekem& vastekayrd ultradédnen nimellistehon ja liuottimen

etanolipitoisuuden vaikutuksista karotenoidien kokonaiskonsentraatioon.

Soseutetusta porkkanasta mitdtuiva-ainepitoisudet o esitettytaulukossa XV. Tulokset
on ilmoitettu kahden rinnakkaisen mittauksen keskiarvona. @sksspisteista kaytettiin
samasta esikasittelysté perédisin olevaa porkka@a jolloin myos koepisteidenkuiva-
ainepitoisuusoli sama Kaikkien kuiva-ainepitoisugmittaustenkeskiarvo oli min 9,3 %.
Liitteessa | esitetysi raakaaineideneri ainesosien pitoisuuksss nahdaan, etta porkkanan
keskimaarainen vesipitoisuus on 88,3 %, jolloin keskim&arainen-aimeaden pitoisuus on
11,7 %. Ottaen huomioon porkkanoiden sésitdsatunnaishjannasta johtuvavaihteluvaln

olivat mitatut tuloksetahestulkoorkirjallusuusarvojen mukaisia.
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TaulukkoXXV. Ennen uuttokokeita mitatusoseuteturporkkanan kuivainepitoisuudeteri
koepisteille.
Koepiste| Kuiva-ainepitoisuus

[%]
1 8,6
2 9,4
3 8,8
4 9,4
5 8,6
6 9,9
7 8,9
8 9,4
9 9,4
10 10,3
11 10,3
12 8,6
13 8,8
14 9,4

7.3 Pilot-mittakaavan kokeet

Pilot-mittakaavan kokeiden tavoitteer@i optimoida kuvan 8 virtauskaavion mukaisen
ultradaniuuttoprosessikayttod.Keskeismmat kokeissatutkitut tekijét olivat kiintoaineiden
ulosvirtaus sekd uuton tehokkuullaitd tehostettin muun muassa muuttamalla moduulin
rakennettatehostamalla alkuhajotusta sek@uttamallaprosessinajotapaa Myos joitakin
perusparametreja, ket nimellistd ultradaniteha ja kiintoaineiden pitoisuuttasyotossa
muutettiin osassa kokeistdajotuskokeiden perusteella kaytettavaksi raaikeeksi valikoitui

porkkana Liuottimena kaytettiin vetta kaikissa pHotittakaavan kokeissa.

Kiintoaineiden ulostulovirtausta seurattin  kaden aikana Lisaksi hajotuksesta,
syottosailiosta seka  moduulin ulostulosta  otetuistanaytteista  maéaaritettiin

patikkelikokojakaumat kayttaen liitteessa Il esitettyjd menetelmiaModuulin syéton ja
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ulostulon partikkelikok@ verattiin keskenaamahdakseen, mikali partikkeliderrostumista

tai akkumuloitumistalmeni moduulin sisalla.

Uuton tehokkuus perustuporkkananaytteistdUV-Vis-spektrofotometrilla maaritettyihin
karotenoidien kokonaiskonsentraatioihitieessa llestettyjen analyysiemukaisestiKhoo et
al. (2011) esitti, ettd00 g tuorettporkkana sisalta&keskimaain 3,41-6,2 mgo-karoteenia ja
6,52 1 rmkgrot@eniaMolempien naiden vaihteluvaleistd maaritettiin keskiarvot, joltein
karoteenin keski ar -kavopeenin kesksanvapitoisumdi 18,8 Mgsaflassa g
grammassé#uoretta porkkanadNaiden yhteenlaskettu summa oli tafeh6 mg/ 100 g tuoretta
porkkanaa. Tatd arvoa kaytettin myos vertailuarvona eri koReigigton tehokkuuden

maarityksessgossakarotenoidieruuttoastdaskettiinyhtalollas:
O —pnhm (8)

,Jjossa E uuttoaste
Me uutettujen karotenoidien massa

Mo karotenoidien kokonaismassa

Kaikkineen yhdeksén koetta suoritettipilot-mittakaavan laitteistollaYleensé edellisen
kokeen lopputulokset maarittivdeuraavan kokeeldhtokohdat ja tutkitt muuttujat, jonka
takia kokeet on esitetty kronologisessa jarjestyksdaséden jokaien uuttokokeen aloitusta
suoritettiin porkkanan hajotlksiyttaen Silverson AXBoottoristaattorisekoitintaeka 20 litran
sekoitusastiagkuva 10 A)) Hajotuksissa kaytetyhuuttujien arvokaikille kokeille on esitetty
taulukossa XX/I. Tarkemmat perustelugri muuttujien arvoille on esitetty jokaisen piot

mittakaavan kokeen omassa osiossa.

j

a



91

Taulukko XXVI. Pilot-mittakaavan kokeissa kaytetyt muuttujien arvot alkuhajotuksessa
Hajotus suoritettiinSilverson AX5roottori-staattorisekoittimellga 20 litran
sekoituastiassa.

Koe 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Kierrosnopeus [rpm] 3000 | 3000 | 4000 | 4000 | 6000 | 6000 | 6000 | 6000 | 6000
Hajotusaika [min] 10 10 10 10 15 15 15 15 15
Alkuhajotugpanosten 2 2 2 2 2 2 2 2 3
maara {|

Mporkkandh@jotus [kg] | 1,818 | 1,818 | 1,636 | 1,636 | 1,636 | 1,636 | 2,727 | 2,727 | 3,333
Mvesfhajotus 9,091 | 9,091 | 16,364| 16,364| 16,364| 16,364 | 12,273| 12,273 | 12,667
[ka]

Mseoéhajotus [kg] 10,909| 10,909 18 18 18 18 15 15 16
Mporkkandyhteensa 3,636 | 3,636 | 3,272 | 3,272 | 3,272 | 3,272 | 5,454 | 5,454 10
[ka]

mvesfyhteensa [kg] | 18,182 18,182| 32,728 32,728| 32,728| 32,728| 24,546| 24,546 38
Mseodyhteensa [kg] | 21,818] 21,818| 36 36 36 36 30 30 48
SLR[kg/L] 0,2 0,2 0,1 0,1 0,1 0,1 0,22 0,22 0,26

Ultradaniuutossa kaytetyt muuttujien arkaikille kokeille on esitettytaulukossa XX11. Eri
kokeiden valilla muuttujien arvoja vaihttin tarpeen mukaan. Tarkemmat perusteduit

muuttujien arvoille on esitetfpkaisen pilotmittakaavan kokeen omassa osiossa.
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Taulukko XXVI1. Pilot-mittakaavan kokissa kaytetyt muuttujien arvot ultradaniuutossa
Tahdella (*) merkittyka:n poiste=kiintoaineden poisb.
Koe 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Sy6ttdsailion tilavuus [L] 18 18 18 18 18 18 60 60 60
Miisatty vesi[KQ] 18,182 | 18,182 0 0 0 0 30 30 12
Msystoseod KO] 40 40 36 36 36 36 60 60 60
SLRkg/L] 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,2
Spiraalin kierteiden maarg][ 16 16 16 16 12 12 12 12 12
Ajotapa Uutto Uutto Uutto Uutto Uutto Uutto Uutto + | Uutto+ Uutto +
ka:n ka:n ka:n
poistc* poisto poisto
Ulostulossa kaytetty Manua | Manua | Manua - Larox - AKO AKO AKO
letkuventtiili alinen | alinen | alinen PVE VMC 25 | VMC 25 | VMC 25
letkuve | letkuve | letkuve 50 A6
nttiili nttiili nttiili
Letkuventtiilin paine [bar] - - - - 2,4 - 4,2 4,1 4,0
Kokeenpituus [min] 49 39 42 42 43 44 80 76 76
Ultradanen pulssitus Ei Ei Ei Ei Ei Ei Ei 1 min 1 min
paalla/ 1 | paalla/1
min pois | min pois
Ultradanen kayttdaika [min] 39 42 42 43 44 47 38 38
Nimellinen ultradéniteho [W] 1500 1500 1500 1500 1500 | 1500/0 750 750
Nimellinen ultragénen 136 136 136 136 136 136/0 68 68
tehotiheys [WIL]
Viipyméaaika moduulin sisalla 15 15 15 15 15 15 15 15 15

[min]

Ensimmaisessa ja toisessa pitattakaavan kokeessa testattiin laitteiston yleista toimintaa ja

kiintoaineiden ulostulovirtausta ultradanimoduulista seka tutkittiin ultradanen vaikutusta uuton

tehokkuuteenMolemmissa kokeissa kaytettiin syottosailiotaSyottdseosta valmistettiin 40

kg siten, etta seolsimennettiin hajotusten jalkeea geostakaadettin kokeen aikana lisda

syottosailioon, kun pinnan korkeus alkoi laskea syottosailitasgesskoostui raakaaineen

esikasittelysta ja uutoskaivan31virtauskaavion mukaisesti. Ensimmaisessa pildtakaavan

kokeessa ei kaytetty ultraéta

ja toisessa pilohittakaavan kokeessa ultradanen

nimellistehoksi asetettin 1500 W. Muutoin ndmé kaksi koetta olivat koejarjestelyiltdan

identtiset keskenaan.
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Raakaaineet

+ /Silppuri

errse Paineentasausventtiil
Syottbseos

Liuotin ——— Syottdseos

Alkuhajotu \(

Syottoséailio | Ultradaanimoduu

g Uutenesteet

Letkupumppu

Kiintoaineet

Kuva 31 Ensimmaisen ja toisen pilotittakaavan kokeissa kajty virtauskaavio.
Pilot-mittakaavan kokeissa -8 tavoitteena oli tehostaa kiintoaineiden ulosvirtausta
moduulista. Naisséa kokeissa kokeiltin muun muassa erityyppisid ulostulorakenteita
moduulissa, alkuhajotuksen tehostamista seka ultradanisauvan ja@npdeilan spiraalin
vaihtamisen vaikutksia Kaikissa naiss&kokeissakaytettiin syottosailiotd 1Syottdseosta
valmistettiin 36 kg siten, ettd seosta lisattiin kokeen aikana lisaa syottosailioon, kun pinnan
korkeus alkoi laskeayottosailiossdProsessi koostui raakaneen esikasittelysta ja uutosta,

kuvan32 virtauskaavion mukaisesti.
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Raakaaineet

+ /Silppuri

errse Paineentasausventtiil
Syottbseos

Liuotin ——— Syottdseos

A

Alkuhajotu \(

Syottoséailio | Ultradaanimoduu

g Tyhjennysventtiili

Letkupumppu Uuteseos

Kuva 32 Pilot-mittakaavan kokeissa-8 kaytetty virtauskaavio.

Pilot-mittakaavan kokeissa-9 tavoitteena oli tetata prosessinptimaalista ajotapaa aiempia
pidemmissa kokeiss&laissa kokeissa kaytettiin syottosailiot&gottoseosta valmistettiin 60
kg siten.ettéd seos laimennettiin hajotusten jalkgekaikki valmistettuseoskaadettiinkerralla
syottosailioonennen kokeen aloitust®rosessi koostui raak@neen esikasittelystd, uutosta

seka kiintoainenesteerotuksesta kuvan 8 virtauskaavion mukaisesti.

7.3.1Ensimmainen pilot-mittakaavan koe

Ensimmaisessa pilohittakaavan kokeesdaitteistoakaytettiin porkkanan maserointiin ilman
ultradénté.Tavoitteena oli selvittdd moduulin uuttotehokkuugserantireaktorina. Lsaksi
selvitettiin  kiintoaineiden virtausta reaktorissseka kuinka hyvin ne virtasivat ulos
ultradanimoduulista.Kahta eri ulostuloa kaytettiin siten, ettd moduulin alapuolella oli
manuaalinen letkuventtiili kiintoaineiden poistoa vartémvéa 33 A)). Nesteetpuolestaan
ohjattiin moduulin alaasssa olleen vaakasuuntaisen poistoventtiilin kautta letljalka toimi
ylivuodolla moduulin sisélla olleeseoksen pinnarkorkeuden mukaisestralléin nestepinta

moduulin siséllgpysyi ultragénilahteen ylapuolelfauva 33 B)).
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Vaakasuuntainen nesteiden poistoventtiili pidettiin auki koko kokeen ajan, mutta kiintoaineiden
poistssakaytetty letkuventtiilipidetiinkiinni ja avattiin ainoastaan hetkellisesti parin sekunnin
ajaksi, kun kiintoaineita haluttiin laskea ulos modnupohjasta.Letkuventtiili avattiin
ensimmaisen kerran, kun ulostulovirtaukdeavaittiin laskevan kiintoaineidesiheuttaman
tukkeutumisen takialaman jalkeen letkuventtiili avattiin hetkellisesti kiintoaineiden poistoa

vartennoinviiden minuutin valeirkokeen loppuun asti.

Kuva 33. Ensimmadisessa pilehittakaavan kokeessa Kasty laitteisto. A) Kiintoaineiden
poistoon kaytetty manuaalinen letkuventtiiB) Nestevirta ohjattiin ulosnoduulin
alaosassa vaakasuuntaisen poistoventtiilin kautta.

Ultradanimoduuli oli ennen kokeen alkua tdynnéa vetta ja ulostulon varin muutosta seurattiin
kokeen alusta alkaeMarissa havaittiin muutos 10 minuuttia kokeen aloituksen jalkeen ja
ensimmaiset yksittaiset kiintoainepartikkelit havaittiin ulostulod$a mnuuttia kokeen
aloituksen jalkeenPohjan letkuventtiili avattiin ensimmaisen kerran 21 minuutin kohdalla,
jolloin kiintoaineita ei havaittu letkuventtiilin ulostulossa. Letkuventtiili avattiin viela
uudestaan 33, 39 ja 45 minuutin kohdillakgkilla n&aila kerroilla kiintoaineita havaittiin
letkuventtiilin ulostulossaY hteenséulostulosta poistu279 g kiintoaineitajoka olinoin7,7 %

syoOtetysta kiintoaineestdokeen kesto oli noin 49 minuuttia.
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16-kierteen spiraali ja ultradanisaupaistettin moduulin sisaltd kokeen jalkedwuya 34).
Kiintoaineita oli keraantynyjonkin verranspiraalin ylapaéahaheti moduulin syoton jalkeen.

Tamaoli huono asia kiintoaineiden ulostulon kannadida pohjan letkuventtiilin avaamisesta

ei ollut hyotyakiintoainaden akkumuloituessanoduulin ylapaahan.

Kuva 34. 16-kierteinen piraalija ultraddnisauvpoistettuna moduulin sisdlénsimmaisen pilet
mittakaavan kokeen jalkeen.

Syottosailiostd ja moduulin ulostulosta kerattirseita naytteitd kokee aikana. Naista
maaritettiin karotenoidien pitoisuudejonka lisdksi karotenoidieruuttoasteetlaskettiin

naytteille yhtalon 8 mukaisesti. Nama tulokset on esitetiylukossa XXl . Syottosailista
maaritettiinyksi keskiarvo kaikkiersyottosailiosta kerattyjemaytteiden kesken, jolloisaatiin

vertailuun karotenoidien pitoisuuksien yleistaso moduulin sisdéstuleskakarotenoidien
pitoisuudet eri ajanhetkilla moduuluiostulossa.

Taulukko XXVIII . Karotenoidien pitoisuudet sekéa karotenoidiemtoasteegnsimmaisessa pilot
mittakaavan kokeessa.
Nayte Naytteenottoaikg Karotenoidien | Uuttoaste [%0]
[min] pitoisuus [mg/L]
Syottosailion keskiarvo 1-46 4,6 25,0
Ulostulo#1 16 2,5 13,6
Ulostulo #2 22,5 3,5 18,9
Ulostulo #3 28,5 3,9 21,0
Ulostulo #4 34,5 4,6 24,6
Ulostulo #5 40 4,5 24,2
Ulostulo #6 465 44 23,5
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Syottosailiostd ja moduulin  ulostulosta mitatut uuttoasteat esitetty kuvassa 35.
Karotenoidien pitoisuufi moduuln ulostulossasyottosailion arvoja alhaisemmaksi. Tama
johtui siita, ettd moduuli oli ennen kokeen aloitusta taytetty vedella ja syditi6s&gpumpattu
seoslaimeni moduuliin menness&arotenoidienpitoisuusulostulossa oli maksimissaan 35
minuutin kohdaltaotetussa naytteessd, jonka jalkeen karotenoidien nm@éy likimain
vakiona Tuolloin oletettavasti karotenoidieRonsentraatio saavutti tasapainon moduulin
sisélla 35 minuutista eteenpain karotenoidien madidstulossa oli hieman sy6ttésailitta
alhaisempi, mutta kuitenkinyvin lahella syottosailion keskiarvoauloksetolivat odotettya,
silla ultradanta ei kaytetty kokeass

30

Uuttoaste [%]
=
(63}

Ulostulo
0o ee==- Syo6ttosailio
5
0
0 10 20 30 40 50
Uuttoaika [min]
Kuva 35. Uuton tehokkuus ensimmaisessa pittittakaavan kokeessa ulostulnsy6ttosailion

naytteistd maaritettyjen karotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella

7.3.2Toinen pilot-mittakaavan koe

Toinen pilotmittakaavan koeli koejarjestelyiltddrmuutoin samalainen kuinensimmainen

koe, muttasiina kaytettiinultraaantd 1500 W nimellisteholldavoitteena oli tutkiamiten
ultradanen kaytté vaikuttiuton tehokkuuteerkiintoaineidenliikkumiseen moduulissaeka
kiintoaineiden poistumiseen ulostulovirtauksen mukanalostulon rakenteena kaytettiin
kuvassa@33 A) esitettydetkuventtiilia kiintoaineille jakuvassa33 B) esitettya vaakasuuntaista
poistoventtiilianestaélle. Tarkoituksenali avata letkuventtiilnoin kahden sekunnin ajaksen
jalkeen, kun nesteen ulostulon virtaama hidastui kiintoaineiden tukkeutumisesta johtuen ja
kiintoaineet laskettiin pois moduulistgpohjan letkuventtiilin kautta. Taman jalkeen

letkuventtiili avattiin hetkellisesti noin viiden minuutin véalein kokeenppuun asti.
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Vaakasuuntainen poistoventtiili oli koko kokeen ajan auki ja Bestglosvirtaus toimi

ylivuodolla, jolloin nestepinta pysyi tasaisena moduulin ylapaassa.

Ultradanimoduuli oli ennen kokeen alkua tdynna vetta ja ulostulon varin muutosta iseuratti
kokeen alusta alkaen. Varissa havaittiin muutbminuuttia kokeen aloituksen jalkeanutta
kiintoaineita ei havaittu ulostulossdlenkaan kokeen aikand@ohjan letkuventtiili avattiin
yhden kerran kokeen aikana34 minuutin kohdalla, jolloin kiintoaieita ei havaittu

letkuventtiilin ulostulossa. Kokeen kesto oli n@ minuuttia.

16-kierteen spiraali ja ultradanisauva poistettiin moduulin sisaltd kokeen jalkeea 36).
Kiintoaineita oli akkumuloitunut etenkispiraalin ylapaahan heti moduulin syitjalkeen
aivan kuten ensimmaisessa piloittakaavan kokeesgtuva 34). Toisessa pilemittakaavan
kokeessakiintoaineita oli jadnytkuitenkin selkeasti enemmaspiraalin ympaérille myos
alemmilla kierteilla Kiintoaineet eivat laskeutued moduulin pohjalle asti juumllenkaan ja
letkuventtiilin avaamisesta ei olltdman takidnyotya kiintoaineiden poisssa Lopputulemana
voitiin todeta, etta ikntoaineiden ulostulo moduulista delkeastiheikompaa toisessa pitot
mittakaavan kokeessauik ensimmaisessa pilotittakaavan kokeessa.

Kuva 36. 16-kierteinen spiraali ja ultradanisauva poistettuna moduulin sisélta toisen pilot
mittakaavan kokeen jalkeen.

Syottosailiosta ja moduulin ulostulosta kerattiin naytteitden minuutin valeirkokeen aikana.
Ensimmainen nayte syottosailiosta otett@nsimmaisen minuutin jalkeen ja ensimmainen
nayte ulostulosta otettiin hetkea sen jalkeen, kun ulostulim alkoi muuttua.Naista
maaritettiin karotenoidien pitoisuudet, nka lisdksi karotenoidieruuttoastee laskettiin
naytteille yhtalon 8 mukaisesti.Nama tulokset on esitettiaulukossa XXX. Syo6ttosailion
naytteiden tuloksista laskettiikeskiarvg joka oli pitoisuus moduulin sisddnmenosgéta

verrattiin karotenoidien pitoisuteen eri ajanhetkilla moduulin ulostulossa.
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Taulukko XXIX. Karotenoidien pitoisuudet seka karotenoidienttoasteettoisess pilot-
mittakaavan kokeessa.
Nayte Naytteenottoaika| Karotenoidien | Uuttoaste [%)]
[min] pitoisuus [mg/L]
Syottosailion keskiarvo 1-36 4,6 249
Ulostulo #1 13 0,5 2,8
Ulostulo #2 18 2,4 12,7
Ulostulo #3 23 3,5 18,8
Ulostulo #4 28 3,8 20,7
Ulostulo #5 33 4,2 22,8
Ulostulo #6 38 50 26,6

Mitatut uuttoasteebn esitettykuvassa37. Tuloksistandhdaén, ett&arotenoidien pitoisuus
kasva jatkuvasti kokeen aikanakun alussa moduulin sisalla ollut vesi korvautui vahan
kerrassaan syotts#oksella. kKokeen lopussa 38 minuutin kohdalla uldestia mitattu
karotenoidien konsentraatio oli korkeampi, rkigyottosailiossaTassa kohtaa oletettavasti
ultradanen aikaansaama uuton tetmosten alkoi ndkya ulostulossBnsimmaisa ja toisen
pilot-mittakaavan kokiden lopputuloksista voitiin siis paatella, etta ultraddnen kdgisi

hieman uuton saantoa, mutta heikensi kiintoainemestumistanoduulista.
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Kuva 37. Uuton tehokkuus toisessa pHotittakaavan kokeessa ulostulon ja syo6ttosailion

naytteistad maaéttyjen karotenoidienuttoasteiden arvojen perusteella
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7.33 Kolmas pilot-mittakaavan koe

Kolmannessa pileinittakaavan kokeesdavoitteena oli tehostaa kiintoaineiden ulosvirtausta
moduulista Kahteen asimmaisen pilotmittakaavan kokeeseeserrattuna isoin muutos ol
seoksen ulostulossaKolmannessa pilemittakaavan kokeesskaytettiin ainoastaan yhta
ulostuloaletkuventtiilin kautta eiké taten nesteelle ja kiintoaineelle ollut erillisia ulostuloja.
Letkuverttiili saadettiin olemaan oikeassa asennossa siten, \etdtiilin 1&pi kulkenut
ulostulovirta vagasi pumpun keskimaaraista virtaamaatkuventtiilin rattiin ja runkoon
laitettiin merkkj johon asetettuna ulostulovirtdi pumpunkeskimaaraista virtaamaa vastaava
(kuva 38). Kaytetylla virtaamalla letkuventtiilia tarvitsi avata vain noit kierroksen verran
taydest&kierroksestasilloin, kunletkuventtiili oli kiinni.

Tarkoituksena oli pitdé letkuventtikiuvan38 mukaisessa aseaossga avata sita noin kahden
sekunnin ajaksenemmanrauki, jolloin kiintoaineita poistui enemmaéan. Talldin mygstaus
moduulin sisélla kasvoi hetkellisesti ja kiintoaghdiikkuivat tehokkaamminTaman jalkeen

letkuventtiili asetettiirtakaisin merkittyyn asentoon.

Kuva 38. Letkuventtiiliin laitettu merkki, jhon asetettun@oduulinulostulovrtaus oliyhta suuri
kuin pumpurkeskiméaarainen virtaama.

Liséksi 16kierteen spiraaliirensimmaiselle kierroksellgorattiin nelja reikdgjoidenjokaisen
halkaisija oli noin 1 cm Kuva 39). Reikien tarkoitus olivahentdd kiintoaineiden
akkumuloitumista spiraaliglapddhan ensimmaisen kierroksen ympardiéa tamaoli selkea
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ongelmakahdessa ensimmaisessa piattakaavan kokeessaeiatporattiin myods 1Xierteen

spiraalin ensimmaiselle kierrokselle.

Kuva 39. 16-kiertteen spiraalin ensimmaiselle kierteelle piiranelja reikaa, joiden halkaisija
olinoin 1 cm.

Hajotusta paatettiin tehost&almanteen pilomittakaavan kokeeseen, silla oletettavasti yksi
kiintoaineiden akkumuloitumista aiheuttanut tekija aiemmissa kokeissa oli liian suuri
kiintoaineiden partikkelikoko. Tasta syysta sekoittimen kierrosnopeutta nostettiin siten, etta
aiemmin k§tetyn 3000 rpm:n sijaan kolmannessa pifottakaavan kokeessa kierrosnopeus
nostettiin 4000 rpm:&én, jotta kiintoainepartikkelit olisivat pienempia. Hajotusaikdalleen

10 minuuttia.

Ulostulon varia ja kiintoaineiden ulostuloa seurattiin kokeensalu¥ari alkoi muuttue8
minutin jalkeen. Letkuventtiilia avattin enemman aukikiintoaineiden poistoa varten
ensimmaisen kerran 20 minuutin kohdalla, jolloin kiintoaineitahavaittu ulostulossa.
Letkuventtiilid avattiin viela uudestaaB0, 33 ja 40 minutin kohdalla, mutta ainoastaan 33
minuutin kohdalla ulostulossa havaittiin kiintoaineikkokeen lopullinen kesto oli noin 41

minuuttia.

Kokeen aikana ongelmana virtaukserjatkuvamuuttuminenjonka takiamerkittu ja kokeissa
kaytettyletkuventtiilin asetettu asento eastannut todellista virtausta moduulis8aetetussa

asennossa virtaus oli toisinaan selkeasti plimpun asetetunkeskiarvon ja toisinaan
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ulostulovirtaloppui l&hestulkoon kokonaakisaksiulostulossa havaith ainoasaanyksittaisia

kiintoaingoartikkelata kokeen aikana.

Kokeen jalkeen 1&ierroksen spiraali ja ultraddnisauva poistettiin moduulin sisééa0).
Kavi ilmi, ettd kiintoaineet olivat akkumuloitune&ihestulkoon taysirspiraalin ylapaahan
ensimmaisten viiden kierroksen ymparille. Taméa johtoistulovirtauksen vaihtelustailla
ulostulovirtauksen ollessa suuri moduuli alkoi tyhjentyd nesteBatéallakiintoaineetjaivat
moduulin ylapaahan, kosKaintoaine jai nestepinan laskiessa spiraalpinnalle ja syotosta
tulleet kiintoaineetlkoivat kerdantya nain muodostuneen kiintoainekerroksen paalle.

n
-
i
e
a
Pl

b NG

|
! o

ﬁ .

Kuva 40. 16-kierteinen spiraali ja ultrad&nisauva poistettin moduulin siséltd kolmannen pilot
mittakaavan kokeen jalkeen.

Kokeen jalkeen kiintoaineet kerattiin talteen ulostulosta, moduulin sisélta seka syottosailiosta.
Kiintoaineet punnittiin ja ngtd maaritettiin jakaumkokeen jalkeisen sijainnin perusteella.
Kiintoaineiden jakauma on esitetkyivassadl. Jakaumasta nahdaan, déties 70 % kaikista
kiintoaineista jai moduulin sisallauuttuneen ulostulovirtauksen seurauksena. Ainoastaan 3 %
kiintoaineistasaatiin ulos raduulista, jolloin kiintoaineiden ulostulo oli erittaw@haista ja
manuaalisehetkuventtiilin kaytto ei ollut suotuisddintoaineiden poistumisen kannalta.



103

Kiintoaineiden jakauma kolmannen pHotittakaavan kokeen
jalkeen

3%

28%

68%

= Kiintoaineet ulostuloliuoksesss Sydttdsailioon jaaneet kiintoainees Moduulin sisélle jaaneet kiintoaineet

Kuva4l. Kolmannen pilotmittakaavan kokeen jalkegmnnittujen kiintoaineiden jakauma

Kolmannen pilotmittakaavan kokeen naytteista maaritetyt tulokset on esitattiykossa
XXX. Syottosailiosta ja moduulin ulostulosta kerattiin naytteita viiden minuutin vélein kokeen
aikana. Ensimmainen nayte syottosailiosta otekimimen minuutin jalkeen ja ensimmainen
nayte ulostulosta otettiih5 minuutinjalkeen Néaytteistamaaritettiin karotenoidien pitoisuudet
sekakarotenoidieruuttoasteiden arvothtalon8 mukaisestiSamoista naytteista maaritettiin
myo6s D90partikkelikootlukuun ottamatta ulostosta 15 minuutin kohdalta otettua naytetta,
jossa kiintoainepartikkeleita ei ollut tarpeeksartikkelikokojakauman maaritysta varten
Syottosailista maaritettiin yksi keskiarvo kaikkien syottosailiosta kerattyjen naytteiden kesken,
jolloin saatiin vertailuun karotenoidien pitoisuuksjam90-partikkelikoonyleistaso moduulin
sisdantulossa seké karotenoidien pitoisuyaldd90-partikkelikoot eri ajanhetkilla moduulin

ulostulossa.
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Taulukko XXX. Karotenoidien pitoisuudekarotenoidienuuttoasteeseka D9@6partikkelikoot
kolmanressa piloimittakaavan kokeessa.
Nayte Naytteenottoaika| Karotenoidien | Uuttoaste [%] D90-partikkelikoko
[min] pitoisuus [mg/L] [mm]
Syottosailion keskiarvo 3-38 3,3 18,0 2,3
Ulostulo #1 15 3,3 17,5 -
Ulostulo #2 20 4,2 22,8 1,0
Ulostulo #3 25 4,2 22,5 1,3
Ulostulo #4 30 4,2 22,6 1,4
Ulostulo #5 35 4,3 22,9 1,8
Ulostulo #6 40 4,0 21,3 2,1

Taulukon XXX D90-partikkelikokojen arvot eri naytteillen esitettykuvassa42. Tuloksista
nahdaan, ettanoduulista ulostulevan kiintoaineerpartikkelikoko kasvoi kokeen aikana
Kokeen alussa suuremmat partikkelit alkoivat akkumuloitua moduulin ylap&ahan ja ainoastaan
pienemmat partikkelitkulkeutuivat moduulin ulostulolle astiKokeen edetessa tarpeeksi
pitkalle myos yksittaiset isommat partikkelit liikkuivat moduulin sisg#laulos moduulista.
Kiintoainepartikkelien maara ulostulossa oli kuitenkin pieni, vaikk@0-partikkelikoko

kokeen lopussa oli lahestulkoon sama kuin sy6ttosailiossa.
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Kuva42. Kolmannessa pilemittakaavan kokeessa ulostulon ja syo6ttosailion naytteista
maariteyt D90-partikkelikoot
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Syottosailiosta ja moduulin ulostulosta mitatut uuttoasteeesitettykuvassad3. Tuloksista
nahdaan, ettd karotenoidien pitoiswlisjo 15 minuutin jalkeerkorkeampi ulostulossa, kuin
syottosailiossaUlostulossa poisuus pysyi lahestulkoon samana 20 minuutista eteenpain
jolloin uuttoasteulostulossaoli noin 22,5 % ja syottdsailiosssuttoasteoli 18 %. Taman
perusteella  ultrad&ni  kasvatti oot tehokkuutta 4,5 prosenttiyksikkba ja
c(ulostulo)/c(syo6ttosailio)=1,25.
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Kuva43. Uuton tehokkuus kolmannessa pifotttakaavan kokeessa ulostul@n sy6ttésailion

naytteistd maaritettyjen karotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella

Kolmannen pilotmittakaavan lopputuloksista voitiin taten paatelld, ettd ulostulon piti pystya
mukadumaan muuttuvaan virtaamaan. Talléin ulostulovirtaus pysyy samana Kkuin
sisdaantulovirtaus ja moduulin sisalla ei tapahdu lajittumista nesteiden ja kiintoaineiden valilla.
Ultradanella oli myds mahdollista nostaa uuton tehokkuutta lahgso8enttiyksikkoa
kolmannen piloimittakaavan kokeen perusteella.

7.34 Neljas pilot-mittakaavan koe

Neljdnnessa pilemittakaavan kokeesséavoitteena oli edelleen tehostaa kiintoaineiden
ulosvirtausta moduulista. Edellisé&okeen jalkeen ulostutorakemetta muutettiin siten, etta
letkuventtiilin paikalle asennettiinpohjakartion jatkokappale kgva 44 A)). Muutoin
koejarjestelyt olivat samat, kuin kolmannessa pihittakaavan kokeessadJlostulovirta

ohjattiin letkuun kartion jatkokappaleesta ja letiattiin moduulin yl@san korkeudelle siten,
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ettdulostulotoimi ylivuodolla suhteessa moduulin sisalla olleeseen pinnan korkeleea (

44 B)). Ylivuotoletkun tarkoituksena opitaa ulostulovirta tasaisena kokeen aikana siten, etta
nesteen ja kiintoainepartikkelien lajittumista ei psidspahtumaan, kuten kolmannessa pilot
mittakaavan kokeesseé&Samalla myo6s testattiin ylivuotoletkun sopivuutta kiintoaineiden
ulostuloon. Suurin epavarmuusoli, etta laskeutuvatko kiintoaineet letkun sisalla ja

pakkaantuvatko nietkun alajuoksuun heti moduulin ulostulon jalkeen.

Kuva44. Neljdnnessa pilemittakaavan kokeessa kaytetty laitteisto. A) Ulostulo ohjattiin
moduulin pohjalla letkuun kartion pidennyksen lapi. Bdduulin ulostulostdetku
kulki yl6s ja toimi taten ylivuodolla moduulin siBa olleen pinnan korkeuden
mukaisesti.

Ulostulon véria ja kiintoaineiden ulostuloa seurattiin kokeen alussa. Vari alkoi muiztua
minutin jalkeen mutta kiintoaineita ei havaittu ulostulossa missdan kohtaa kdé@iteen
lopullinen kesto oli noin 42 minuutti&okeen jalkeen l&kierroksen spaali ja ultradanisauva
poistettiin moduulin sisalt&(va45). Kiintoaineitaoli huomattava maara spiraalin ymparilla,
mika selittdd sen, ettei ulostulossa yr@k kiintoaineita kokeen aikan&iintoaineita oli
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akkumuloitunut erityisesti moduuliyldp&&hén spiraalin ensimmaisellerkgelle, aivan kuten

ensimmaiseséja toisessapilot-mittakaavarkokeessa Neljannessa pilemittakaavan kokeessa

kiintoaineita olijaanyt spiraalin ymparille huomattava maara myos alerakiérteille.

Kuva4b. 16-kierteinen spiraali ja ultraddnisauva poistettuna moduulin sisélta neljannen pilot
mittakaavan kokeen jalkeen.

Kokeen jalkeen kiintoaineet keréattiin talteen ulostulosta, moduulin sisélta seka syottosailiosta.
Kiintoaineet punnittiin ja niistd maaritett jakauma kokeen jalkeisen sijainnin perusteella.
Kiintoaineiden jakauma on esitetfuvassa46. Jakaumasta nahdaan, e&@ % kaikista
kiintoaineista jai moduulirsisélleja ainoastaan 0,1 %iintoaineista saatiin ulos moduulista
Nama tulokset olivat arsin odotettavia kokeen aikanadgh havainnoinim perusteellsseka

kuvan 45 perusteella, jossa nékyy spiraalin ja ultradanisauvan yngékalsaantuneet

kiintoaineetkokeen jalkeen

Kiintoaineiden jakauma neljannen pHotittakaavan kokeen
jalkeen

0,1%

= Kiintoaineet ulostuloliuoksess= Sy6ttdsailiodn jaéneet kiintoaine«s Moduulin sisélle jaéneet kiintoaineet

Kuva46. Neljannen pilotmittakaavan kokeen jalkegrunnittujen kiintoaineiden jakauma.
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Syottosailiosta kerattiin naytteitd kymmenen minuutin valein ja moduulin ulostulosta kerattiin
naytteita viiden minuutin valein kokeen aikafasimmainen nayte syottosailiosta otethin
minuutin jalkeen ja ensimmainemayte ulostulosta otettin2Lminuutin jalkeen.Naytteista
maaritettiin karotenoidien pitoisuudet seka karotenoidientoasteiden arvoyhtalon 8
mukaisesti Nama tulokset on esitettfaulukossa XXI. Syo6ttosailista maaritettiin  yksi
keskiarvo kaikkien syottosailiosta kerattyjen néaytteiden kesken, jolloin saatiin vertailuun
karotenoidien pitoisuuksien yleistaso moduulin sisdantulossa seka karotenoidien pitoisuudet eri
ajanhetkilla moduulin ulostulossa90-partikkelikokoja ei saatu méaaritettyibstulonaytteista,

silla ulostulossa ei ollut tarpeeksi kiintoaineita partikkelikokojakauman maaritykseen.

Taulukko XXXI. Karotenoidien pitoisuudet sekd karotenoidiauttoasteemneljnnessa pilet
mittakaavan kokeessa.
Nayte Naytteenottoaikg Karoteroidien | Uuttoaste [%0]
[min] pitoisuus [mg/L]

Syottosailion keskiarvo, 5-35 3,3 17,9
Ulostulo #1 12 0,2 1,1

Ulostulo #2 17 2,0 10,6
Ulostulo #3 22 3,4 18,5
Ulostulo #4 27 4,1 22,3
Ulostulo #5 32 4,2 22,6
Ulostulo #6 37 4,5 24,4
Ulostulo #7 42 4,5 24,1

Taulukon XXXI uuttoasteiderarvot sy6ttdsailion keskiarvon ja moduulin ulostulon valilla on
esitettykuvassad7. Tuloksista ndhdaan, etta karotenoidien pitoisuu2alninuutin jalkeen
korkeampi ulostulossa, kuin syo6ttdsailiossa. Ulostulossa pitoialkes tasaantua noin 27
minuutista eteenpajnoskin pientd kasvua tapahtuiela sen jalkeerkokeen loppua kohden
mennessaJuttoasteulostulossa olkokeen lopussaoin 24 % ja syottosailiossa oli719 %.
Tamén perusteella ultraddni kasvatti uuton tehokkuwlitab prosenttiyksikk6d, jolloin

c(ulostulo)/c(syottosailio)=1,34
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Kuva47. Uuton tehokkuus neljnnessa pitotttakaavan kokeessa ulostulgan sy6ttosailion

naytteista maadritettyjen karotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella

Neljannen pilotmittakaavan lopputuloksista voitiin taten paatella, ett@duulin ulostulo oli
mahdollistamukauttagpysymaan samana sisaantulovirran kand4oduulin sisalla etalléin
tapahturut nesteiden ja kiintoaineideajittumista Ongelmana kuitenk oli se, etta kiintoaineet
jaivatsiitakin huolimatta moduulin siséll¥irtausta pitaistatenpystya tehostamaan moduulin
siséllg jotta kiintoaineet liikkuisivatehokkaammirspiraala pitkin. Lisaksi dtraganella ol
mahdollista nostaa uuton tehokkuuttain 6 prosenttiyksikkdaneljgnnen pilotmittakaavan

kokeen perusteella.

7.35 Viides pilot-mittakaavan koe

Viidennessa piletittakaavan kokeessa tutkittiin moduulin sisdisen paineen nostamisen
tehosetun alkuhajotuksen sekéivemman spiraalinvaikutuksia kiintoaineiden ulostuloon.
Moduulin ulostulon rakennetta muutettimidennessa piletnittakaavan kokeess&oduulin
pohjekartion alapuolelle kiinniteiin paineilmalla toiminutLarox PVE 50 A6202LUK-
letkuventtiili, joka on esitetty Kugsa48 A) ja 48 B). Tarkoituksena olnogaapaineilmalla
letkuventtiilin sulkupainettajolloin moduulin sisélle alkoi muodostua pdiae Oletettavasti
letkuventtiilin [&pi alkoi tulla ulostulesensta, kunmoduulin sis&en painen arvo ylitti

letkuventtiiiin asetetursulkupaineerrvon.
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Kuva48. Viidennessa pilomittakaavan kokeessa kaytetty laitteisto. Mdduulin alakartioon
kiinnitetty Larox PVE 50 A6202LUK-letkuventtiili. B) Ulostulovirta ohjattiin ulos
moduulin alpuolella olleerLarox PVE 50 A6202LUK-letkuventtiilin kautta.

Alkuhajotusta tehostettiin viidennessa piloittakaavan kokeessa, jotta Kkiintoaineiden
partikkelikoko laskisi ja kiintoaineiden ulostulo moduulista tehosti{ahdessa edellisessa
kokeessahajotus suoritettiinkayttamalla sekoittimen kierrosnopeuted@0 rpm:aa ja
hajotusaika oli 10 minuuttia.Viidennessa piletmittakaavan kokeessasekoittimen
kierrosnopeus nostettiin 6000 rpm:aan, joka oli ms@lsittimen maksim{Silverson, 2021)
Lisdksi hajotusaika nostettiin 15 minuuttiify6s utradénisauvan ympdla ollut spiraali
vaihdettiin viidenteen pilemittakaavan kokeeseeh6-kierroksen spiraalin tilalle vaihdettiin
12-kierroksen spiraali, joka oli muodoltaan loivempiolloin kiintoaineiden liikkuvus

moduulin siséllédletetavastitehostu tamanmyota

Ulostulon véria ja kiintoaineiden ulostuloa seurattiin kokeen alussa. Vari alkoi mu@tua 1
minutin jlkeenja samalla myds pienid kiintoainepartikkeleita alkoi nakymaan ulostulossa.
Tasta eteenpain kiintoaineit@koi tulla jatkuvasti ulos modudiia kokeen loppuun asti.
Letkuventtiilin sulkupaineeksi asetettily4 barennen kokeen aloitusfa moduulin sy6ton
painetta seurattiin syottoyhtseen kiinnitetyn painemittarin avulla. Kokeaikana syoton
paineasettuivaihtelwalille 2,0-3,3 bar(g) Paineen arvovaihteli kokeen aikanaalla valilla
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riippuen letkupumpun syklien jgpulssien aiheuttamasta virtauksen muutoksedfakeen

lopullinen kesto oli noid3 minuuttia.

Kokeen jalkeen 2-kierroksen spiraali ja ultradénisauva poistettioduulin sisaltauva49).
Kiintoaineita oli jaanyt pienid maaria spiraalin kierteiden paalle, mutta verrattuna aiempiin
pilot-mittakaavan kokeisiirkiintoaineita oli todella vdh&n moduulin sisélla kokeen jalkeen.
Moduulin ylapaahan ei myodskaan ollut akkuloitunut kiintoaineita, toisin kuin kaikissa
edellisissa kokeiss&iintoaineiden ulostulon kannalta viides pHaoittakaavan koe onnistui

erinomaisesti.

Kuva49. 12-kierteinen spiraali ja ultradanisauva poistettuna moduulin sisalta viidegilogn
mittakaavan kokeen jalkeen.

Kokeen jalkeen kiintoaineet keréattiin talteen ulostulosta, moduulin sisélta seka syottosailiosta.
Kiintoaineet punnittiin ja niistd maaritettiin jakauma kokeen jalkeisen sijainnin perusteella.
Kiintoaineiden jakauma on istty kuvassab0. Jakaumasta nahdaan, ettad lahestulkga
neljasosa kiintoaineistaatiin ulos moduulist&li 60 % kiintoaineista jai kuitenkin moduulin
sisélle, muttkuvan49 perusteellane eivat akkumuloituneapiraalin ymparille. Taten sisélle
jaaneet kiintoaineetkin olisi todennakdisesan myota poistunut moduulin sisalta, mikali

koetta olisi jatkettu pidempéaan.
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Kiintoaineiden jakaantuminen viidennen pHatittakaavan
kokeen jalkeen

13%

63%

= Kiintoaineet ulostuloliuoksesss Sydttdsailioon jaaneet kiintoainees Moduulin sisélle jaaneet kiintoaineet

Kuva50. Viidennen pilotmittakaavan kokeen jalkeen punnittujen kiintoaineiden jakauma.

Viidennen pilotmittakaavan kokeen naytteistd maaritetyt tulokset on esitatijukossa
XXXI1. Syo6ttosailiosta kerattiin naytteitd kymmenen minuutin valein ja moduulin ulostulosta
kerattiin naytteitd viiden minuutin valein kokeen aikaBasimmainen naytsyottosailiosta
otettiin 5 minuutin jalkeen ja ensimmainen nayte ulostulosta otetdimminuutin jalkeen.
Ulostulosta otettiin vield/ksi ylimaarainen ayte 42 minuutin kohdalla juuri ennen kokeen
paattymistd, vaikka 5 minuuttia ei ollut viela kerennyt kulua edellisesta nakee@dmisesta.
Naytteista maaritettiin karotenoidien pitoisuudet seka karotenaidigoasteiden arvghtalon

8 mukaisesti. Sapista naytteistda maaritettin myods D@artikkelikod. Syottosailista
maaritettiin yksi keskiarvo kaikkien syo6ttosailiosta kerattyjen naytteiden kesken, jolloin saatiin
vertailuun karotenoidien pitoisuuksignD90-partikkelikoon yleistaso moduulin sisaélussa
seka karotenoidien pitoisuudet ja DpArtikkelikoot eri ajanhetkilla moduulin ulostulossa.
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Karotenoidien pitoisuudet, karotenoidienttoasteeseka D9@6partikkelikoot

viidennessa pilemittakaavan kokeessa.

Nayte Naytteenottoaikg Karotenoidien | Uuttoaste [%] | D90-partikkelikoko

[min] pitoisuus [mg/L] [mm]
Syottosailion keskiarvo 5-35 2,4 12,8 1,3
Ulostulo #1 14 0,7 3,6 1,0
Ulostulo #2 19 15 8,2 1,4
Ulostulo #3 24 2,1 11,2 1,4
Ulostulo #4 29 2,2 11,8 1,2
Ulostulo #5 34 2,3 12,6 1,4
Ulostulo #6 39 3,0 16,3 1,4
Ulostulo #7 42 2,5 13,4 1,6

Taulukon XXXII D90-partikkelikokojen arvot eri naytteille on esitekyvassabl. Tuloksista

nahdaan ensinnakin ettd alkuhajotuksen

tehostaminempienensi

D9@artikkelikokoa

merkittavati. Viidennessa pilemittakaavan kokeessa D@@rtikkelikoko oli 1,3 mm, kun taas

aiemmin esimerkikskolmannesapilot-mittakaavan kokeas sy6ttosailion keskimaarainen
D90-partikkelikoko oli 2,3 mmtaulukko XXX). Ulostulosta otetuista naytteigtidl9 minuutin

kohdallaotetussa naytteessa DpAartikkelikoko oli samaa luokkaa syottosailion keskiarvon

kanssa.Taman jalkeen ulostulosta mitg#n naytteiden partikkelikok@ysyi lahestulkoon

samana kokeen loppuun agtama oli odotettu tulos, silla kiintoaineiteavaittiin ulostulossa

selkeastjo ennen viipyméaajan tayttymista kokedossa.Viimeisena keratyssa naytteessa 42

minuutin kohdalldD90-partikkelikoko oli hiemarkorkeampi kuin aiemmissa naytteissa, jolloin

todennakoisestmoduulin sisak jaaneitd yksittaisidgsompia partikkekita alkol purkaantua

ulostulostaEro on kuitenkin varsin pieni, jolloin se saatinyds johtua naytteidewdlisesta

satunnaisesta hajonnasta.
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Kuva51. Viidennessa piletnittakaavan kokeessa ulostulon ja syottosailion naytteista maaritetyt
D90-partikkelikoot.

Taulukon XXXI1 uuttoasteiderarvot syo6ttosailion keskiarvon ja moduulin ulostulon vélilla on
esitettykuvassab2. Tuloksista ndhdéaan, etta karotenoidien pitoisuastulossa oli korkeampi
kuin syo6ttosailion keskiarvo vasta 39 minuutin kohdalla otetussa naytt@eéssan jalkeen
karaenoidien pitoisuus laski viimeisessa naytteegsika lisaksikarotenoidien pitoisuus ei
tasaantunut selkeagthkeen aikana. Taman takidoksista ei saada yksiselitteisesti maaritettya
uuton tehokkuuttaTastakin huolimattaaulukon XXXI1 tuloksista skakuvasta52 nédhdaan,
etta uuton tehokkuugidennessa piletittakaavan kokeessdi selkeésti heikomprerrattuna

kolmanteen ja riginteen pilotmittakaavan kokeeseen.
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Kuva52. Uuton tehokkuus viidennessé pioittakaavan kokeessa ulostulga syottosailion

naytteista maadritettyjen karotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella

Viidennen pilotmittakaavan lopputuloksista voitiin taten paatelld, ettédduulin sisdisen
paineen lisaaminenoivempi spiraali seka pienempi partikkelikoparansiat huomattavasti
kiintoaineiden ulostuloa moduulist&iintoaineita ei akkumuloitunut spiraalin ymparille
naiden tekijoiden johdosta. Koska néaita kaikkia muudtugstattin samalla kertaa, niin
johtopaatoksia ei voitu suoraan tehda siitd, ettd mika naistd muutoksista vaikutti eniten
kiintoaineidertehokkaampaanlostulan.Huono puoli kiintoaineiden poistumisessa oli se, etta
uuton tehokkuus kargdman seurauksen&lahdollisesti pienempi uuton tehokkuus johtui
pienemmasta kiintoaineen viipyméaajasta moduulin sisélla. Mahdollista oli mygs, etta paineen
nostaminen johti uuttotehokkuuden laskemisdaihtokohtaisesti paineen pitéisi kuitenkin
lisata utragaren lahtéeha (Raso et al., 1999), jonka puolestagitdisi lisdtd uuton
tehokkuutta.

7.3.6 Kuudes pilotmittakaavan koe

Kuudenness pilot-mittakaavan kokeessa tutkittimidennen pilotmittakaavanmukaisesti
tehostetun alkuhajotukseja loivemman spiraalin vaikutuksia kiintoaineiden ulostuloon.
Moduulin siséisempaineenmostaminerjatettiin kuitenkin pois kuudennda pilotmittakaavan
kokeesta silla tarkoituksena ol tutkia pelkdn alkuhajotuksen ja spiraaliraikutuksia

kiintoaineiden ulostuloanKoejérjestelyt olivat tdten muutoin samktin viidennessa pilet



116

mittakaavan kokeessdukuun ottamatta ulostulon rakennetta ja siitd koitunutta paineen
lisdystd Kuudennessa pilahittakaavan kokeessa ulostulona teitjin samaaakennetta, kuin
neljannessa pilemittakaavan kokeessllostulo koostupohjakartion jatkokappaleestaufa
44 A)) seka siihenkiinnitetystd ylivuotoletusta kiva 44 B)). Talldin ulostulovirta ol

mahdollista pitaa tasaisermauttamoduulin sisalleei muodostunut painetta.

Ulostulon véria ja kiintoaineiden ulostuloa seurattiin kokeen alugga. alkoi muuttua 10
minutin jalkeen, mutta kiintoaineita ei havaittu ulostulossasdan kohtaa koett&okeen
lopullinen kesto oli noi®3 minuuttia.Kokeen jalkeen 1Kierroksen spiraali ja ultradganisauva
poistettiin moduulin siséltak(va 53). Kiintoaineita oli jaanyttasainen kerrospiraalin
jokaisellekierteelle, mutta yksittaig selkeitdkasaumia ei havaittlaman perusteella naytti
silta, ettapienemman kiintoaineiden partikkelikoon vaikutuksdstatoainepartikkelit eivat
muodostaneet kasaum@oduulin sisal, mutta ilman moduulin sisstié paindta kiintoaineet

eivatliikkuneet moduulin sisalla tehokkaasti.

Kuva53. 12-kierteinen spiraali ja ultrad&nisauva poistettuna moduulin sisélté kuudennen pilot
mittakaavan kokeen jalkeen.

Kokeen jalkeen kiintoaineet keréattiin talteen ulostulosta, moduulin sisélta seka syo6ttosailiosta.
Kiintoaineet punnittiin ja niistd maaritettiin jakauma kokeen jalkeisen sijainnin perusteella.
Kiintoaineiden jakauma on esitettyivasseb4. Jakaumasta nahéd, etta perati 87 % kaikista
kiintoaineista jai moduulin sisélle ja ainoastaan 0,1 % kiintoaineista saatiin ulos moduulista.
Nama tulokset olivat varsin odotettavia kokeen aikana tehdyn havainnoinnin perusteella seka
kuvan 53 perusteella, jossa nakyy spalin ja ultradanisauvan ympaérille jaaneet kiintoaineet

kokeen jalkeen.
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Kiintoaineiden jakaantuminen kuudennen pHwoittakaavan
kokeen jalkeen

0,1%

13%

87%

= Kiintoaineet ulostuloliuoksesss Sydttdsailioon jaaneet kiintoainees Moduulin sisélle jaaneet kiintoaineet

Kuva54. Kuudennen piletnittakaavan kokeen jalkeen punnittujen kiintoaineiden jakauma.

Kuudennen pilomittakaavan kokeen naytteistd maaritetyt tulokset on esitattiukossa
XXXII. Syottosailiost&erattiin naytteitda kymmenen minuutin valggnmoduulin ulostulosta
kerattiin naytteitd viiden minuutin valein kokeen aikana. Ensimmainen nayte syottosailiosta
otettiin 5 minuutin jalkeen ja ensimmainen nayte ulostulosta otetBimihuutin jalkeen.
Naytteista maaritettiin karotenoidien pitoisuudet seka karotenaidigoasteiden arvghtalon

8 mukaisesti. Samoista naytteistd maaritettin  myos -p@@ikkelikoot. Syo6ttosailista
maaritettiin yksi keskiarvo kaikkien syottosailiosta kerattyjen naytteiden kesken, jolloin saatiin
vertailuun karotenoidien pitoisuuksien ja Dpfrtikkelikoon yleistasonoduulin sisaantulossa

seka karotenoidien pitoisuudet ja Dp@rtikkelikoot eri ajanhetkilla moduulin ulostulossa.
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Karotenoidien pitoisuudet, karotenoidienttoasteeseka D9@6partikkelikoot
kuudennessgilot-mittakaavan kokeessa.

Nayte Naytteenottoaikg Karotenoidien Uuttoaste [%] | D90-partikkelikoko

[min] pitoisuus [mg/L] [mm]
Syottosailion keskiarvg 5-35 2,3 12,1 1,4
Ulostulo #1 13 0,7 3,9 0,2
Ulostulo #2 18 1,9 10,1 0,2
Ulostulo #3 23 3,0 16,1 0,2
Ulostulo #4 28 3,5 19,0 0,2
Ulostulo #5 33 3,6 19,6 0,2
Ulostulo #6 38 4,0 21,7 0,2
Ulostulo #7 43 3,5 18,6 0,2

Taulukon XXXl D90-partikkelikokojen arvot eri naytteille on esitekyvasséb5. Tuloksista

nahdaan, ettd tehestin alkuhajotuksen seurauksesgdttosailion keskimaanden D90

partikkelikoko oli jalleen suhteellisen pieniTahan verrattunuitenkin ulostulosta mitatut

D90-partikkelikoot olivat mitattomanpienig eivatkd ne kasaneet missdaan kohtaa kokeen

aikana Tama oli varsin odotettavaa, silla kokeen aikana ulostulossa ei havaittu selkeasti

kiintoainepartikkeldn, jonka lisaksikuvan53 perusteella kiintoaineet jaivat moduulin sisélle

ultradénisauvan ja spiraalin ymparille.

Kuva55.
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Kuudennessapilot-mittakaavan kokeessa ulostulon ja sy6ttosailion naytteista
maaéaritetyt D96partikkelikoot.
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Taulukon XXXIII uuttoasteiderarvot syottosailion keskiarvon ja moduulin ulostulon vélilla on
esitetty kuvassab6. Tuloksista nahdaan, ettd karotenoidien pitoss oli noin 20 minuutin

jalkeen korkeampi ulostulossa, kuin syottosailiossa. Ulostulossa pitoisuus alkoi tasaantua noin
28 minuutista eteenpain, joskin piertéittelyatapahtui viela kokeen loppua kohden mennessa.
Uuttoasteulostulossa oli kokeen lopussa nd@% ja syottosailiossauttoastel2,1%. Taman
perusteella uuton tehokksu moduulissa kasvoi |ahes7 prosenttiyksikk6d ja
c(ulostulo)/c(syo6ttosailio)=1,57
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Kuva 56. Uuton tehokkuus kuudennessa piittakaavan kokessa ulostulorja syottsailion

naytteista maadritettyjen karotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella

Kuudennen pilemittakaavankokeen lopputuloksista voitiin taten paatella, etw#édennen
pilot-mittakaavan kokeen tehokas kiintoaineiden ulostulaujolpadasiassauuremmasta
paineestanoduulin sisélld, eika niinkaan tehostetusta hajotukseslatammasta spiraalista
moduulin sisélla.Todennakoisestkiintoaineiden liike moduulin sisélla olWoimakkainta
pumpun luomien pulssien aikanallgmn paineoli korkeimmillaan ja moduulin sisélle syntyi
voimakas sysays joka liikutti kiintoaineita. Kuudennen pilemittakaavan kokesta voitiin
myos paatelld, etidintoaineiden jaadessa moduulin sisélle uutto tehdstskakiintoaineiden
vipyméaaka moduulin sisallakasvoi Prosessin kannalta optimaalisinta olisikin tdmé&n
perusteellaantaa kiintoaineideraluksi kerdantyégmoduulin sisélle, jonka jalkeepainetta
kasvattamallakiintoaineet alkaisivat virrata ulos moduulistauolloin tehosettaisiin seka

uuttoa etta kiintoaineiden ulostuleahdessa eri vaiheessa
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7.3.7 Seitsemas pilemittakaavan koe

Seitseménnessa piotittakaavan kokeessprosessin ajotapaa muutettiin siten, aitito
koostui kahdesta paavaiheestarkoituksena oli yhdista viidennen ja kuudennen pHot
mittakaavan kokiden parhaaominaisuude jotta sekakiintoaingden ulostuloettauutto olisi
tehokasta Moduulin ulostulon rakennetta muutettiin seitseméannessa -rpittdkaavan
kokeessa. Moduulin pohjakartion alapuolelle kiinnitettkartion jatkokappale seka sen
alapuolellepaineilmalla toiminuAKO VMC 25-letkuventtiili, jotka on esitettkuvassab7 A).
Ulostulovirta ohjattiinletkuventtiilin jalkeernetkuun jokakulki moduulin ylaosan korkeudelle
siten, etta ulostulo toimi ylivuodolija nestepinta pysyi moduulin ylapaan taskdtiuventtiilin
ollessa aukiKuva57 B)).

Seitsemannessgilot-mittakaavan kokeesskokeen kestoa pidennettiin noin 75 minuuttiin
kayttamalla syottosailiota. Zrarkoituksena olkokeen alussa, noin 45 minuutin ajan, pitéa
letkuventtiili auki ja antaa kiintoaineiden kasaantua moduulin sis8liEemalla ultraaanta
kaytettiin, jolloin uutto tehostuiTaman jalkeemultragani laitettiin pois paalta jatkuventtiili
suljettiin kayttaen paineilmaa, jolloin paine moduulissa kasvoi ja kiintoaineiden poisto
moduulista tehostuBeitsemannen pilanhittakaavan kokeen mukasta uutolaitteistosta seka
siina kaytettyaajotapaahyoddyntavasta uuttoprosessigiehtiin myods keksintdilmoituga

patenttinakems.

Moduulin ulostulo ohjattiin taryseulalle (kuva 15 A)), jossa suoritettiin prosessin ensimmainen
kiintoainenesteerotus suoraan moduulin jalkeen. Kokeen jalkeen taryseulalta keratyt
kiintoaineet syotettiin ruuvipuristimelle (kuva 16 A)), jossa suoritettiin prosessin jalkimmainen

kiintoainenesteerotus manuaalisesti varsinaisen kokeen jalkeen.
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Kuva57. Seitsemannessa pitatittakaavan kokeessa kaytetty laitteisto. A) Moduulin alakartioon
kiinnitetty kartion jatke seka AKO VMC 2etkuventtiili. B) Ulostulovirta ohjattiin
ulos moduulin alapuolella olledwrtion jatkeen j@AKO VMC 25-letkuventtiilinkautta
letkuun, joka kulki moduulin yldpinnan korkeudell¢a toimi taten ylivuodolla
letkuventtiilin ollessa auki.

Ulostulon véria ja kiintoaineiden ulostuloa seurattiin kokeen alussa. Vari alkoi mudttua 1
minutin jalkeen Ensimmaiset kntoainest havaittiin ulostuloss@6 minuutin kohdalla. Tama
oli juuri ennen ultradganeja letkuventtiilin sulkemista, jtka tehtiin 47 minuutin kohdalla.
Letkuventtiilin sulkupaineeksi asetettimoin 4,2 bar, sillBAKO VMC 25-letkuventtiililla
tehtyjen testausteperusteellaventtiilin sulkupaineen tuli olla noin 1,5 bar enemman, kuin
Larox PVE 50 AB6202LUK-letkuventtiilin (kuva 48 A)) sulkupainesaadakseen moduulin
siséinen paine samalle tasolleetkuventtiilin sulkemisen jalkeen ulostulosta alkoi tulla
huomattaesti kiintoaineitaModuulin gy6ténpaineen mitattu maksimi d8,7 bar(g) ja mitattu
minimi oli 2,1 bar(g)letkuventtiilin sulkemisen jalkeertKokeen lopullinen kesto oli noi&0
minuuttia. Kokeen jalkeen #derroksen spiraali jaltradanisauva poistettiin moduulin sisalta
(kuva58). Kiintoaineita oli jaanypienia maaria spiraalin ymparille, muitisittaisia selkeita
kasaumia ei havaittu. Taman perusteella naytti silta, letiéuventtiilin ollessa kiinni
kiintoaineet poistuivamnoduulistatehokkaastiaivan kuten olbdotettavissakin.
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Kuva58. 12-kierteinen spiraali ja ultradanisauva poistettuna moduulin sisélta seitsemannen pilot
mittakaavan kokeen jalkeen.

Kokeen jalkeen kiintoaineet kerattiin talteen ulostulgélkeen taryseulalta sek@&oduulin
siséltdja syottosailiosta. Kiintoaineet punnittiin ja niista maaritettiin jakauma kokeen jalkeisen
sijainnin perusteella. Kiintoaineiden jakauma on esitaityassa&b9. Jakaumasta nahdaan, etta
60 %Kkaikista kiintoaineita saatiintalteen taryseulalta ulostulon jalked&noduulin sisélle jai
melkein 30 % kiintoaineista, mutta tastakin huolimatta kiintoaineiden ulostitktemannessa
pilot-mittakaavan kokeessa oli selkeéasti tehokkaampaa kuin missdan aiemmassa kokeessa.

Kiintoaineiden jakaantuminen seitsemannen pitotttakaavan
kokeen jalkeen

= Kiintoaineet ulostuloliuoksesss Sydttdsailioon jaaneet kiintoaine«= Moduulin sisélle jaaneet kiintoaineet

Kuva59. Seitseménen pilotmittakaavan kokeen jalkeen punnittujen kiintoaineiden jakauma.

Seitsemannen pilehittakaavan kokeen naytteistd maaritetyt tulokset on estmtitykossa
XXXIV. Syottosailiosta kerattiin naytteil®d minuutin valein ja moduulin ulostulosta kerattiin
naytteita viiden minuutin valein kokeen aikana. Ensimmainen nayte syo6ttosailiosta otettiin 5

minuutin jalkeen ja ensimmainen nayte ulostulosta otettiin 14 minudatkegn. Lisaksi
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ruuvipuristimen suodoksesta kerattiin  kaksi nagtdttintoaineiden puristuksen aikana.

Ensimmainen suodosnayte kerattiin heti puristuksen alussa ja toinen suodosnayte kerattiin juuri

ennen puristuksen

lopetustaNaytteistd maaritettiin - katenoidien pitoisuudet seka

karotenoidieruuttoasteiden arvoghtalon8 mukaisesti. Samoista naytteista maaritettiin myos

D90-partikkelikoot. Ulostulostal4 minuutin kohdaltaotetusta naytteesta ei voitu maarittaa

partikkelikokoa, silla se ei sisaltdnyt tpeeksi kiintoainepartikkeleita analysoitavaksi.

Syottosailistd maaritettiin yksi keskiarvo kaikkien syottosailiosta kerattyjen naytteiden kesken,

jolloin saatiin vertailuun karotenoidien pitoisuuksien ja B20tikkelikoon yleistaso moduulin

sisdantulossaeka karotenoidien pitoisuudet ja Dpartikkelikoot eri ajanhetkillda moduulin

ulostulossa.

Taulukko XXX1V.

Karotenoidien pitoisuudet, karotenoidianttoasteeseka D96partikkelikoot
seitsemannessa piotittakaavan kokeessa.

Nayte Naytteenottoaika) Karotenoidien Uuttoaste [%] | D90-partikkelikoko
[min] pitoisuus [mg/L] [mm]
Syottosailion keskiarvo 5-65 2,7 14,5 1.4
Ulostulo #1 14 0,8 4,4 -
Ulostulo #2 19 2,4 12,7 0,1
Ulostulo #3 24 4,2 22,4 0,1
Ulostulo #4 29 4,6 25,0 0,2
Ulostulo #5 34 54 29,3 0,1
Ulostulo #6 39 4,7 25,3 0,2
Ulostulo #7 44 3,7 20,2 0,2
Ulostulo #8 49 3,7 19,8 1,6
Ulostulo #9 54 3,7 19,7 1,4
Ulostulo #10 59 4.4 23,5 1,6
Ulostulo #11 64 3,5 18,7 1,6
Ulostulo #12 69 2,7 14,3 15
Ulostulo #13 74 3,3 17,8 1,4
Ulostulo #14 79 2,7 14,7 1,6
Ruuvipuristimen suodos # 80b 6,2 33,4 0,5
Ruuvipuristimen suodos # 80 7,6 40,7 0,7
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Taulukon XXX1V D90-partikkelikokojen arvot eri naytteille on esitektyvassa0. Tuloksista
nahdaan, ettkokeen alussallostulossa ei juurikaan ollut kiintoainepartikkeleita ja taman
seurauksena myods DQfartikkelikoko oli erittéain pieni.Ensimmaiset kiintoainepartilekit
havaittiin ulostulossa 46 minuutin kohdajm heti taméan jalkeetetkuventtiili suljettiin 47
minuutin kohdallaNaiden seurauksena D@@rtikkelikoko kasvoi valittdmasti samalle tasolle
ulostulossa, kuin syo6ttosailiossB90-partikkelikoko ulostulosa pysyi sy6ttésailion tasolla

myo6s kokeen loppuun asti.
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Kuva &0. Seitsemannessa pilotittakaavan kokeessa ulostulon ja syo6ttosailion naytteista
maaritetyt D9@partikkelikoot.

Taulukon XXX1V uuttoaseidenarvot syottosailion keskiarvon ja moduulin ulostulon valilla on
esitettykuvass&l. Tuloksista ndhdaan, ettd karotenoidien pitoisass/utti maksimiarvonsa
34 minuutin kohdalla, jonka jalkegitoisuus alkoi laskea jo ennen ultradanen ja letkuventtiilin
sulkemistaMaksimiarvo uutoastelle oli 29,3 % ja syottosailion keskiarvo oli 14,5 %, jolloin
uuton tehokkuus kasvoi ultraddnimoduulissa parhaimmiljapa 14,8prosenttiyksikkoa ja
c(ulostulo)/c(syo6ttosailio)=2,02Karotenoidien konsentraatio kuitenkivaihteli jatkuvasti
uuttovaiheen aikana, jolloin uuton tehokkuus kasvimdellisuudessa noin 5-10
prosenttiyksikkdaultradanen vaikutuksestaetkuventtiilin ja ultraddnen sulkemisen jalkeen
karotenoidien pitoisuus ulostulossa vahennika oli odotettavissa kiintoaineiden
poistovaihessa Parhaimmillaan karotenoidien konsentraatio poistovaiheen aikan@9oli
minuutin kohdalla jolloin se oli 23,5 %. Tama tarkoittaisi, ettd uuton tehokkuuden kasvun

maksimi kiintoaineiden poistovaiheen aikana ®lprosenttiyksikk6d Tassakin tapauksessa
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karotenoidien konsentraatio kuitenkin vaihteli jatkuvasti, jolloin todellulgadénen vaikutus
uuton tehokkuuderkasvuun oli noinl-5 prosenttiyksikkda Suodosnaytteiden tapauksessa
uuttoaste oli parhaimmillaad0,7 %, jolloinuuton tehokkuus kasvoi syottosailioon verrattuna

jopa 26,2 prosenttiyksikkoa ja c(suodos)/c(syottosailio)=2,81.

35 '
]
]
30 !
]
]
— 25 ]
S, :
@ 20 : Ulostulo
0 ]
(] |
15 ccccdecae== = — — = Syoittosailio
>
. 10 |
vl | | | ----- Letkuventtiilin
. I sulkemishetki
:
]
0 1
0O 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Uuttoaika [min]
Kuva61. Uuton tehokkuus seitsemannessa pihittakaavan kokeessa ulostulansy6ttésailion

naytteista maadritettyjen karotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella

Seitseménnen pilanittakaavan kokeen lopputuloksista voitiin paatellda, aitito ol
mahdolliga suorittaa kahdessa vaiheessa. Ensimmaisesséa vaikeetssneiden annettiin
kasaantua ultradganimoduulin sisélle, jolloin uutto oli tehokkaimmill&&intoaineiden
vipyméaajan kasvaessa moduulin sisédlla. Toisessa vaihaass@ulin sisdista painetta
kasvatettiin, jolloinkiintoaineita akoi poistuamoduulin sisdltgpumpun luomien pulssien
painesykayksien vaikutuksestBalla prosessin ajotavalla saatiin luotua kompromissi kahden
eri prosessiltaavoitellun ominaisuuden osalta, jolloin oli mahdollista tehostaa seka uuttoa etta

kiintoaineiden ulostuloari vaiheissa

7.3.8 Kahdeksas pilotmittakaavan koe

Kahdeksannessa lpi-mittakaavan kokeessa tarkoituksena telhostaa ultraaanen kayttoa
kaksivaiheisessa uutosdeloduulin ulostulon rakenneli sama kuinseitsemannessa piot
mittakaavan kokeesgluva57 A), jossa kaytettiin moduulin pohjassa kartion jatkokappaletta

ja AKO VMC 25letkuventtilia Myos kahdeksannessa pHaiittakaavan kokeessa
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ulostulovirta ohjattiin letkuventtiilin jalkeen letkuun, joka kulki moduulin ylaosan korkeudelle
siten, ettd ulostulo toimi ylivuodolla suhteessa moduulin sisalla olleeseen pimkauniteen
letkuventtiilin ollessa auki kuva 57 B)). Moduulin ulostulo ohjattiin taryseulalle, jossa
suoritettiin prosessin ensimmainen kiintoamesteerotus suoraan moduulin jalkeen. Kokeen
jalkeen taryseulalta keratyt kiintoaineet syotettiin ruuvipuristimelle, jossa suoritettiin prosessin

jalkimmainen kintoainenesteerotus manuaalisesti varsinaisen kokeen jalkeen.

Kahdeksannessgailot-mittakaavan kokeessa kokeen keslicseitsemannen pilanittakaavan
kokeen tapaanoin 75 minuuttiin. Tarkoituksena oli kokeen alussa, noin 45 minuutin ajan, pitda
letkuventtiili auki ja antaa Kkiintoaineiden kasaantua moduulin sisdlle. Taman jalkeen
letkuventtiili suljettiin kayttaen paineilmaa, jolloin oletettavasti letkuventtiilin [&pi alkoi tulla
selkeasti enemman kiintoaineita moduulin sisdisen paineen kas\assmn aikan&aytettiin
ultradantdetkuventtiilin ollessa auki seka letkuventtiilin ollessa kiitsltraaanta ei vau pitaa
paallakoko kokeen ajan, sillaltradanisauvaaattoi alkaa ylikuumenemaan ollessgamb
minuuttia yhtdjaksoisesti kaytosseaman takia ultradanta kaytettiin pulssitettuna 2 minuutin

sykleissé, joissa se oli paalla ynden minuutin ja sen jalkeen pois pié@@dEaminuutin ajan.

Ulostulon véria ja kiintoaineiden ulostuloa seurattiin kokeen alussa. Vari alkoi muuttua 11
minutin jalkee#. Ensimmaiset kiintoaineet havaittiin ulostulossa 18 minuutin kohdalla. Taméa
oli selkeasti enneletkuventtiilin sulkemista, joka tehtiire4minuutin kohdallaLetkuventtiilin
sulkupaineeksi asetettiin noin 4,1 bar. Letkuventtiilin sulkemisen jalkeen ulostulosta alkoi tulla
huomattavasti kiintoaineita. Moduulgyotonpaineen mitattu maksimi oli @par(g) ja mitattu
minimi oli 2,3 bar(g) letkuventtiilin sulkemen jalkeen Kokeen lopullinen kesto oli noin6
minuuttia. Kokeen jalkeen #erroksen spiraali ja ultradanisauva poistettiin moduulin sisalta
(kuva62). Kiintoaineita oli jaanyt pienid maéaria spiraalin ymparille, mutta yksittaisia selkeita
kasaumia ei haittu. Taman perusteella naytti silta, ettd letkuventtiilin ollessa kiinni

kiintoaineet poistuivat moduulista tehokkaasti, aivan kuten oli odotettavissakin.

Kuva 62 12-kierteinen spiraali ja ultradanisauva poistettuna moduulin sisaltd kahdeksannen
pilot-mittakaavan kokeen jalkeen.
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Kokeen jalkeen kiintoaineet kerattiin talteen ulostuloon jalkeen taryseulalta sekd moduulin
sisélta ja syottosailiosta. Kiintoaineet punnittiin ja niistd maaritettiin jakauma kokeen jalkeisen
sijainnin perusteella. Kiintoaineiden jakauma on esitaityass&3. Jakaumasta nahdaan, etta

yli 60 % kalikista kiintoaineista saatiin talteen taryseulalta ulostulon jalkeen. Moduulin sisélle
jai noin yksi neljdsosa kiintoaineista, mutta tastakin huolimatta kiintoaineiden ulostulo
kahdeksannessapilot-mittakaavan kokeessa oli erittdin tehokasta, aivan Kkuten

seitsemannessakin piatittakaavan kokeessa

Kiintoaineiden jakaantuminen kahdeksannen pilot
mittakaavan kokeen jalkeen

= Kiintoaineet ulostuloliuoksesss Sydttdsailioon jaaneet kiintoainee= Moduulin sisélle jaaneet kiintoaineet

Kuva63. Kahdeksannen pilahittakaavan kokeen jalkeen punnittujen kiintoaineiden jakauma.

Kahdeksannen pilanittakaavan kokeen naytteistd méaaritetyt tulokseesitettytaulukossa

XXX V. Syottosailiosta kerattiin naytteitd 15 minuutin valein ja moduulin ulostulosta kerattiin
naytteita viiden minuutin valein kokeen aikana. Ensimmainen nayte syo6ttosailiosta otettiin 5
minuutin jalkeen ja ensimmainen nayte ulosstdootettiin B minuutin jalkeenUlostulosta
otettiin viela yksi ylimaarainen nayte 76 minuutin kohdalla juuri ennen kokeen paattymista,
vaikka 5 minuuttia ei ollut viela kerennyt kulua edellisestéd naytteen kerdamisesstési
ruuvipuristimen suodoksesta kerattiin  kaksi nagtdttintoaineiden puristuksen aikana.
Ensimmainen suodosnayte keréattiin heti puristuksen alussa ja toinen suodosnayte keréttiin juuri
ennen puristuksen lopetustaNaytteista maaritettin  karotenoidien p#audet seka
karotenoidieruuttoasteiden arvathtdlon8 mukaisesti. Samoista naytteista maaritettiin myos
D90-partikkelikoot. Ulostulosta23, 33 ja 38 minuutin kohdalta oteista nayttesta



128

partikkelikokoanalyysi antoi virheellisen tuloksen, jonka taki@mgitetty tyhjaksi taulukossa
XXX V. Syottosailistd maaritettiin yksi keskiarvo kaikkien syottosailiosta kerattyjen naytteiden
kesken, jolloin saatiin vertailuun karotenoidien pitoisuuksien ja-p@tikkelikoon yleistaso
moduulin sisaantulossa sekéa karagidien pitoisuudet ja D9partikkelikoot eri ajanhetkilla

moduulin ulostulossa.

TaulukkoXXX V. Karotenoidien pitoisuudet, karotenoidienttoasteeseka D96partikkelikoot
kahdekannessa pilemittakaavan kokeessa.
Nayte Naytteenottoaikg Karotenoidien| Uuttoaste [%] | D90-partikkelikoko
[min] pitoisuus [mm]
[mg/L]
Syottosailion keskiarvo 5-65 3,9 20,7 1,6
Ulostulo #1 13 0,8 4,3 0,3
Ulostulo #2 18 2,4 13,1 0,3
Ulostulo #3 23 3,1 16,9 -
Ulostulo #4 28 45 24,2 1,4
Ulostulo #5 33 4,2 22,5 -
Ulostulo #6 38 5,5 29,7 -
Ulostulo #7 43 49 26,4 1,6
Ulostulo #8 48 52 28,1 1,6
Ulostulo #9 53 4,3 23,3 1,6
Ulostulo #10 58 4,8 25,7 1,6
Ulostulo #11 63 4,2 22,6 1,5
Ulostulo #12 68 4,3 22,9 1,4
Ulostulo #13 73 51 27,3 1,4
Ulostulo #14 76 4,0 21,7 1,4
Ruuvipuristimen suodos #] 76 8,4 45,4 0,5
Ruuvipuristimen suodos #2 76 9,6 51,4 0,6

Taulukon XXXV D90-partikkelikokojen arvot eri naytteille on esitekyvassab4. Tuloksista
nahdaan, ettd kokeen alussa ulostulossa ei juurikaan ollut kiintoainepartikkeleita ja taméan

seurauksena myos DQfartikkelikoko oli erittain pieni. Ensimmaiset kiintoainepartikkelit
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havaittiin ulostulossd 8 minuutin kohdalla, jonka jalkeen rdag D90partikkelikoko alkoi
kaswaa. Ulostulossa D94partikkelikoko saavutti syottosailion tason lopullisesti 43 minuutin
kohdalla Taman jalkeen letkuventtiili suljettiin j®90-partikkelikoko pysyi lahestulkoon
samana noin 63 minuuttiin asti, jonka jalkegartikkelikokopieneni kokeen loppua kohden
mennessaPartikkelikoon pieneneminen johtui todennakaoisesti siita, leti@uventtiili alkoi
seuloapois isompia partikkeleita ulostulossa taltradani pilkkoi partikkeleita pienemmaksi

moduulin sisalla.
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Kuva 64. Kahdeksannessa pitatittakaavan kokeessa ulostulon ja syottosailion naytteista
maaritetyt D9@partikkelikoot.

Taulukon XXXV uuttoasteiderarvot syottosailion keskiarvon ja moduulin ulostulon valilla on
esitetty kuvassabb. Tuloksista nahdaan, etlé@rotenoidien pitoisuusilostulossakasvoi 28
minuuttiin asti, jonka jalkeepitoisuus heittelnoin 4,0-5,5mg/L:n valilla kokeen loppuun asti.
Erot letkuventtiilin sulkemista ennen selsulkemisen jalkeen olivapienid verrattuna
seitseméanteen pilohittakaavan kokeeseenTama todenndkdisesti johtui ultradanen
pulssituksesta, jokatehosti uuttoa myo6s letkuventtiilin sulkemisen jalkegn taten
karotenoidien konsentraatiei alkanut laskea yhta voimakkaasti, kuin seitsemannessa pilot
mittakaavan kokeessldarotenoidien pitoisuus saavutti maksimiarvon8anguutin kohdalla,
jolloin uuttoasteoli 29,3%. Syottosailion keskiarvo o20,7%, jolloin wuton tehokkuus kasvoi
ultradanimoduulissa parhaimmillaan noin 8,6 prosenttiyksikkda ja
c(ulostulo)/c(sy6ttosailio)=1,42 Letkuventtiilin  sulkemisen  jalkeen akotenoidien

konsentraaticaavutti minimiarvons@6 minuutin kohdalla, jolloimuttoastedli 21,7 % Téaten
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uuton tehokkuus  kasvoi heikoimmillaankin 1 prosenttiyksikkda ja
c(ulostulo)/c(syo6ttosailio)=1,055uodosnaytteiden tapauksessa uuttoaste oli parhaimmillaan
51,4 %, jolloin uuton tehokkuus kasvoi $tisailioon verrattuna jopa 30,7 prosenttiyksikkda

ja c(suodos)/c(syottosailio)=2,48.
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Kuva 65. Uuton tehokkuus kahdeksannessa pihittakaavan kokeessa ulostujarsy6ttosailion

naytteista maadritettyjen karotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella

Kahdeksannen pilenittakaavan kokeen lopputuloksista voitiin paatellda, ettd uuttoa oli
mahdollista tehostamyo6s kiintoaineiden poistovaiheen aikandlitraddnen pulssituksella
karotenoidien konsentraatio ulostuloksd#teli jonkin verrandhestulkoon kko kokeen aikana
mutta keskimaaraisesti konsentraaii@uitenkaan laskenut yhta selkeasti, kuin seitseménnessa
pilot-mittakaavan kokeessdetkuventtiilin sulkemisen jalkeen Uuton maksimihyoty
kahdeksannen pilanittakaavan kokeen aikan@ kuitenkin alhaisenmeksi, kun ultradani ei

ollut jatkuvatoimisesti paalla uuttovaiheeddattoa voisi viela tehostaa esimerkiksi lisdamalla
ultradanen kayttdaikaa esimerkiksi siten, ettd syklin aikana ultradéni on pdaftariuttia ja

sen jalkeen yhden minuutirojs paalta.

7.3.9 Yhdeksas piloimittakaavan koe
Yhdeksannesséa pilohittakaavan kokeessgestatiin kaksivaiheisen uuton soveltuvuutta
korkeamm#e kiintoainepitoisuudiée. Moduulin ulostulon rakenne oli sama kuin

seitsemannesga kahdeksannesgalot-mittakaavan kokeess&uva 57 A), joissa kaytettiin
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moduulin pohjassa kartion jatkokappaletta ja AKO VMC -I@kuventtiilia. Myds
yhdeksannessilot-mittakaavan kokeessa ulostulovirta ohjattiin letkuventtiilin jalkeen
letkuun, joka kulki moduulin yldosan korkeudelle siten, ettd ulostulo toimi ylivuodolla
suhteessa moduulin sisalla olleeseen pinnan korkeuteen letkuventtiilin ollesskuaalsq

B)). Moduulin ulostulo ohjattiin taryseulalle, jossa suoritettiin prosessin ensimmainen
kiintoainenesteerotus suoraan moduulin jalkeen. Kokeen jalkeen taryseulalta keratyt
kiintoaineet syotettiin ruuvipuristimelle, jossa suoritettiin prosessin jalkimmainen kiintoaine

nesteerotus manuaalisesti varsinaisen kokeen jalkeen.

Yhdeksannesspilot-mittakaavan kokeessa kokeen kesto oli seitsemaja&ahdeksannen
pilot-mittakaavan kokeen tapaan noin 75 minuuttifrosessin kulku oli sama, kuin
kahdeksannessa pilotittakaavan kokeessa. oKeen alussa, noin 45 minuutin ajan,
jalkeen letkuventtiili suljettiin kayttden paineilmaa, jolloin oletettavasti letkuventtiilin [&pi alkoi
tulla selkeasti enemman kiintoaineita moduulin sisdisen paineen kasvaessa. Kokeen aikana
kaytettiin ultraganta letkwnttiilin ollessa auki seka letkuventtiilin ollessa kiinni. Ultraaanta
kaytettiin pulssitettuna 2 minuutin sykleissa, joissa se oli paalla yhden minuutin ja sen jalkeen
pois paaltd yhden minuutin ajakinut ero kahdeksanteen piaotittakaavan kokeeseen,@tta
raakaaineen lopulliseksSLR-arvoksiasetettiin 0,2 kg/LTamaoli korkeampi pitoisuus, kuin

missaaraiemmnassa pilotmittakaavan kokeissa.

Ulostulon véria ja kiintoaineiden ulostuloa seurattiin kokeen alussa. Vari alkoi mu@tua 1
minutin jalkeenEnsimmaiset kiintoaineet havaittiin ulostulogsa4 minuutin kohdallajonka
jalkeen ulostulosta alkoi tulla huomattavasti kiintoainditetkuventtiili sujettiin 45 minuutin
kohdalla.Letkuventtiilin sulkupaineeksi asetettiin noifddéar. Tamanalkeen noduulin syoton
paineen mitattu maksimi oli 3,6 bar(g) ja mitattu minimi ol Zar(g) Letkuventtiilin
sulkemisen jalkeemoduulinulostulovirtausmuutui siten, ettéa sémeni sykayksisa. Talldin
ulostulovirta loppuihetkellisestikokonaanja moduuln siséisen paineen kasvaetssgeeksi
suureksiulostubvirta purkautuirydéppyné jonka jalkeen virtausaasloppui. TAma indikoi
kiintoaineiden akkumuloitumisesta moduulin sisdlliokeen lopullinen kesto oli noin 76
minuuttia. Kokeen jalkeeh2-kierroksen spiraali ja ultraddnisauva poistettiin moduulin sisalta
(kuva66). Kiintoaineita oli jAdnymerkittdva méaara ultradanisauvan ympakidéo matkalta,
mutta erityisesti kiintoaineita oli jaanydpiraalin ensimmaiselle viidelle kierteelkydtn
jalkeen
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Kuva 66. 12-kierteinen spiraali ja ultradanisauva poistettuna moduulin sisaltd yhdeksannen pilot
mittakaavan kokeen jalkeen.

Kokeen jalkeen kiintoaineet kerattiin talteen ulostuloon jalkeen taryseulalta seka moduulin
sisélta ja syottosailiosta. Kiintoaineet punnittiin ja niistd maaritettiin jakauma kokeen jalkeisen
sijainnin perusteella. Kiintoaineiden jakauma on esitaiyass 67. Jakaumasta nahdaén, etta
puolet kaikista kiintoaineista saatiin talteen taryseulalta ulostulon jalkeen. Moduulin sisalle jai
melkein 40 % kiintoaineista mik& oli selke&sti enemman, kuin seitsemdnnessd ja
kahdeksannessa pitotittakaavan kokeessaulos oli varsin odotettaviauvan66 seka kokeen

aikana tehdyn havainnoinnin perusteella

Kiintoaineiden jakaantuminen yhdeksénnen pihoittakaavan
kokeen jalkeen

= Kiintoaineet ulostuloliuoksess= Syo6ttdsailioon jaaneet kiintoaine«= Moduulin sisélle jaaneet kiintoaineet

Kuva67. Yhdeksénnen piletnittakaavan kokeen jalkeen punnittujen kiintoaineiden jakauma.

Yhdeksannen pilemittakaavan kokeen naytteista maaritetyt tulokset on esit@tiylkossa
XXXVI. Syottosailiosta kerattiin naytteita 15 minuutin vélein ja moduulin ulostulosta kerattiin

naytteitd viiden minuutin véalein kokeen aikana. Ensimmainen naytes§diosta otettiin 5
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minuutin jalkeen ja ensimmainen nayte ulostulosta otett8nminuutin jalkeen.Lis&ksi
ruuvipuristimen suodoksesta kerattiin kaksi nagtdttintoaineiden puristuksen aikana.
Ensimmainen suodosnayte kerattiin heti puristuksenajagsinen suodosnayte kerattiin juuri
ennen puristuksen lopetustaNaytteistd maaritettin - karotenoidien pitoisuudet seka
karotenoidieruuttoasteiden arvgthtadlon8 mukaisesti. Samoista naytteista maaritettiin myos
D90-partikkelikoot. Ulostulosta 13 minuutin kohdalta otetusta naytteesta ei voitu maarittaa
partikkelikokoa, silla se ei sisaltanyt tarpeeksi kiintoainepartikkeleita analysoitavaksi

Syottosailista maaritein yksi keskiarvo kaikkien syottosailiosta keréttyjen naytteiden kesken,

jolloin saatiin vertailuun karotenoidien pitoisuuksien ja B0tikkelikoon yleistaso moduulin

sisdantulossa sekéa karotenoidien pitoisuudet ja-f2@tkkelikoot eri ajanhetkillanoduulin

ulostulossa.

TaulukkoXXXVI.

Karotenoidien pitoisuudet, karotenoidianttoasteeseka D96partikkelikoot
yhdeksannessa pilotittakaavan kokeessa.

Nayte Naytteenottoaikg Karotenoidien Uuttoaste [%] | D90-partikkelikoko
[min] pitoisuus [mg/L] [mm]
Syottosailion keskiarvo 565 6,4 34,5 1,7
Ulostulo #1 13 1,4 7,3 -
Ulostulo #2 18 4,0 21,3 1,7
Ulostulo #3 23 51 27,2 15
Ulostulo #4 28 7,4 39,9 19
Ulostulo #5 33 8,9 47,7 1,7
Ulostulo #6 38 7,0 37,4 1,7
Ulostulo #7 43 8,6 46,4 19
Ulostulo #8 48 7,7 41,2 19
Ulostulo #9 53 8,5 45,9 1,7
Ulostulo #10 58 7,8 41,8 1,7
Ulostulo #11 63 7,7 41,5 1,6
Ulostulo #12 68 6,7 35,9 1,6
Ulostulo #13 73 8,2 44,0 1,7
Ruuvipuristimen suodos # 76 11,8 63,6 0,4
Ruuvipuristimen suodos # 76D 10,6 57,2 0,6




134

Taulukon XXX VI D90-partikkelikokojen arvot eri naytteille on esitektyvassa8. Tuloksista
nahdaan, ettélostulossd90-partikkelikokooli jo 18 minuutin kohdalla samalla tasolla, Rui
syottosailion keskiarvo. Tama oli varsin odotettawdli ensimmaiset kiintoaineet ulostulossa
havaittiin 14 minuutin kohdalla. Tasta eteenpd®0-partikkelikoko pysyi lahestulkoon
samanakunnes63 minuutinkohdalla partikkelikoko alkoi pienentyéokeen lopua kohden
mennessaTama sama ilmidé havaittin myds kahdeksannessa-iitthkaavan kokeessa.
Todennakoisesti grtikkelikoon pieneneminen johtdéllékin kertaasiita, ettad letkuventtiili
alkoi seuloa pois isompia partikkeleita ulostulossa tai ultradani pilkkoi partikkeleit

pienemmaksi moduulin sisalla.
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Kuva 68. Yhdeksénnessa pilmhittakaavan kokeessa ulostulon ja syo6ttdsailion naytteista

maaritetyt D90partikkelikoot.

Taulukon XXX VI uuttoasteiderarvot syottosailion keskiarvon ja moduulin ulostulon valilla on
esitetty kuvassab9. Tuloksista nahdaan, ettd karotenoidien pitoisuus ulostulossa kasvoi 33
minuuttiin asti, jonka jalkeen pitoisuus heitteli n@i0-8,5 mg/L:n valilla kokeen loppuun asti.
Tama tarkoitti sitd, ettééarotenoidien pitoisuus okorkeampi, kuin missaan aiemmissa pilot
mittakaavan kokeissa. Tama oli varsin odotettavaa yhdeksannessaifidiaavan kokeessa
kaytetyn suuremman kiintoainemaaran johdoEiat letkuventtiilin sulkenista ennen seka
sulkemisen jalkeen olivgdlleenpieniad verrattuna seitsemanteen pitattakaavan kokeesegen
aivan kuten kahdeksannessakin pitattakaavan kokeessgssa kaytettiin myos ultragénen
pulssitusta Karotenoidien pitoisuus saavutti maksamionsa 3 minuutin kohdalla, jolloin

uuttoasteoli 47,7 %. Syottosailion keskiarvo olB4,5 %, jolloin uuton tehokkuus kasvoi
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ultradanimoduulissa parhaimmillaan noin 132 prosenttiyksikkoa ja
c(ulostulo)/c(syo6ttosailio)=1,3& etkuventtiilin sulkemisen jiaeenkarotenoidien udbasten
minimiarvo oli 68 minuutin kohdalla, jolloin se olB5,9 %. Taten uuton tehokkuus kasvoi
heikoimmillaankin 14 prosenttiyksikk6a ja c(ulostulo)/c(syottosailio)=1,odosnaytteiden
tapauksessa uuttoaste phirhaimmillaan 63,6 %, jolloin uuton tehokkuus kasvoi syottosailioon

verrattuna 29,1 prosenttiyksikkoa ja c(suodos)/c(syottosailio)=1,84.
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Kuva 69. Uuton tehokkuus yhdeksannessa pitottakaavan kokeessa ulostulansy6ttésailion

naytteistd maaritettyjekarotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella

Yhdeksannen pilemittakaavan kokeen lopputuloksista voitiin paatelld, etit®n tehokkuutta
saatiin nostettua kiintoaineiden maardd kasvattamatikd oli odotettavaa. Kuitenkin
korkeammalla kiintoainemaaralla eddgintoaineiden poistovaiheessa moduulin sisélla
kasvatetun paineen aiheuttamgmtkaykset eivat estdneet kiintoaineita akkumuloitumasta
moduulin sisdlle Huomattava maara kiintoaineitkkumuloitui moduulin ylapaahangnka
takia kiintoaineiden ulostulomoduulista oli liian tehotonta. Lopputulos ei téten ollut

toivotunlainen
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8 JOHTOPAATOKSET

Taman diplomitydn kokeellisessa osassa tutkitpinaatin, porkkama ja auringonkukan
siementen soveltuvuuttdtradaniuuioon. Kokeellisen osuuden ensimmaisessa osassa kaikkia
raakaaineita testattiin hajotuskokeissajden perusteella porkkana valittiin raameeksi
uuttokokeisiin Kokeellisen osan toisessa vaiheedsaettin porkkanan ultrad&niuuton
optimiparametrejdaboratoriomittakaavareaktorissakokeellisen osan viimeisessé vaiheessa
kehitettiin pilot-mittakaavarporkkanan ultraaaniuuttoprosessia ja sen kayttoa

Hajotuskokeissgestattiin eri raakaineiden vitausominaisuuksiauhteessa partikkelikokoon.
Hajotuskokeissaginaatin kanssa ongelmaksi muodostui pinaatinlehtien muodon aiheuttamat
rajoitteet hajotuksessa. Auringonkukan siementen tapauksessa ongelmaksi muodostui
siementen sisaltamien lipidien aiheuti&mrajoitteet analyyseissa. Porkkan&ohdalla
ongelmia ei ilmennyt missddn vaiheessa hajotuskokeita tai analyyssgjianalla saavutettiin
myos pienempi partikkelikoko, kuin pinaatinlehdilla tai auringonkukan siemenilla. Esimerkiksi
hajotuskokeissa piém mitattu D90partikkelikoko porkkanalle oli 1,35 mm, kun pinaatille se

oli 2,28 mm ja auringonkukan siemenille se oli 2,13 rhreéksi porkkanalla todettiin selkea
yhteys partikkelikoon ja viskositeetin valilla, jolloin partikkelikokoa pienentamalla oli
mahdollista parantaa porkkanan virtausominaisuukgttoprosestaitteistossa Naista syista
porkkana valittiin jatkotestauksiin ultradaniaot laboratoriomittakaave kokeissa seka

ultradaniuuton piletmittakaavan kokeissa.

Laboratoriomittakaavan kokeissa porkkanestattiinuuttoprosessireri muuttujien suhteen.
Kokeissa tutkittiin lampdtilanpimellisen ultradénitehon seka liuottimena kaytetyn etanolin
pitoisuutta.Lopputulosten perusteella lampdétilan vaikutus ultraddniuuton saantovarsiin
vahainen tutkitulla vaihteluvalilla 280 °C Sen sijaan nimebitaultradanitehaseka kaytett
etanolipitoisutta kasvattamalla saatigelkeastlisattyauuton saanta Porkanalla suoritettujen
uuttokokeiden lopputuloksista nahtiin, etta ilman ultradanta ja etanolipitoisuuden ollessa 0 %
karotenoidien pitoisuus oli alle 5 mg/L, mutta kokeissa kaytetylla ultraddnen
maksiminimellisteholla (80 W) ja liuottimen maksimietanabgsuudella (40 %) karotenoidien

pitoisuus oli yli 10 mg/L.

Pilot-mittakaavan kokeiss&ehitettiin laitteiston toimintaa sekd prosessin eri muuttujia
porkkanan ollessa raakaneena Tavoitteena oli optimoidgrosessiuuttotehokkuudenja
kiintoaineiden ulostulon tehokkuudesuhteen. Lopputuloksena voitiin todeta, et@ma
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molemmat saatiin maksimoitu&un uutto suoritettiin kahdessa eri vaihees$attoa saatiin
tehostetta prosessin uuttovaiheessa, jolloin  kiintoaineiden annettiirkerdéntya
ultradanimoduulin sisélle ja talldin uuton saasaatiin maksimoitua?orkkanalla suoritelissa
pilot-mittakaavan kokeaisa karotenoidien pitoisuusaatiin kasvatettua jopa yli 2 keata
korkeammaksi moduulin ulostulossa kuin moduulin syotossavaitieen aikandJuttotulosta

saatiin kasvatettua edelleen inkpainenesteerotusvaihessa, jonka jalkeen keratyssa
suodoksessa karotenoidien pitoisuuspalihaimmillaan lahes 3 kertaa korkeampi verrattuna
pitoisuuteen syottosailiossduttovaiheenalkeen suoritettiirkiintoaineiden poistovaihggssa
ultrad&nimoduulin painetta kasvattamalla kiintoaineiden poistoa moduulista saatiin tehostettua.
Yli 60 % kaikista kiintoaineista saatiin poistettua moduulin siséltd uuttoprosessissa, jossa

suoritettiinkiintoaineiden poistovaihe.
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LIITE | Raakaaineiden eri ainesosien pitoisuuksia

Liitetaulukko I. Auringonkukan siementen ytien, porkkanoiden ja pinaatin vesipitoisiet 100
grammaa kohde(FoodData Central (a), (b)), 2021.)

Yksikkd / 100 g| Auringonkukan Pakkana Pinaatti

raakaainetta | siementen ydin

Vesi

g 4,7 88,3 91,4

Liitetaulukko 1.

Auringonkukan siementen ytimien, porkkanoiden ja pinaatin ravintod@@t
grammaa kohdeffFoodData Central (a), (b), (c), 2021.)

Ravintoarvo Yksikko / 100 g| Auringonkukan Porkkana Pinaatti
raakaainetta | siementen ydin
Energia kcal 584 41 23
kJ 2445 173 97
Proteiini g 20,8 0,9 2,9
Lipidit g 51,5 0,2 0,4
Tuhka g 3,0 1,0 1,7
Hiilihydraatit g 20,0 9,6 3,6
Kuidut g 8,6 2,8 2,2
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Liitetaulukko III. Auringonkukan siementen ytimien, porkkanoidgnpinaatin kivennais ja

hivenainepitoisuude100 grammaa kohde(iFoodData Central (a), (b), (c),

2021))

Kivennais Yksikkd / 100 g | Auringonkukan Porkkana Pinaatti
/hivenaine raakaainetta siementen ydin

Kalsium mg 78,0 33,0 99,0
Rauta mg 5,3 0,3 2,7
Magnesium mg 325,0 12,0 79,0
Fosfori mg 660,0 35,0 49,0
Kalium mg 645,0 320,0 558,0
Natrium mg 9,0 69,0 79,0
Sinkki mg 5,0 0,2 0,5
Kupari mg 1,8 0,0 0,1
Mangaani mg 2,0 0,1 0,9
Seleeni mg 53,0 0,1 1,0
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Liitetaulukko IV. Auringonkukan  siementen  ytimien,  porkkanoiden ja  pinaatin
vitamiinipitoisuudet 100 grammaa kohde(FoodData Central (a), (b), (c),
2021.)
Vitamiini Yksikko / 100 | Auringonkukan Porkkana Pinaatti
g raakaainetta| siementen ydin
Askorbiinihappo mg 1,4 5,9 28,1
Tiamiini mg 15 0,1 0,1
Riboflaviini mg 0,4 0,1 0,2
Niasiini mg 8,3 1,0 0,7
Pantoteenihappo mg 1,1 0,3 0,1
B6-vitamiini mg 1,3 0,1 0,2
Folaatti Mg 227,0 19,0 194,0
Koliini mg 55,1 8,8 19,3
Betaiini mg 35,4 0,4 102,6
B12-vitamiini Hg 0,0 0,0 0,0
A-vitamiini Ug 3,0 835,0 469,0
Retinoli Ug 0,0 0,0 0,0
-karoteeni Mg 30,0 8285,0 5626,0
o-karoteeni ug 0,0 3477,0 0,0
B-kryptoksantiini ug 0,0 0,0 0,0
Lykopeeni Mg 0,0 1,0 0,0
Luteiini + zeaksantiini ug 0,0 256,0 12198,0
o-tokoferoli mg 35,2 0,7 2,0
B-tokoferoli mg 1,2 0,0 0,0
y-tokoferoli mg 0,4 0,0 0,2
o-tokoferoli mg 0,0 0,0 0,0
D-vitamiini (D2 + D3) ug 0,0 0,0 0,0
Fyllokinoni Vo] 0,0 13,2 482,9
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Liitetaulukko V. Auringonkukan  siementen  ytimien,  porkkanoiden ja  pinaatin
aminohappopitoisuuddi00 grammaa kohdgfroodData Central (a), (b), (c),
2021.)
Aminohappo Yksikkd / 100 g| Auringonkukan| Porkkana Pinaatti
raakaainetta | siementen ydin
Tryptofaani g 0,35 0,01 0,04
Treoniini g 0,93 0,19 0,12
Isoleusiini g 1,14 0,08 0,15
Leusiini g 1,66 0,10 0,22
Lysiini g 0,94 0,10 0,17
Metioniini g 0,49 0,02 0,05
Systiini g 0,45 0,08 0,04
Fenyylialaniini g 1,17 0,06 0,13
Tyrosiini g 0,67 0,04 0,11
Valiini g 1,32 0,07 0,16
Arginiini g 2,40 0,09 0,16
Histidiini g 0,63 0,04 0,06
Alaniini g 1,12 0,11 0,14
Asparagiinihappg g 2,45 0,19 0,24
Glutamiinihappo g 5,58 0,37 0,34
Glysiini g 1,46 0,05 0,13
Proliini g 1,18 0,05 0,11
Seriini g 1,08 0,05 0,10
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LITE I Analyysimenetelmat ja naytteiden kasittely

Hajotuskokeiden naytteista analysoitiin partikkelikokojakaumat fanalyysin avulla, jonka
lisdksi saman kokeen rinnakkaisnaytteistd méaaritettiin reologiset ominaisuudet reometrilla.
Laboratoriomittakaavan kokeiden nagtte sekéd piloimittakaavan kokeiden naytteet
analysoitiin U\tVis-spektrofotometrilla, jonka avulla maaritettiin naytteiden klorofyHj a
klorofylli b- seka karotenoidipitoisuudet. Taman lisaksi pitottakaavan kokeista keratyista
rinnakkaisnaytteistd métettiin partikkelikokojakaumat joko kayttaen kueaalyysia tai

partikkelikokoanalysaattoria.

Naytteet keréttin 60 mL:n naytepurkkeihin kokeista analyyseja varléekgva 1).
Hajotuskokeissa useita  naytteitd otettin  hajotuksen aikana sekoitus&ailios
Laboratoriomittakaavan kokeissa naytetta otettiin talteen virtausreaktorin ulostuloletkusta
kokeen jalkeen. Pilamittakaavan kokeissa naytteita Kkerattiin  hajotuksen aikana
sekoitussailiosta seka kokeen aikana syoéttosailiosta ja moduulin ulostulsstssa(pilot

mittakaavan kokeista naytteita otettiin myos ruuvipuristimen suodoksesta.

e i =

Litekuval. Porkkanakokeesta kerattyja naytteita 60 mL:n naytepurkeissa.

UV-Vis-spektrofotometrilla ndytteet analysoitin samana paivana, kun kokeet oli suoritettu,
silla naytteiden klorofylh ja karotenoidipitoisuudet olivat korkeimmillaan néytteiden ollessa

tuoreita. Myos reometrilla tehdyt analyysit pyrittiin tekema&an vigté&n kokeiden jalkeisena
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paivana, jotta sailytyksen vaikutukset naytteiden virtausominaisuuksiin saatiin minimoitua.
Partikkelikokojakaumat maaritettiin naytteista alle viikon kuluessa kokeista. Naytteita
sdilytettiin jAdkaapissa ja ennen jaakaappiinasiista naytepurkkien sisalle laskettiin typpea

vahentdmaan naytteen hapettumista sailytyksen aikana.

UV-Vis-spektroskopia

UV-Vis-spektroskopia perustuu ultraviolettivalon (UV) seka nakyvan valon (Vis=Visible light)
aallonpituuksilla tapahtuvaan energiaabsorboitumiseen molekyyleihin. UW¥aloksi
luokitellaan aallonpituudet valilla 26@00 nm ja nakyvaksi valoksi luokitellaan aallonpituudet
valilla 400-800 nm. Valkoista valoa, eli kaikkia aallonpituuksia siséltdvaa valoa, kulkee
naytetta sisaltavan liuo&s lapi, jolloin liuos absorboi valoa sille luontaisilla aallonpituuksilla.
Tuolloin elektronit virittyvat ja jaljelle jaava valo heijastuu takaisin. Ihmissilman havaitsema
valo on heijastunutta valoa, jonka vari on absorboituneen valon vastavari (Anéérabn
2004.)

Nayte liuotetaan yleensa sopivan liuottimen kanssaMifvspektroskooppisia analyyseja
varten. Esimerkiksi etanolia kaytetdan usein liuottimenaViB/spektroskopiassa, silla se on
varitonta yli 200 nm aallonpituuksilldJV-Vis-spektrofotonetrejd on olemassa erityyppisia,
mutta kaikissa niissa on kuitenkin sama toimintaperiaate, jossa detektori mittaa |apaisevan
valon intensiteetin puhtaasta liuottimesta ja vertaa sita naytetta sisaltavasta liuoksesta mitattuun
intensiteettiin. Mitattujen itensiteettien suhdeluvusta voidaan maarittdd absorbgmtssin

1X mukaisesti (Anderson et al., 2004.):

0 a¢&Q (1X)
,Jjossa A absorbanssi
lo puhtaan liuottimen intensiteetti

I naytettd sisaltavan liuoksamtensiteetti
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Absorbanssi on mahdollista maarittdd myos LamBe#drin lain mukaisesti kayttagmtaloa
2X (Lichtenthaler & Buschmann, 2001):

6 | WX 2X)
,Jossa a massaabsorptiokerroin
Cw massakonsentraatio

d kyvetin pituus

Massr-absorptiokerroin ilmoitetaan yksikossa Hgn-cm! ja massakonsentraatio yksikdssa
g - d&.ryvetin pituus ilmoitetaan senttimetreind ja se on yleensd 1 cm (Lichtenthaler &
Buschmann, 2001.)

Uutenaytteet analysoitiin Agilent Cary 84B4/-Vis-spektrofotometrillajoka oli yksisateinen
spektrofotometri. Valonlahteita laitteessa oli kaksi, joista deuteriumlamppu sateili valoa UV
alueella ja hehkulamppu sateili valoa nakyvéan valon seké lyhytaaltoisen infrapunan alueella.
Mitattava aallonpitusalue oli kokonaisuudessaan 48000 nm vélilla ja laitteella se ol
mahdollista mitata 1 nm tarkkuudella. Tasta deuteriumlampun sateilyalue oli nes0D3@mM

valilla ja hehkulampun sateilyalue noin 32200 nm valilla. Agilent Cary 8454 UVis-
spektranetrin kayttamasta Agilent ChemStatiavhjelmistosta voitiin maarittdd mittauksissa
kaytetty mittausmenetelmé seka tarkastella tuloksia jalkikateen (Agilent Technologies, 2021.)
Mitatut absorbanssit ja spektrit tallennettiin ChemStatatijelmasta tekgiedostoina tulosten

laskentaa ja mythempaa tarkastelua varten

UV-Vis-spektroskopiamittauksissa maaritettiin uutenaytteista klorofylli a:n, klorofylli b:n sekéa
karotenoidien, kuten ksantofyllien ja karoteenien, pitoisuudet laskentamenetelmalla, joka
perusuu LamberBeerin lakiin {htalo 2X). Tata varten naytteistd maaritettiin klorofyllien ja
karotenoidien maksimiabsorbanssit niita vastaavilla aallonpituuksilla. Klorofylli a:n ja
klorofylli b:n absorptiomaksimi riippuu kaytetysta liuottimesta sekd kagtaty
spektrdotometristd. Karotenoidien maksimiabsorbanssi sijaitsee 470 nm kohdalla riippumatta
kaytetysta liuottimesta. Kasviperaiset naytteet ovat usein sameita, jolloin on tarpeen suodattaa
tai sentrifugoida ne ennen analyyseja. Sameuden ja valon airmarkutuksesta absorbanssi

on korkeampi 408800 nm valilla. Etenkin pienemmill& aallonpituuksilla sameudesta johtuva

absorbanssin kasvu lisaantyy. Sameuden vaikutus otettiin huomioon taustankorjauksella, jossa
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mitatuista absorbansseista vahennettiin @B0Nn aallonpituudella mitattu absorbanssi. Talla
aallonpituusalueella klorofyllit ja karotenoidit eivat myodskaan absorboi valoa (Lichtenthaler &
Buschmann, 2001.)

Asetonia kaytettiin liuottimenaitoisuusanalyyseiss&aytetty laimennuskerroid:5, jolloin
analysoiduissa naytteissa asetonin tilavuusosuus oli 80 %. Naytteet laimennettiin, jonka jalkeen
ne sentrifugoitiin viela 5 minuutin ajan 4000 rpm:gs@nndssameuden poistamiseksi
Kaytetylla liuottimella ja seossuhteella klorofylli a:n absorbanssin mmkdi aallonpituudella

663,2 nm, klorofylli b:n absorbanssin maksimi aallonpituudella 646,8 nm. Klorofylli a:n

konsentraatio voitiin maarittdantalon3X mukaisesti (Lichtenthaler & Buschmann, 2001.):

@ pwud ; cxdd o (3X)
,Jjossa Ca klorofylli a:n konsentraatio

Aes32 absorbanssi aallonpituudella 663,2 nm

Asss8 absorbanssi aallonpituudella 646,8 nm

Klorofylli b:n konsentraatio saatiin kayttamalitaloa 4X (Lichtenthaler & Buschmann,
2001.):

O ¢md 5 upTtd 4 (4X)

,Jjossa Co klorofylli b:n konsentraatio

Lopuksi maaritettiin  karotenoidien kokonaiskonsentraatyhtalon 5X  mukaisesti.
Kokonaiskonsentraatioon sisaltyi ksantofyllit (X) ja karoteenit (c) (Lichtenthaler & Buschmann,

2001.):

@ (5X)

,Jjossa Cx+c) karotenoidien kokonaiskonsentraatio

Kaikki lasketut konsentraatiot olivat yksikéssa mg/L. Kaytetyn-\A8-spektrofotometrin

tarkkuudesta johtuen absorbanssit mitattiin klorofyllien konsentraatioita varten 663 ja 647 nm
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kohdalta. Karotenoideja varten absorbanssi mitattin 470 nm kohdaltkistéamitatuista
absorbanssilukemista véahennettiin viela 750 nm kohdalla mitattu absorbanssi, jolloin

sameudestmhtuva absorbanssi saatiin huomioitua ja sen avulla tehtiin taustankorjaus.

Partikkelikokojakauma

Naytteiden partikkelikokojakauman maaritgles kaytettiin kahta eri menetelmaéa. Pienemmat
partikkelit ~ mitattiin kayttaen Malvernin  valmistamaa  Mastersizer = 3000
parti kkeli kokoanal ysaat t-okdisidle kiinjoainepartikiseleiNee | t u
(Malvern Panalytical (a), 2021). Tata suurerhkimtoainepartikkelit mitattiin kayttaen kuva
analyysid, jossa kiintoaineet kuvattiin tasaisella alustalla ja niiden dimensiot maaritettiin

kuvista Imagebhjelman avulla.

Partikkelikooltaan pienempien naytteiden kanssa kaytetty Malvern Mastersizer 3000
partikkelikokoanalysaattori on esitettjtekuvassa 2 A). Kiintoainepartikkeleita kaadettiin
ensin liuottimen sekaan dekantterilasiin, johon oli upotettu Mastersizer 3000:n lisatarvikkeena
olleen Hydro EVdispersioyksikon naytteenottopdditekuvassa 2 Besitettyna Hydro EV
dispersioyksikko ja yksikon naytteenottopééa upotettuna dekantterilasiin analyysien mukaisissa
jarjestelyissd. Analyyseissa kaytetty liuotin oli sama kuin uuttokokeissakin kaytetty liuotin.
Veden ollessa liuottimena analyyseissa kéyteionivaihdettua vettd hanaveden sijasta, silla

hanaveden seassa olleet suolat saattoivat mahdollisesti aiheuttaa virhetta lopputuloksissa.

Litekuva 2. A) Pienempien kiintoainepartikkelien partikkelikokoanalyyseihin kaytetty Malvern
Mastersizer 300@artikkelikokoanalysaattori. B) Malvern Mastersizer 3000
partikkelikokanalysaattorin lisdosana ollut Hydro -BMpersioyksikkd, jonka
naytteenottopaa oli liumta siséltavassa dekantterilasissa ennen mittauksen aloitusta.
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Hydro EV:n naytteenottopaa sisalsi keskipakopumpun ja sekoittimen, jotka mahdollistivat
kiintoainepartikkelien tasaisen jakaantumisen liuottimg$salvern Panalytical (b), 2021).
Hydro EV-dispersioyksikkd ja Mastersizer 30partikkelikokoanalysaattori olivat
yhdistettyna toisiinsa letkulla, jonka sisdlla naytettd liikkui dispersioyksikdsta

partikkelikokoanalysaattorille ja sielta takaisin dekantterilasiin

Partikkelikokoanalysaattorin toimta perustui laserdiffraktioon. Laite mittasi tasaisesti
liuottimeen jakaantuneista kiintoainepartikkeleista sironnutta laservalon intensiteettia optisen
penkin mittausalueella. Useat detektorit maarittivat intensiteetit punaisen ja sinisen valon
aallonptuuksilla eri kulmissa. Mittausdatan perusteella partikkelikokoanalysaattori maaritti
partikkelikoot mitatusta sirontakuviasta. Mastersizer 3000hjelmisto laski jokaisesta
mittauksesta naytteen partikkelikokojakaumat. Sama ohjelmisto kontrolloi mytistaa

mittauksen aikana (Malvern Panalytical (a), 2021.)

Jokaisesta naytteesta otettiin viisi rinnakkaismittausta ja yksittdisen mittauksen kestoksi ol
asetettu 15 sekuntia. Tulokset saatiin kayttamalla Fraunhoferin analyysimenetelmaa. Tuloksia
oli maldollista tarkastella jalkikdteen Mastersizer 3@belmalla, jonka lisaksi data oli

mahdollista siirtad myds Micros8fExcelohjelmaan sopivaan muotoon.

Kaikki naytteet, joiden suurin partikkelikoko oli oletettavasti yli 3,5 mm, analysoitiin kuva
analyysen avulla. Naytteen Kkiintoainepartikkelit kuvattiin kayttden Sony BB
digikameraa, joka oli asetettu vakiokorkeudelle lapinakyvan lasiastian ylapubitieiga 3

A)). Kameran linssin ja astian valinen etéisyys oli 27 cm. Kiintoainepartikkeliettiset
lasiastialle ja taman jalkeen niista otettiin kuva. Ennen kiintoaineiden lisdamista astialle
laitettiin n. 200 mL vettd, jotta kiintoainepartikkelit erottuivat toisistaan. Liséksi astiaalle
asetettiin lapindkyva mittasteikko ennen kiintoaineidenisdysta, jotta kuvista voitiin
analysoida partikkelien koko suhteessa kuvassa nakyneeseerasteilkoon. Lopulta
kiintoaineita lisattiin astialle yhteensd noin 1 g ja kiintoaineet levitettiin ympariinsa
mahdollisimman tasaisesti siten, etta ne eiv@esdtoisissaan kiinni ja taten eivat aiheuttaneet
virhettéd partikkelikokoanalyyseissdlitekuva 3 B)). Lapindkyvan lasiastian alla oli
nelionmuotoinen ledialo, joka sytytettiin ennen kuvan ottamista, jotta kiintoainepartikkelit

erottuivat paremmin taustastatékuva3 C)).
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Litekuva3.  Kiintoainepartikkelien kuvaukseen kaytetty laitteisto kaalyyseja varten. Laitteisto
koostui Sony DSE@V90-digikamerasta, lapindkyvasta lasiastiasta, astian alla olleesta
valaisimesta seka miti@steikosta astian paalla. A) Kuva ennen naytteen ja-mitta
asteikon lisaamista. B) Kuva naytteen ja mitdeikon lisaéisen jalkeen. C) Kuva
valaisimen sytyttamisen jalkeen.

Litekuvan 3 C) mukaisella asettelulla saatu esimerkkikuva pinaattinaytteen
kiintoainepartikkeleista on esitettyiitekuvassa 4 A). Alkuperaiset kuvat analysoitiin
ImageJ:lla, jota on kaytetty kwaamalyyseihin erilaisissa sovelluskohteissa (Schneider et al.,
2012; Schindelin et al., 2012). Kuvien analysoinnissa kaytettiohjBlmointikielella luotua
ohjelmaa (R Core Team, 2020). Kaytetylla ohjelmalla partikkelikokoanalyysi toteutettiin
naytteesta vheittain. Alkuperaisestd kuvasta maaritettin matdeikko ennen kuvan

analysointia.

Kuva-analyysin ensimmaisessa vaiheessa alkuperdinen kuva rajattiin siten, ettd rajatussa
kuvassa nakyi pelkastaan kiintoainepartikkeleltaekuva 4 B)). Taman jalkee rajatusta
kuvasta luotiin kahta varia sisaltava mustavalkoinen binaarikuva, jossa kiintoainepartikkelien
rajat nakyivat alkuperaistd kuvaa selkeamniitekuva 4 C)). Bin&érikuvasta tunnistettiin
valkoisina pisteind nakyneet kiintoainepartikkelit, jaigikaisesta ImageJ analysoi partikkelin

pintaalan (iitekuva4 D)).
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Litekuva4.  Kuvankasittelyvaiheet kuvanalyyseissa. A) Pinaattindytteen kiintoainepartikkeleista
otettu alkuperdinen kuva. B) Alkuperdinen kuva rajattuna. C) Mustavalkoinen
bindéarikwa rajatusta kuvasta. D) Binaarikuvasta tunnistetut partikkelit.

Kuvista maaritetyistéa partikkelien pintdoista voitiin estimoida partikkelien halkaisijat ja
tilavuudet. Partikkelien halkaisijat saatiin maaritettya laskemalla mitattua-gdadiavastaay
ympyran halkaisija kayttaerhtaloaex:

Q ¢ — (6X)

,Jjossa dp partikkelin halkaisija

Ap partikkelin pintaala
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Halkaisijaa maaritettaessé laskennan oletuksena taten oli, ettd partikkelit olivat ympyran
muotoisia, vaikka todellisuudessa partikkelit olivat epasaanndéllisia muodoltaan. Taman myoéta
tilavuutta maaritettaessa oletuksena oli, etta partikkelit olivat mtaaiopalloja. Poikkeuksena

oli pinaatti, jonka tilavuutta maaritettaessa laskennan oletuksena puolestaan oli, etta partikkelit
olivat 3D-muodoltaan lieridita, joiden korkeus vastasi maaritettyd halkaisijaa. Todellisuudessa
partikkelit olivat muodoltaan lgimaisia, jolloin niiden korkeus ei kasvanut loputtomasti
lasketun halkaisijan kasvaessa. Ohjelmalla maaritettiin taten partikkelien korkeudelle ylaarvo,
joka maaraytyi pinaatinlehden paksuuden mukaan. Ylaarvoksi asetettin 1 mm, joka vastasi
suunnilleen maatinlehden paksuutta. Partikkelien tilavuudet saatiin halkaisijan jaglana
avulla kayttaeryhtaloarzx:

® 0 M (7X)

,Jjossa Vp partikkelin tilavuus

Yhdesta naytteesté piti ottaa nowrBXuvaa riippuen sen sisaltdmien kiintoaineiden maarasta.
Kaikki saman naytteen kuvista analysoitu partikkelikokodata yhdistettiin yhdeksi jakaumaksi,
jolloin tulokset laskettiin naytteen kaikkien kuvien kesken. Joktasmitatusta partikkelista
laskettiin halkaisijgyhtalon X mukaisesti ja tésta saadut arvot ryhmiteltiin tasaisesti 20:een eri
kokoluokkaan néaytteesta maaritetyn halkaisijan minimiarvon ja maksimiarvon vélille.
Maaritettyd halkaisijaa vastaava partikkelilukumaard, pintala seka tilavuus maaritettiin
kaikista partikkeleista. Naista maaritettiin jokaiselle kokoluokalle niiden suhteelliset osuudet
minimin ja maksimin muodostamalla kokonaisvaihteluvalil@tekuvassab esitettyna kuva
analyysilla saatuesimerkkikuvaaja porkkanalle, jossa nékyy eri kokoluokista partikkelien
lukum&araa, pintalaa seka tilavuutta vastaavat suhteelliset osuudet kokonaismaarista

maaritetylla vaihteluvalilla.
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Litekuva5.  Porkkananaytteekiintoainepartikkelien halkaisijaa vastaava partikkelien lukumaaréa
(vihreélld), pintaala (punaisella) seka tilavuus (siniselld) eri kokoluokissa suhteutettuna
kokonaismaariin mitattujen partikkelikokojen vaihteluvalilla.

Kiintoaineiden kumulatiivisista grtikkelikokojakaumista tarkasteltiin D4,0D50- sek&a D90
arvoa, jotka kuvastivat partikkelien halkaisijoita eri kokoluokissa.
Partikkelikokoanalysaattorilla nama oli mahdollista tarkastella suoraan Mastersizer 3000
ohjelman lopputuloksista ja kwanalyy®issa kaytetty ohjelma maaritti eri kokoluokkien
arvot. D10 vastasi partikkelikokoa, jota pienempid 10 % kaikista mitatuista partikkeleista oli.
Vastaavasti D50 ja D90 vastasivat partikkelikokoja, joita pienempid 50 % ja 90 % kaikista
mitatuista partikkelista oli. Yleisimmin lopputuloksissa tarkasteltiin Dp@rtikkelikokoa,

joka kuvasti melko tarkasti naytteen maksimipartikkelikokoa, silla siihen sisaltyi lahestulkoon
kaikki mitatut partikkelit kuitenkin siten, etta yksittiset satunnaiset selke&sti reotamat
partikkelit jaivat tarkastelun ulkopuolelle. My6s Dpértikkelikokoa tarkasteltiin joissain

tapauksissa, silla se kuvasti melko tarkasti naytteen keskimaaraista partikkelikokoa.
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Reologiset mittaukset

Reologia on tieteenala, joka tutkii aineidemuodonmuutoksia ja virtauksia. Reologiset
ominaisuudet maaraytyvat leikkausjannityksen ja aineen muodonmuutoksen vélisesta suhteesta
erityyppisissa virtauksissa. Leikkausjannitys on tietylla alueella vaikuttava voima F.
Reologinen mittaus suoritetaan agptalla materiaalille tietty leikkausjannitys ja mittaamalla
syntynyttd muodonmuutosta. Vaihtoehtoisesti voidaan mitata muodonmuutokseen vaadittavan
leikkausjannityksen suuruus. Naiden kahden fysikaalisen ominaisuuden vaikutuksista syntyy

materiaalin reoloiget ominaisuudet (Dogan & Kokini, 2006.)

Reologian keskeisimméat muuttujat ovat leikkausjannitys, leikkausnopeus seka viskositeetti.
Kaikki nama linkittyvat toisiinsa. Leikkausjannitys lasketaan kayttamahéiloa 8X
(Brummer, 2006):

T - (8X)
,Jjossa T leikkausjannitys
A pinta-ala
F vaikuttava voima pintalalla A

Voima F ilmoitetaan newtoneina (N) ja pirdéa neliometreina (A). Talloin leikkusjannitys on

yksikossa N/rtai Pa. Leikkausnopeus puolestaan saaghtiolla9X (Brummer, 2006):

I (9X)
,Jjossa Yy’ leikkausnopeus
v materiaalin nopeus
h materiaalin paksuus

Materiaalin nopeus v ilmoitetaan yksikossa m/s ja paksuus h ilmoitetaan metreina (nm). Tallé
leikkausnopeudery yksikkd on 1/s. Lopulta materiaalin viskositeetti voidaan maarittaa

leikkausjannityksen ja leikkausnopeuden avulla kaytydealoa DX (Brummer, 2006):

- - (10X)



LITE Il 12(14)

,Jjossa n viskositeetti

Viskositeetin yBusnmé, kR@6)on t aten Pa- s

Reologisissa mittauksissa kéaytettin Anton Paar MCR -1@@2netria, joka on esitetty
litekuvassa6 A). Reometrissa kaytettiin mittauksissa S3214/2V/2V-30/109mittapaata,

joka on esitettylitekuvassab B). Laite mittasi naytteista leikkausjannityksen ja viskositeetin
arvoja eri leikkausnopeuksilla. Mittaukset suoritettiin siten, ettd naytetta laitettiin noin 50 mL
reometrin mittaastiaan ja mittapaa laskettiin astian sisalle. Astian lampétilaa oli rtiskalo
muuttaa siihen yhdistetyn lampdhauteen avulla. Lahtokohtaisesti haude oli sdadetty 20 °C:seen,
kun mittaukset suoritettin huoneen lammossa. Leikkausnopeus oli sdadetty muuttumaan
logaritmisesti laskevasti valilla 160 1/s mittauksen aikana. Leikksnopeus ja viskositeetti
mitattiin talla leikkausnopeusvalilla yhteensa 21:std pisteestda. Naytteista otettiin yhteensa
kolme rinnakkaismittausta, jonka jalkeen mittapd& nostettiin ylos -astiasta. Mittapaa ja
mitta-astia puhdistettiin vedella ja kuittén huolellisesti ennen seuraavan naytteen mittausta.
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Litekuva6.  A) Reologisissa mittauksissa kaytetty Anton Paar MCR1&@2netri. B) Mittauksissa
kaytetty ST242D/2V/2V-30/109mittapaa.
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LITE I Pilot-prosessin laitteiden kayttbohjeet

Apple Press ESEQ55-silppuri
Raakaaineiden gppuamistoimenpidsuoritettinseuraavanlaisten ohjeiden mukaisesti:

1. Varmista, ett&aikki silppurin likkuvat osat sekétupaneeli ja siihen kuuluva
syottosuppilo ovat asianmukaisesti kiinnitetty.

2. Laita silppurin alapuolelle valmiiksi kerdysastia silputulle raakeeele.

3. Kaynnista 8ppurin terd moottorin paalla olevasta katkaisijasta.

4. Lisaa raakaainetta syottosuppilon kautsilppuriin. Ala lisda raakainetta liian paljon
kerralla, jottasilppuri ei tukkeuduSyottosuppilo kannattaa suojata esimerkiksi
sopivan kokoisellgressulla tai muovikannellgotta syottosuppilostaatunnaisesti
lentavat raakaingoartikkelit eivat sotke ymparoivia tiloja.

5. Kun tarvittava méaéara raakanetta on silputtu, sammuta silppurin virta moottorin
paalla olevasta katkaisijagtota taman j&leen myds virtajohto pogsistorasiasta.

6. Silppurin puhdistusta varten avaa etupaneelin kulmissa dteistyspultit (4 kpl).
Taman jalkeempoista etupaneeli ja syottosupilo nostamabgoois paikaltaarRoista
teraavaamallgyorimisakselin keskella oleva kiinnityspultéhvaamista varten akselia
pitdatukea, jotta se ei paadse likkumaan vapaasti pultin avaamisen aikana.

7. Puhdista silppurin takaseina veddlten, ettdaakaainata ei jaasilppurin
takaseinaan taeunoille Varo kutenkin etta vetta ei pddse menemaan aksalirita
silppurin séhkdosiinHuuhtele vedell&ilppurin etupaneeli, syottosuppilo, teré seka
kaikki pienet osat siten, etta niihin &g yhtaan raakaineita kiinni. Jata osat
kuivumaansiksi aikaa, kunnekaikki huuhteluvesi on haihtunut.

8. Laita terd, etupaneeli ja syottosuppilo takaisin paikaléstanmukaisella tavalla.

Silverson AX5-roottori -staattorisekoitin
Raakaaineiden hajotustoimenpideioritettinseuraavanlaisten ohjeiden mukaisesti:

1. Aseta sekoitusastia sekoittimen tegdapuolelle. Suositeltavaa on myds asettaa astian

alle sekoittimen mukana tullut kumimatto, jokataa astiaa liikkumasta sekoituksen
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aikana.Sekoitusastia tulisi asettaa sitetiddera ei ole aivan astian keske|tita
sekoituksessa syntyva pyorre ei kadiian suureksi eikd seos ala roiskumaan.
Kaynnista sekoitirvirtakytkimesta, joka sijaitsee sekoittimen tplalella.Laske
sekoittimen ter&opivalle korkeudell&ayttamalla sekoittimen etupuolella olevan
ohjauspaneelisuuntanappaimia.

Lisda nesteetekoitusastiaan jaloitasekoituskadntamalldgsekoittimen etupuolella
olevan ohjauspaneels@atonupi pois nollaasennostaSekoittimen kierrosnopeus
tulisi asettasaatonupin avullaiten, etta pyorre ei kasva lilan suureksi eika seosta ala
roiskumaanSekoittimen kerrosnopeus on rajoitet&@000 rpm:&an jairta on
rajoitettu 5 A:iin Kaytettava kierrosnopeus tulee asettaa naiderara@en puitteissa.
Sekoitinta ei saa missdan nimessa pyorittadangwaan sekoittimen tulee aina
kaytettaessalla upotettuna nesteseokseen.

Lisda raakaaineet sailioon vahitelle/aro kaatamasta raakéneita suoraan teréan
paalle, vaapyri kaatamaan raakaineet astia reunalle. Halutessadajotukselle voi
asettaa ajaotonpainamallasekoittimen etupuolella olevan ohjauspaneelin
ajastimappaintdjolloin ohjauspaneelissa nakyva sekuntikello nollaantuu ja alkaa
ottaaaikaaautomaattisesti.

Kun hajotus on ohiaita sekoitus pois paaltd kaantam&kgkoittimen etupuolella
olevan ohjauspaneelin saatonuppi naléentoonNosta tera pois seoksesta
kayttamalla sekoittimen etupuolella olevan ohjauspaneelin suuntandpddosta
sekoitusastia poisekoittimen teraalapuolelta.

. Sekoittimenteranpuhdistusta varten aseta vetta sisaltdva astia sekoittimen teran
alapuolelle. Laske sekoittimen teataskayttamalla sekoittimen etupuolella olevan
ohjauspaneelin suuntanappainAdoita sekoitus vedelliaantamalla sekoittimen
etupuolella olevan ohjauspaneelin saatonuppi pois-askanosteSekoitusnopeus
tulisi asettaa niin korkealle kuin mahdollista, jd#e&n ja sita ym@ardivan
rakeneegenkiinni jaaneet raakainepartikkelit irtoaisivatSekota usean minuutin
ajan, jonka jalkeetaita sekoitus pois paaltd kddntamalla sekoittimen etupuolella
olevan ohjauspaneelin saatonuppi nakk@entoon. Nosta teréa pois seoksesta
kayttamalla sekoittimen etupuolella olevan ohjauspaneelin suuntanappdosia.

vesiastia pois sekoittimen teran alapuolelta.
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Tarvittaessa toista puhdistus asettamalla uusi vetta siséltavaekstiiimen teran
alapuolelle jassuorita loput puhdistukseen liittyvat toimenpiteet siten, séittimen
terdan ja sen tukirakenteeseefjia yhtaan raakaineitakiinni.

Kun puhdistus on suoritettu, jata terd ylaasenjaammuta sekoitimirtakytkimesta,

joka sijaitsee sekoittimen takapuolella. Jg&oittimen terd kuivumaan.

Syottosailio 1

Syottdseosta sekoitettisyottosailiossa 1 seuraavien ohjeiden mukaisesti:

1.

Varmista, etta syottosailion pohjaventtiili on kiinsekoitin on tukevasti kiinnitetty
moottorin alapuolella olevaan istukkaansekoituksenestolevyt ovat tukevasti
kiinnitetty sailion ulkoreunille.

Kaada syottoseosyottosailioon. Mikéli seos laimennetaan syottosailidossa, niin kaada
ensin liuotin ja sen jalkeen vasta kiintoaimestesuspensio.

Kaynnista sekittimen moottoritaajuusmutiajansivussa olevasta virtakytkimesta.
Aseta sekoittimelierrosnopeus sopivaan arvokéantamalldaajuusmuttajan
saatonupia ja kaynnista sekoityzainamallaaajuusmutiajanStartnappia.

Sekoita noin 10 minuuttig avaa pohjaventtiilijonka jalkeersyottoseoksen
pumppaus voidaan aloitta@ekoittimen kierosnopeutta voidaamuuttaa tarvittaessa
kokeen aikan&aantamalldaajuusmuttajansaatonuppia

Kokeen lopussaekoitus lopetetaan painamatitajuusmutiajanStopnappia
Syottdsailion phjalle jaanyt seos poistetaan pohjaventtiilin kautta joko laskemalla
seodetkun lapi erilliseen astiaan tai pumppaamalla gems syottosailiosta.
Syottdsailio puhdistetaddayttamalla vesiletkygpesuainetta ja harjaa. Tarkoituksena
on harjata kaikkigottoseoksesta jaéneet tahrat pois syottosailiisiguksi

syo6ttosailio huuhdellaan vedelld huolellisesti, jotta sinne aihEEanpesuvéa.

Syottosailio 2

Syottdseosta sekoitettiin sy6ttosailiossa 2 seuraavien ohjeiden mukaisesti:

1.

Varmista, etta syottosailion pohjaventtiili on kiinni, sekodimtukevasti kiinnitetty

tukivarteena sekoituksenestolevyt ovat tukevasti kiinnitetty sailion ulkoreunoille.
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2. Kaada syottoseos syottosailioon. Mikali seos laimennetaan syo6ttosailiossaanian k
ensin liuotin ja sen jalkeen vasta kiintoaimestesuspensio.

3. Kaynnista sekoittimen moottai@ajuusmutiajanalapuolellaolevasta virtakytkimesta.
Aseta sekoittimen kierrosnopeus sopivaan arvoon kaantamadlliusmutiajan
sivussa olevaaaatonuppiga kaynnista sekoitusdétonupin vieressé olevasta
katkaisijasta

4. Sekoita noin 10 minuuttia ja avaa pohjaventtiili, jonka jalkeen syottoseoksen
pumppaus voidaan aloittaa. Sekoittimen kierrosnopeutta voidaan muuttaa tarvittaessa
kokeen aikana kaantamatkajuusmuttajansivussa olevaaaatonuppia.

5. Kokeen lopussa sekoitus lopetetéaamjuusmutiajansdatonupin vieressa olevasta
katkaisijastaSyo6ttosailion pohjalle jaanyt seos poistetaan pohjaventtiilin kautta joko
laskemalla seos letkun lagiilliseen astiaan tai pumppaamalla seos pois
syottosailiosta.

6. Syottosailio puhdistetaan kayttamalla vesiletkua, pesuainetta ja harjaa. Tarkoituksena
on harjata kaikki syottoseoksesta jaaneet tahrat pois syottosailiosta. Lopuksi

syottosailio huuhdellaan della huolellisesti, jotta sinne ei jjatadnpesuetta.

Flowrox LPP-D15letkupumppu
Flowrox LPRD15letkupumppua operoitiin seuraavien ohjeiden mukaisesti:

1. Varmista, ettd letkuliitannat pumpusta syottdsailioon ja ultradanimodowiin
asianmukaisesti kiinnitetty, eivatka ne vuoda mistaén koktaanista myos, etta
syottosailion poistoventtiili on auki, ennen kuailoitat pumppauksen.

2. Kaynnista pmppu laitamalla virtajohto pistorasiaaRumpunasetettuilavuusvirtaus
voidaan asettaa haluttuun arvogililla 0-2,5 L/mintaajuusmutiajassa olevan
saatonupiravulla.

3. Avaa pumppuun yhdistetylla tietokonedlabVIEW-ohjelma Avaa pumpun
kayttdon tarkoitettu ohjelma, klikkaeStartt o me pauseh | a4l keen " T
jonka jalkeen pumppua on mahdolligigeroida LabVIEWohjelman avullaPumppua
on mahdollista operoida M a n dilaskajoko taajuusmuuttajaan asetetulla
tilavuusvirtaukselld1 tai pumpun maksintiiavuusvirtaukselld2, joka on 2,5 L/min.

Pumppua voidaan myds oper d a " Ridasga kagttgen molempia
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tilavuusvirtauksiavzuoroperéaarsiten, ettd molempietilavuusvirtausterkestoaika
voidaan maarittahabVIEW:ssdAseta halutuh s et uk s et UN"a, Kkjl d rkkkaa a
jalkeen pumppaus syoéttosailiostradanimoduuliin alkaa.

4. Kokeen loputtua lopetpumppaaminen klikkaamallzabVIEW:std” Runni ng” .
Varmista, etta letkupumpun sisélle ei gyttoseosta pumppaamalla védtkujen
lapi kokeen jalkeen.opuksi sllje LabVIEWtietokoneellga katkaise virta pumpusta

ottamalla virtajohto pois pistorasiasta.

Ultradanimoduuli ja Weber Ultrasonics MG-ultradanigeneraattori

Ultradanimoduulin ja Webayltrasonics MGultraddnigeneraattorin operoistioritettiin

seuraavien kayttéohjeiden mukaisesti:

1. Varmista, ettdnoduulin kansi on pultattu tiukasti kiinmoduuliin Varmistamyos
etta kaikki moduulirventtiilit ovat kiinni, lukuun ottamattenahdollista ulostulo
yhteydess&aytettavaaenttiilia. Lisaksi varmista, ettd moduulin ulostulo on asetettu
asianmukaisesti ja seos paasee liikkumaan hallitusti ulos moduulissauloletku
tulee asettapko taryseulan syddaukontai erillisenkeraysastian ylapuolelle
riippuen mihin ulostulo halutaan ohjata moduulista.

2. Kiinnitd lampdmittarit moduulin sy6ttoon ja ulostulodrdmpdétiladataa voidaan
tallentaa LabVIEWohjelman avulla santla, kun pumppua operoida.

3. Tayta moduuli vedelld ennen kokeen aloitusttta voidaan syottéd moduuliin
pumppaamalla vetta syottosailiosta tai kiinnittAmallajebsietku suoraan moduulin
syottoyhteeseegja laskemalla moduuli tayteen vesijohtovetta.

4. Kiinnitd pumppuun yhteydessa oleswottdetku asianmukaisesti ultradanimoduulin
syottoyhteeseeja varmistagtta litdnta vuoda mistaan kohtaa

5. Mikéali kokeessa kaytetdan ultradaantayknistdUltrasonics MGultraganigeneraattori
sen etupuolella olevasta virtakatkaisija§aneraattorin padvalikko aukeaa, josta
voidaan muuttaaltraddnen kayttoon liittyvidsetuksia Generaattoriretupuolella
olevaa saatonupia kdantamalla voidadeelatalapi eri parametrejdPainamalla
saatonuppi pohjaan parametasetuarvoaukeaa ja taman jalkeen saatonuppia
kdantamalla voidaan muuttaa parametrin asetusabgmaerkiksinimellinen

ultradanitehooidaan asettaaaluttuun avoon valilla 56-100 % generaattor
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maksimitehosta, joka on 2000 W. Ultradanta voidaan myos kayttaa pulssitetusti
valitsemallaultradanigeneraattorin paavalikosi&radanerajastusasetuks josta
voidaan asettaa ultradaneamronperadinekaytttaikaja kayttdamaton aika.

6. Aloita syottbseoksen pumppaaminen moduulin sisaAll@ita myésmoduulin syotén
ja ulostulon lampdatilan tallennddikkaamalla LabVIEWHA kaytetyn ohjelman
" S a-kahdastd N ogjolloint ek st i ks muuttuu LAbYIEW " | a
tallentaamy6s ympabivan tilanlampatilan arvojaerillisenlampoémittarin avulla.
Asetetulla ohjelmalla lampdtiladataa tallennetaan sekunnin valein kaikista
LabVIEW:iin yhdistetyista lampOmittareistain pitkd&n, kun tallennus on paalla.

7. Suojaa kiulosi, mikali ultraganta kaytetddn kokees&aynnistéultradanipainamalla
generaattorin etupuolella olew®N/OFFnappulaanoin minuutti sen jalkeen, kun
syottdseoksen pumppaaminen on aloitettu. TuoBgiittoseos on liikkkunut
syottdetkujen sisallatarpeeksi, jott&iintoaineita alkaalmaantuamoduulin syottoon.

8. Kokeen lopuessa sammuta ultrad@ainamalla generaattorin etupuolella olevaa
ON/OFFnappulaamikali ultradantéon kaytety kokeessaSammuta myds pumppu ja
lopeta lampédtiladatarmtiennus LabVIEW:ssd ampdtilan tallennus loppuu
kli kkaamall a LkdbWd &Mt a ™" Bave,” jolloin te
tallennus loppuu.

9. Kokeen jalkeerrrota syottdletku moduulin sy6ttéyhteestéaajgmamoduulin kannessa
oleva paineentasausvaeititt Laske moduuli tyhjaksja keraa sisélle jaanyt seos
erilliseen astiaamoduulin ulostulostaPoista lampdomittarit moduulin sy6tosta ja
ulostulosta.

10. Puhdistusta vartervaa moduulifja kehikonvélilla olevassadlemmassa
kiinnityskohdasa olew kiinnityspultti sekakiristysmutteri Poista pulttija mutteri
Kallista moduuli vaakasntoonja kiinnité kiinnityspulttija kiristysmutterivaaka
asennossa olevaaehikonkiinnityskohtaan. Aaa kannen kiinityspulttien
kiristysmuttert. Poistakaikki pultit ja mutterit.

11. Poista moduulin sisélla oleva ultradgdnisauva seka sitd ymparoiva spataahalla
moduulin karta poispain moduulist@seta ultradénisauva ja spiraali varoen tasaiselle
alustalle Huuhtele sauva ja spiraali huolediggi puhtaaksi vedella siten, etta
sy6ttdseosta tai kiintoaineita ei jaa niihin yhtaan kiinni.

12. Avaakehikonja moduulin vaakasennorkiinnityskohdassa oleviainnityspultti ja

kiristysmutteri Poistapultti ja mutterikehikon kiinnityskohdastadNosta moduliputki
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takaisin pystyasentoon ja kiinnita kiinnitysguja kiristysmutteripaikalleen
pystyasennoalempaarkiinnityskohtaan Asetamoduulinulostulokeraysastn

paalle johonvoidaan laskeanoduulin sisaltdulevatnesteé Huuhtelemoduuliputken
sisadpinnat vedella huolellisesti puhtaaksi siten, etta sy6ttbseosta tai kiintoaineita ei jaa
yhtdan moduulin sisélle.

13. Avaa jalleen kiinnityspultti ja kiristysmutterRoista pultti ja mutteriNosta moduuli
vaakaasentoon ja kiinnita kiinnyspultti seka kiritysmutteri vaakasennon
kiinnityskohtaanLaita ultradanisauva ja sitd ymparoiva spiraali takaisin
moduuliputken sisélleTyénné kansaivan kiinni ja &ita kaikki kannen kiinnityspultit
ja kiristysmutterit takaisin paikalleen. Varmista, gitdtit ovatkiinnitetty tasaisestja
tiukasti.

14. Avaa kehikon ja moduulin vaakasennon kiinnityskohdassa oleva kiinnityspultti ja
kiristysmutteri. Poista pultti ja mutteri kehikon kiinnityskohdasta. Nosta moduuliputki
takaisin pystyasentoon ja kiinnita taityspultti ja kiristysmutteri paikalleen

pystyasennoalempaan kiinnityskohtaan

Virto VPB 450-taryseula
Virto VPB 450taryseulaa operoitiin seuraavien ohjeiden mukaisesti:

1. Varmista, ettdeula sekd sen alapuolella olewvedlliset osat ovat asetettu
asianmukaisesti paikalleeKirista taryseulan kangnnen kokeen aloituskannen
reunoilla oleviersormimuttereiden (5 kpl) avull&irista jokainensormimutteri
tasaisestkasineen niin tiukalle, kuin mahdollist@tta kansi on suorassatj&kevasti
taryseulan paalla.

2. Aseta moduulin ulostuloletku taryseulan syéttdaukon ylapudbattamalla letku
esimerkiksi statiivin ja kouran muodostamaan tukirakentedseem. Asetaletku
siten, ettéen suuaukkeei ole aivartéryseulan keskohdan palla, vaan hieman
reunalb. Suuntaa myoketku siten, ettd sgydtéa seosta taryseulan kiintoaineiden
ulostulcsta poispainUlostuloletku seké sen kanssa kaytémkirakenteet tulisi asettaa
vahintaarb cm paahan taryseulan liikkkuvista osita, jotta e ei kdynnissa

ollessanosu letkuun taien tukirakenteisiin.
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Aseta keraysastiat nestgia kiintoainedenulostulojen alapuolelle. Nestien

ulostulon ymparille kannattaa laittaa esimerkiksi molemmista paista avonainen
muovipussi tajokin muumuu suoja, jotta nesteet eivé@tiskuympariinsa

Keraysastiat tulee myds asettaa vahintdan 5 cm paahéan taryseulan lilkkkuvista osista,
jotta taryseula ei kaynnissa ollessaan osu astioihin.

Kaynnista taryseula taajuusmuuttgaolevaa kaynnistysappia painamall&kun

moduulin ulostulosta alkaa tulla seoss@uraa kokeen aikana, etta kiintoaineet ja
nesteet tulevgatkuvastiomista ulostuloistaan pois taryseulalta, eika taryseulan paalle
ala akkumuloituaseosta.

Kokeen loputtua sammuta tarysetdajuusmuuttajassa oleveammutusappia
painamalla

Puhdistusta vartervaa taryseulan kaen kiristysmutterit ja poista kansi taryseulan
paalta.Poista myds kannen alla oleva seula seka sen alapuolellaiolaliaet osat.
Huuhtelekansi,kaikki irralliset osatseka taryseulan pohja ja reuhablellisesti

vedella siten, ettd niihin ei jaa yhtaan syotttéseosta tai kiintoaineita klétéiosat
kuivumaansiksiaikaa, kunnes kaikki huuhteluvesi on haihtunut.

Kiinnita kaikki osat asianmukagsti takaisin paikoilleen.

Angel 20K-GS-ruuvipuristin

Angel 20K-GS-ruuvipuristintaoperoitiin seuraavien ohjeiden mukaisesti:

1.

Ennen kokeen aloitusta varmistauvipuristimesta, etté&kaikki irralliset osat ovat
kiinnitetty tiukasti ja asianmukaisesti paikalleen. Irrallisiin osiin sisaltyyit,

puristimen kansisuodatukotelo,roiskekansigrotuskansi seka paineyksikko

2. Aseta keraysastiat suodosnesteen ja kiintoainekakun ulostaliajeuolelle.

Kaynnista ruuvipuristimhjausyksikon paavirtakytkimesta.

Ruuvit alkavat pyoridhjausyksikon Stamhappiapainamalla Syotakiintoaineseosta
ruuvipuristimelleruuvien ylapuolella olevan syéttosuppilon kaufiéi pida
ruuvipuristintapaallatyhjiltdéan pitkia aikoja, vaasammuta se pikimmiten, kun
syottosuppiloon tyhjenee kiintoainepksestaSammuttaminen tapahtuu painamalla
ohjausyksikén Stopappia.

Kokeen glkeen sammuta ruuvipuristin kddntamalla paavirtakytkin rasdkntoon.
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6. Puhdistusta varten irroiteaikki irralliset osatHuuhtele kaikki irralliset osat seka
syottosuppilo jauuvipeséuolellisesti vedella siten, etta niihin ei jaa yhtaan
syottoseostaat kiintoaineita kiinniJata osat kuivumaasiksi aikaa, kunnes kaikki
huuhteluvesi on haihtunut.

7. Kiinnita kaikki osat asianmukaisesti takaisin paikalleen.
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LITE IV Pumpunminimi- ja maksimivirtaamaa vastaavia naennaisten viskositeettien

tuloksia hajotuskokeissa

LiitetaulukkoV1. Hajotuskokeista

eri

ajanhetkilla

kerattyjen  naytteiden
viskositeettien arvot pumpun minimivirtaamg&,53 L/min) vastaavalla
leikkausmopeudella.

naennaisten

Raakaaine Pinaatti Porkkana Auringonkukan
siemenet
Hajotuskoe 2 3 4 5 6
Sekoitusnopeus [rpm] 5000 3000 5000 3000 | 5000
Vi skositeett - 430 2028 - 1195
Vi skositeett - 981 1228 3206 1328
Vi skosi teett| 1570 499 896 2410 | 1654
Vi skositeett | 1766 463 698 2371 | 1488
Vi skositeett | 2204 770 - - -
Vi skositeett | 1568 602 531 2604 | 1792
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Partikkelikoko D90 [mm]

A Hajotuskoe 2: Pinaatti + 5000 rpm

W Hajotuskoe 3: Porkkana + 3000 rpm
O Hajotuskoe 4: Porkkana + 5000 rpm

Hajotuskokeiden naennaiset viskositeetit minimivirtaamalla
suhteessa D9partikkelikokoon

® Hajotuskoe 5: Auringonkukan siemenet + 3000 rpm

O Hajotuskoe 6: Auringonkukan siemenet + 5000 rpm
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Hajotuskokeiden naytteistd pumpun asetetulla minimivirtaamal(@,53 L/min)
samoista naytteista maaritettyihin- D90

maaritetyt néennéiset

viskositeetit

partikkelikokoihin verrattuna.

Hajotuskokeista

eri ajanhetkilla kerattyjen naytteiden
viskositeettien arvot pumpun maksimivirtaam#&2,5 L/min) vastaavalla
leikkausnopeudella.

naennaisten

Raakaaine Pinaatti Porkkana Auringonkukan
siemenet
Hajotuskoe 2 3 4 5 6
Sekoitusnopeus [rpm] 5000 3000 5000 3000 | 5000
Vi skositeet - 130 318 - 340
Vi skositeet - 193 164 699 376
Vi skositeet 383 97 118 602 453
Vi skositeet 415 89 103 607 407
Vi skositeet 495 116 - - -
Vi skositeet 367 90 83 680 441

®
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800
700
600
500
400
300
200
100

Hajotuskokeiden naennaiset viskositeetit maksimivirtaamalla
suhteessa D9artikkelikokoon

4 5

Partikkelikoko D90 [mm]

A Hajotuskoe 2: Pinaatti + 5000 rpm
W Hajotuskoe 3: Porkkana + 3000 rpm
OHajotuskoe 4: Porkkana + 5000 rpm

® Hajotuskoe 5: Auringonkukan siemenet + 3000 rpm

O Hajotuskoe 6: Auringonkukan siemenet + 5000 rpm
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Litekuva8.  Hajotuskokeiden naytteistd pumpun asetetulla maksimivirtaam@Ja L/min)
maaritetyt néenndiset viskositeetit samoista naytteista maaritettyihin- D90
partikkelikokoihin verrattuna.

. Raakaaineiden naennaiset viskositeetit eri lampotiloissa
3 minimivirtaamalla
4000
< 020 °C O30 °C 040 °C 3631
"2 3500
S
%)
« 3000 2719
-
~ 2500
Hav] 2028
N 2000 1921 1792
— 15681505 1617 1645
» 1377 [
2 1500 11951254
+l
1000 745
531647
500
1,02,01,1 I
0

Hajotuskoe 2:  Hajotuskoe 2: | Hajotuskoe 4:  Hajotuskoe 4: Haj_otuskoe 6: HaJ_otuskoe 6
Auringonkukan Auringonkukan

Pinaatti + 5000 Pinaatti + 5000 Porkkana + 5000Porkkana + 5000Siemenet + 5000 siemenet + 500

rpm, 10 min rpm, 30 min rpm, 5 min rpm, 30 min rom, 5 min rpm, 30 min
020 °C 1,0 1568 2028 531 1195 1792
030 °C 2,0 1505 1921 647 1254 2719
040 °C 1,1 1377 1617 745 1645 3631

Litekuva9.  Hajotuskokeissa 2,4 ja 6 hajotuks#ussa seka hajotuksen lopussa kerétyista naytteista
pumpun asetetulla minimivirtaamal{@,53 L/min) m&aritetyt ndenndiset viskositeetit
eri lampdtiloissa.
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< Raakaaineiden naennaiset viskositeetit eri lampotiloissa
3 maksimimivirtaamalla
700
“< o o o 638
= 020 °C O30 °C 040 °C
— 600
S
) 528
(%)
- 200 441
=< 382
367
s 400 338 340349
™ 309 318311
— 300 271
>©
<
+ 200
89
100 83 86
273727 I I I
0 —_— . : , :
Hajotuskoe 2:  Hajotuskoe 2: | Hajotuskoe 4:  Hajotuskoe 4: A't ?{Etuos:;fkgﬁ :u?{stuosnkffkgﬁ
Pinaatti + 5000 Pinaatti + 5000 Porkkana + 5000Porkkana + 5000 . 9 . 9
) ) . ) siemenet + 5000 siemenet + 500(
rpm, 10 min rpm, 30 min rpm, 5 min rpm, 30 min . )
rpm, 5 min rpm, 30 min
020 °C 2,7 367 318 83 340 441
030 °C 3,7 338 311 86 349 528
040 °C 2,7 309 271 89 382 638
Litekuval0. Hajotuskokeisa 2,4 ja 6 hajotuksen alussa seké hajotuksen lopussa keratyista naytteista

pumpun asetetulla maksimivirtaama{a5 L/min) maaritetyt ndenndiset viskositeetit
eri lampdtiloissa
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LIITE V Laboratoriomittakaavan kokeiden tuloksista MODDE Pro:lla luodunimall

kuvaajia ennen mallin optimointia

Litekuvassall esitettyna jaanndsarvojen normaalijakauma valittémasti mallin luomisen
jalkeen. Mallin tarkkuus paranee, kun kaikki koepisteet lahestyvat ndllidekuvastall
nahdaan, ettéa kaikki muut koepisteet olivat £1:n keskihajonnan sisélla nollasta lukuurttattama
koepistettd 11, jonka poikkeama nollasta oli hieman alle +2. Tama saattaa olla merkki harha

arvosta, joka voidaan poistaa lopullisesta mallista.

Residuals Mormal Probability (PLS, comp.=2)

Laboratory scale experiments before corrections
Concentration of carotencids

0,957

-

0,9 @13

077 @
0,6 @14
@ 12
@:

Maormal prebability
=
un
1

0,37

027 @:s
0,1 @

0,05 4
&

T T T T T T T T T T T T T

-2 -1.5 -1 -05 0 05 1 15 2
Standardized residuals

M=14; R2=0,826; RSD=1,451; DF=7; Q2=0,503

Litekuvall. MODDE Pro:n tekema jaanndsarvojen normaalijakauma alussa.

Liitekuvassal? esitettynd malh ennustamien arvojen seka mitattujen arvojen vastaavuudet
mallin luomisen jalkeen. Jaanndsarvojen normaalijakauman kuvaajégsaua 11)
miinuspuolella olleet koepisteet tarkoittivat, ettd mallin tekem& ennustus oli mitattua arvoa
suurempi. Lahella rlaa olleet koepisteet puolestaan tarkoittivat, etta mallin ennustama arvo
oli lahella mitattua arvoa ja suhteellinen etaisyys nollasta oli sama kuin etdisyys suorasta

ennustettujen ja mitattujen arvojen kuvaajassa. Nama kuvaajat korreloivat tdten suoraan
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toistensa kanssa j@ekuvastal2 voidaankin nahda, etta kaikki muut koepisteet olivat lahella

suoraa lukuun ottamatta jalleen koepistetta 11.

Observed [mg/l]

Liitekuval2.

Observed vs. Predicted (PLS, comp.=2)

Laboratory scale experiments before corrections
Concentration of carotencids

T T T T T
E 7 8
Predicted [mg/1]

9

N=14; R2=0,82&; RSD=1,451; DF=7; Q2=0,503

12

MODDE Pro:n tekema ennustettujen arvojen ja mitattujen arvojen vastaavuus alussa.

Litekuvassa 13 esitettynd mallin sovituksen yhteenveto heti mallin luomisen jalkeen.

Liitekuvastal3 nahdaan, etta yhteensopivuuden asteliRilussa 0,826 ja ennustusasteo)

0,503. Mallin tarkkuus paranee, kun naiden suureiden arvot lahestyvat 1:ta.
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Summary of Fit (PLS, comp.=2) R
Laboratory scale experiments before corrections [ =
] [ Model validity

[l Reprocucivility

Concentration of carotenaids
MN=14; R2=0,826; RSD=1,451; DF=7; 0Q2=0,503

Liitekuval3. MODDE Pro:n tekema sovituksen yhteenveto alussa.

Skaalatut ja keskitetyt muuttujien kertoimet mallin luomisen jéalkeen on edittetkyivassal 4.
Vertailussa yksittdisten muuttujien sek& muuttujien valisten nelididen vaikutusten suuruus
karotenoidien kokonaiskonsentraatioon. Hyvaan malliin sisallytetddn muuttujat, joiden
kertoimet poikkeavat selkeasti nollasta ja joiden virhepalkki ei mene nfdilldnitek uvastal4
nahdaan, ettd ultradanen nimellistehaysfPvaikutti selkeésti enemman karotenoidien
konsentraatioon, kuin lampdétila (T), liuottimen etanolipitoisuus%E tai muuttujien
keskinaiset neli6t. Ultraddnen nimellisteho oli myds ainut mijajttjonka virhepalkki ei

mennyt nollan yli.
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Coefficients (scaled and centered) (PLS, comp.=2)

Laboratory scale experiments before corrections
Concentration of carotencids

1,5+

Cencentration of carotenoids [mg/]

T T T T T
4 = # ¢ # #
o '“ > o !
[« wy [l
z
N=14; R2=0,826; RSD=1,451; DF=7; 02=0,503; Confidence=0,35 o o o
MODDE 12,1 - 17.2.2021 11:08:17 (UTC+2

Litekuvald. MODDE Pro:n tekemat skaalatut ja keskitetyt muuttujien kertoimet alussa.



