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Véestonkasvun myo6td tarvitaan jatkuvasti enemman ympaéristoystavéllisempia ratkaisuja
erityisesti teollisuudessa. Kestdvaan kehitykseen pyritddn maailmanlaajuisesti, jotta kaikKki
tuotetut elintarvikkeet ja hyddykkeet olisivat mahdollisimman hiilineutraaleja koko
elinkaarensa aikana. Luonnon raaka-aineissa on edelleen laajasti potentiaalia eri
kayttokohteiden suhteen. Erityisesti paikallisesti esiintyvien luonnonaineiden hyoétykaytolla
voidaan véhent&a merkittavasti tuotannosta koituvaa hiilijalanjalkea.

Luonnonaineiden uutossa kadytetddn yleisesti muun muassa liuotinuuttoa, jossa liukoinen
ainesosa uutetaan pois raaka-aineesta kayttden sille soveltuvaa liuotinta. Useita erityyppisia
liuotinuuttomenetelmi& on olemassa, joista etenkin ultradaniuutto on yleistynyt viime vuosina
merkittavasti. Ultradaniuuton etuja perinteisiin liuotinuuttomenetelmiin verrattuna on muun
muassa uuton korkeampi saanto sekd kohentunut taloudellisuus, ympéristoystavallisyys ja
turvallisuus. Ultradaniuuttoon liittyva teknologia on vielé kehitysvaiheessa, jonka takia kaikkia
sen potentiaalisia etuja ei vield tdysin tunneta.

Tassa diplomityossa tutkittiin erityyppisten luonnonaineiden soveltuvuutta kaytettavéaksi raaka-
aineena ultradaniuuttoon perustuvassa prosessissa seka testattiin prosessin eri parametreja,
joiden pohjalta uuttoprosessin kdyttoa optimoitiin. Eri raaka-aineiden kiintoaine-liuotinseosten
naenndisen viskositeetin ja partikkelikoon valista yhteytta tutkittiin ensin. Tdméan pohjalta yksi
raaka-aineista valittiin jatkotestauksiin ultraddniuuttokokeisiin. Jatkotestaukset suoritettiin seka
laboratoriomittakaavan, etta pilot-mittakaavan laitteistoja kayttéen.

Porkkana valittiin reologisten ominaisuuksiensa perusteella testattavaksi
ultradé@niuuttokokeissa, joissa porkkanasta uutettiin karotenoideja. Laboratoriomittakaavan
kokeissa kiintoaine-liuotinseosta kKierratettiin syOttoséilion ja ultradénireaktorin vélilla.
Laboratoriomittakaavan kokeissa uuttoastetta oli ultradanen avulla mahdollista kasvattaa jopa
2,62 kertaa korkeammaksi, kuin maseroinnissa. Pilot-mittakaavan kokeissa kiintoaine-
liuotinseosta pumpattiin syottoséiliostd ultradanireaktorin lapi. Pilot-mittakaavan kokeissa
uuttoaste oli 1,04-2,02-kertainen ultradénireaktorin ulostulossa kuin syottoséiliossa ultradénen
ollessa kaytossa.
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More ecological solutions are needed constantly 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 solutions for the utilization of natural ingredients. Especially utilization of
endemic natural ingredient species would significantly decrease the carbon footprint of
production.

Solvent extraction is widely used for the leaching of natural ingredients. In solvent extraction
soluble ingredient is leached from the raw material by using applicable solvent. There are
multiple different solvent extraction methods. Especially ultrasound-assisted extraction (UAE)
has been increasingly used in recent years. 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 of its potential benefits are not completely known yet.

In this master’s thesis the applicability of different natural ingredients used as raw materials
was studied in a process that was based on the ultrasound-assisted extraction. Different
parameters were also tested in order to optimize the extraction process. Dependency between
the apparent viscosity and the particle size of different raw material-solvent pulp mixtures was
studied first. Based on the results, one of the raw materials was chosen for further testing with
UAE experiments in laboratory scale equipment and pilot scale equipment.

Based on its rheological properties, carrot was chosen as raw material to be tested in the UAE
experiments where carotenoids were extracted from carrots. In the laboratory scale experiments
raw material-solvent mixture was circulated between feed tank and ultrasound reactor. Based
on the results of the laboratory scale experiments, it was possible to increase fraction extracted
up to 2,62 times higher than in maceration. In pilot scale experiments raw material-solvent
mixture was pumped from feed tank through the ultrasound reactor. In pilot scale experiments
fraction extracted in ultrasound reactor outlet was 1,04-2,02 times higher than in feed tank
when ultrasound was used.
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1 JOHDANTO

Kestava kehitys ja materiaalien kierratys on merkittdvd osa nykyaikaista ajatusmaailmaa
teollisuudessa. Tavoitteena on muuttaa kaikki raaka-aine lopputuotteiksi siten, ettd havikin
madra saadaan minimoitua. Patuotteiden ohella syntyy huomattava méaré sivuvirtoja, jotka
pyritddn hyodyntdmadn muissa kayttotarkoituksissa. Ajatuksena on, etta syntyvat sivutuotteet
toimivat raaka-aineena seuraavalle prosessille. Etenkin elintarviketeollisuudesta syntyy suuri
maara syomakelvottomia sivutuotteita, kuten hedelmistd ja vihanneksista ylijaavét kuoret,
siemenet ja lehdet. Naitd voidaan hyodyntdd raaka-aineena muun muassa energian,
ld&keaineiden, terveysvaikutteisten elintarvikkeiden sekd& kosmetiikan tuotannossa
(Dell’Acqua, 2017.)

Suomi on yksi maailman metsaisimmisté valtioista, jonka seurauksena suuri mééra biopohjaisia
ainesosia on kaytettavissa. Eloperaisia raaka-aineita on aina my0s osattu hyddyntaa tehokkaasti
Suomessa. Suuri tekija tassa on ollut pitkddn Suomessa toiminut metséteollisuus, joka on
mahdollistanut monia biotaloudellisia innovaatioita. My0s uusia innovaatioita kehitetd4n
jatkuvasti, kuten puu- ja kasviperdiset uutteet ja hartsit sekd puupohjaiset polymeeridljyt.
Luonnonaineiden hyotykayttoon liittyvaa tietotaitoa yllapitdd jatkuva tutkimusty®, jota
akateeminen tutkimus yhdessd muiden eri instituutioiden kanssa toteuttaa (Qvintus &
Huittinen, 2017.)

Uutto on yleisesti kdytetty prosessi bioaktiivisen komponenttien erottamiseen luonnon raaka-
aineista. Perinteisesti kdytettyja uuttomenetelmia on muun muassa keittdminen, maserointi ja
perkolaatio, joiden ké&ytdstd on raportoitu jo 1000-luvulta alkaen. Perinteisten
uuttomenetelmien pohjalta kehitettiin 1700-luvulla Soxhlet-uutto, joka oli aiemmin kéytettyja
uuttomenetelmié edistyksellisempi. Néiden kaikkien heikkoutena on kuitenkin suuri liuottimen
kulutus, pitka uuttoaika ja uuton alhainen saanto. Taman takia useita uusia menetelmia on
kehitetty ajan saatossa. Uudempiin uuttomenetelmiin kuuluu muun muassa mikroaaltouutto
(MAE), ultradéniuutto (UAE), ylikriittinen nesteuutto (SFE), entsyymiuutto (EAE) sek& monia
muita menetelmid. Uudempien uuttomenetelmien etuja ovat muun muassa lyhyt uuttoaika,
vahéinen tarve orgaanisille ja vaarallisille liuottimille, helppo kéytettavyys, korkea uuton
saanto sekd pieni energian kulutus. Naistd syistd uudempia uuttomenetelmia kutsutaankin

vihreiksi uuttomenetelmiksi” (Belwal et al., 2018.)



Etenkin viimeisen kahdenkymmenen vuoden aikana edistyksellisten ja tehokkaiden
uuttomenetelmien kayttd on kasvanut. Naistd ultradaniuutto on edelld mainittujen
ominaisuuksien lisaksi helposti automatisoitavissa seka sovellettavissa monien erityyppisten
laiteratkaisujen kanssa. Ultradéniuutolla tiedetd&n olevan selke& vaikutus uuton saantoon
monissa eri kemianteollisuuden ja elintarviketeollisuuden prosesseissa. Sen avulla taydellinen
uutto voidaan suorittaa muutamissa minuuteissa korkealla toistettavuudella, jolloin raaka-
aineen késittelyyn tarvittava tydmaara on pienempi ja lopputuotteen puhtaus on korkea. Tallgin
energian tarve vahenee eika prosessissa synny jatevettd, joka vaatisi jalkikasittelyd (Chemat et
al., 2017.)

1.1 Ty0n tavoite

Taman tutkimustyon tavoitteena on testata ja optimoida luonnonaineiden ultradaniuuttoon
kaytettavan pilot-mittakaavan prosessin toimintaa seké suorittaa prosessitutkimus erityyppisten
luonnon raaka-aineiden mahdollisista kayttokohteista lopputuotteina. Prosessin raaka-aineina
on lahtokohtaisesti tarkoituksena kayttaa elintarviketeollisuudessa syntyvié sivutuotteita seka
Suomessa paikallisesti tuotettuja luonnonaineita. Talléin uuttoprosessilla voidaan vahentéa

tuotannosta syntyvén havikin méaéraa seka pienentéa tuotannosta koituvaa hiilijalanjalkea.

Tyon kirjallisuusosassa esitellddn yleisesti luonnonaineita sek& tuotannon potentiaalisia
sivuvirtoja, joita voidaan kayttaa ultradaniuuttoprosessin raaka-aineina. Liséksi perehdytaan
yleisesti kaytettyihin uuttomenetelmiin ja yksikkdprosesseihin luonnon raaka-aineiden
kasittelyssd.  Lopuksi  esitellddn ultraddneen perustuvia laitteistoja sek& niiden
toimintaperiaatteita, olemassa olevia patentteja, kaupallisia laitteita ja teollisia prosesseja.

Tyon kokeellisessa osassa esitellddn ensin kokeissa kaytetyt materiaalit ja menetelmat.
Kokeellisessa tyodssa suoritetaan ensin hajotuskokeet kdyttden luonnon raaka-aineita, jotka
edustavat ominaisuuksiltaan pehmeéd, puolikovaa ja kovaa materiaalia. Kaytettaviksi raaka-
aineiksi valittiin pinaatti, porkkana ja auringonkukan siemenet. Hajotuskokeiden tarkoituksena
on testata eri raaka-aineiden virtausominaisuuksien ja partikkelikoon vélista vastaavuutta seka
raaka-aineiden vyleistd kasiteltdvyyttd. Naiden pohjalta yksi raaka-aineista valitaan
jatkotestauksiin kaytettavéaksi ultradaniuuttokokeissa, jotka suoritetaan seka laboratorio- etté
pilot-mittakaavan laitteistoja kdyttden. Laboratoriomittakaavan kokeissa tarkoituksena on

optimoida uuttoprosessin yleisid muuttujia, jotka ovat lampatila, nimellinen ultradéniteho seka



liuottimena kaytetyn etanolin pitoisuus. Pilot-mittakaavan kokeissa tarkoituksena on testata ja

optimoida prosessin yleista kayttoa seka laitteistoon liittyvia parametreja.



KIRJALLISUUSOSA

2 LUONNON RAAKA-AINEET

Luonnon raaka-aineiksi luokitellaan aineosat, jotka ovat perdisin kasveista, eldimistg, sienista
tai mikrobeista. Naitd luonnonaineita hyddynnetdan erilaisten luonnontuotteiden, pééasiassa
elintarvikkeiden, kosmetiikkatuotteiden seké la&keaineiden, valmistuksessa. Luonnontuotteen
madritelmd on, ettd valmistuksessa ei ole kaytetty kemiallisia synteesejd. Tamén sijaan
valmistus pohjautuu ainoastaan erilaisiin fysikaalisiin kasittelyihin tai korkeintaan joihinkin
yksinkertaisiin kemiallisiin reaktioihin, jotka eivat kuitenkaan vaikuta luonnonaineen
kemialliseen rakenteeseen. Yhdysvaltain elintarvike- ja ladkeviraston hyvéksymista
ld&keaineista noin 25 % on luokiteltu luonnontuotteiksi. Luonnonaineet voidaan jakaa viela
aktiivisiin ja inertteihin ainesosiin. Aktiivisilla ainesosilla tarkoitetaan energiaa tuottavia
elintarvikkeita ja ravintoaineita sek& fysiologisia vaikutuksia aikaansaavia ladkkeitad ja
kosmetiikkatuotteita. Inertit ainesosat vastaavasti eivédt aiheuta minkaanlaisia fysiologisia
vaikutuksia kehossa. Niiden tehtdva on toimia tiyteaineina seké tehostaa aktiivisten ainesosien
toimintaa (Khan & Abourashed, 2010.)

Elintarvikkeiden valmistus on yksi merkittavistd luonnon raaka-aineiden sovelluskohteista.
Elintarviketeollisuuden kayttdmia lis&aineita on kaikkineen noin 2500, joista arviolta 12-15 %
on luonnonaineita (Khan & Abourashed, 2010.) Luonnonaineiksi luokiteltavien ainesosien
vaatimuksia ei ole kuitenkaan madritelty tdysin yksiselitteisesti elintarviketeollisuudessa.
Madritelmat ja vaatimukset vaihtelevat suuresti eri valtioiden ja maanosien vélilla. Euroopassa
voimassa olevia vaatimuksia on esitetty esimerkiksi elintarvikkeina kaytettaville aromeille
EU:n asetuksessa numero 1334/2008. Siind on madritelty tarkemmin elintarvikkeissa
kaytettdvien aromien ja aromaattisia ominaisuuksia omaavien ainesosien ominaispiirteita
(Baines & Seal, 2012.) Tdma asetus on voimassa kaikissa EU:n jasenvaltioissa, mukaan lukien
Suomessa. Asetuksen 1334/2008 artiklassa 3.2(c) on maééritelty luontainen aromiaine

seuraavasti:

”’Luontaisella aromiaineella’ tarkoitetaan aromiainetta, jota saadaan soveltuvilla
fysikaalisilla, entsymaattisilla tai mikrobiologisilla menetelmilla kasvi-, el&in- tai
mikrobiologista alkuperda olevasta raaka-aineesta, joka on kéasittelematonté tai valmistettu
elintarvikkeeksi  yhdella tai useammalla liitteessdé 1l mainitulla  perinteisella

ruoanvalmistusmenetelmalld. Luontaiset aromiaineet vastaavat luonnossa esiintyvia aineita,



jotka on tunnistettu luonnossa” (EUR-Lex, 2020.) Asetuksen 1334/2008 liitteen Il perinteiset

ruoanvalmistusmenetelmaét on esitetty taulukossa I.
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Taulukko I. Perinteiset ruoanvalmistusmenetelmét EU:n asetuksen 1334/2008 Liitteessa Il (EUR-
Lex, 2020).
Menetelma
Pilkkominen

Kuumentaminen, keittdminen, paistaminen,
karistdminen (enintddn 240 °C:n lampdotilassa)
ja painekeittdaminen (enintd&n 120 °C:n
lampotilassa)

Leikkaaminen

Kuivaus

Haihduttaminen

Kéyttdminen

Hienontaminen

Hauduttaminen

Mikrobiologiset prosessit

Kuoriminen

Puristaminen

Paahtaminen/grillaaminen

Kuorruttaminen

Viilentdminen

Tislaus/vakevointi

Emulgointi

Uuttaminen, myos liuotinaineuutto direktiivin
88/344/ETY mukaisesti

Suodattaminen

Maserointi

Sekoittaminen

Siivilointi

Jaéhdytys/jaadytys

Pusertaminen

Liottaminen
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Suomen luonnossa kasvavista marjoista, kasveista ja puista saadaan monia biopohjaisia
ainesosia, joita hyddynnetddn raaka-aineina muun muassa kosmetiikassa, ladkkeissd ja
terveydenhoitotuotteissa. Luonnonaineiden ominaisuuksiin vaikuttaa keskeisesti Suomen
pohjoinen ilmasto, joka on ankara kasvustolle. Kesalld kasvukausi on lyhyt, mutta
auringonvaloa on paljon, jonka seurauksena kasvit tuottavat runsaasti flavonoideja seka muita
ravintorikkaita ainesosia. Pakkastalvet yhdistettynad lampimiin kesiin hidastavat puiden kasvua,

jolloin niiden biomassa on korkealaatuista (Qvintus & Huittinen, 2017.)

2.1 Tuotannon potentiaaliset sivuvirrat

Jatkuvan véestokasvun mydtd myos yhteiskunnallinen tarve ruualle ja energialle kasvaa
huomattavasti koko ajan. Nopeasti tapahtuvan kaupungistumisen sekd riittdmattéman
jatteenkasittelyn takia etenkin elintarviketeollisuudesta syntyvén jatteen maaré on kasvanut
runsaasti. Elintarvikejate sisaltad runsaasti ravintoaineita, jotka maatuessaan luovat suotuisan
elinympariston erilaisille tauteja aiheuttaville organismeille sekd aiheuttavat muita
ymparistdongelmia. Tdmén takia onkin tarkedd, ettd syntyvat sivutuotteet hyodynnetddn muissa
kayttokohteissa havittdmisen sijasta. Elintarvikejatteen ja sivuvirtojen hyotykaytto on jatkuvan
tutkimustyon alla ja se sisaltda valtavan maadran potentiaalia seka erilaisia mahdollisuuksia
(Ravindran & Jaiswal, 2016.) Tavoitteena on ollut kaytantéjen muuttaminen tuotannossa siten,
ettd sivuvirroista ja jatteistd saadaan muutettua lisdarvoa omaavia tuotteita. Kaytannon
esimerkkind omenamehun valmistuksesta ylijadvien omenan kuorten ja siemenien hyotykaytto.
Kuoret ja siemenet sisaltavat runsaasti polyfenoleja, jotka ovat terveydelle hyodyllisid. Naista
voidaankin valmistaa antioksidanttipitoista uutetta kaytettdvéaksi kosmetiikkatuotteissa,

elintarvikkeissa ja ladkevalmisteissa (Dell’ Acqua, 2017.)

Elintarviketeollisuuden jate- ja sivuvirtoja syntyy vaistaméattd kaikilla eri toimialoilla.
Padasiassa elintarviketeollisuuden sivuvirtojen syntyminen tapahtuu neljéssa eri tilanteessa.
Ensimmainen on tilanne, jossa sivutuotteen syntymista ei voida vélttada ollenkaan péatuotteen
valmistuksen yhteydesséd. Toisessa tilanteessa yli jaa elintarvikekelpoista raaka-ainetta, jota
kuluttajat ovat kuitenkin haluttomia kdyttdmaan sellaisenaan. Kolmas tilanne syntyy, kun tuote-
erd hylatdan johtuen laatuvaatimuksista, mutta tuotteiden siséltdmaét raaka-aineet ovat edelleen

kayttokelpoisia. Neljés tilanne on tuotantolinjalla tapahtuvat tuotesekoitukset, kun eri tuote
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vaihdetaan ajoon. Tam& siséltdd myds prosessin alas- ja yldsajon yhteydessa syntyvén
hylkyaineen (Berg, 2016.)

Elintarviketeollisuusliiton tekemassd selvityksessé tarkasteltiin valtion viranomaisten
myontdman ympdristéluvan vaativien elintarviketeollisuuden yritysten sivu- ja jatevirtojen
maaria vuonna 2014. Tulokset on esitetty taulukossa Il. Data keréttiin VAHTI-jarjestelmén
avulla, joka on kaytdssa Suomessa kaikilla valtion ympéristéluvan saaneilla yrityksilla. Selvitys
kuvaa suuntaa antavasti Suomessa syntyvén elintarvikejatteen maarig, vaikka se ei tdysin kata
kaikkea elintarviketeollisuuden toimintaa. Tarkastelun ulkopuolelle jaivat tuotantolaitokset,
joilla on kunnan myontdma ymparistélupa seka toimipaikat, joilla ei ole toiminnan kannalta
ymparistolupavelvoitteita. Kaikkineen jate- ja sivuvirtoja syntyi VAHTI-jarjestelmaa

kayttavien yritysten toimesta noin 391 miljoonaa kiloa vuonna 2014 (Berg, 2016.)
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Taulukko Il.  VAHTI-jarjestelmén kautta raportoidut Suomen elintarviketeollisuuden sivuvirrat
vuonna 2014 (Berg, 2016).

Sivuvirta Kokonaispaino [tonnia/vuosi] | Osuus yhteispainosta [%]
Soluneste 74880,4 19,2
Multa 74628,2 191
El&inperéiset sivutuotteet 62697,2 16,0
Liete 45044,3 11,5
Maski 32572,8 8,3
Hedelmien ja vihannesten kuoret 18162,7 4,6
Juuresrehu 17471,8 4,5
Biojate 16281,2 4,2
Epéorgaaninen jate 11308,5 2,9
Lanta 10499,1 2,7
Viljaperdinen jate 9136,7 2,3
Maitohuuhde 8522,8 2,2
Jatehiiva 5759,1 15
Antibioottimaito 1152,1 0,3
Hera 884,0 0,2
Energiajae 811,7 0,2
Jatevesi 641,1 0,2
Tarkkelys-vesiseos 411,6 0,1
Puristejate 74,4 0,0
Yhteensa 390939,4 100,0

Elintarviketeollisuuden sivuvirrat ovat etupadssa kasvi- ja eldinperaisia materiaalivirtoja, jotka

sisaltdvat muun muassa proteiineja, rasvoja, hiilihydraatteja mineraaleja, ja hivenaineita.

Niiden hyddyntamiselle on useita vaihtoehtoja joko saman elintarviketeollisuusyrityksen tai

jonkin toisen yrityksen toimesta. Samassa yrityksessa voidaan sisaisesti hyodyntaa esimerkiksi

juuston valmistuksesta jdava hylkyaines sulatejuuston valmistuksessa. Elintarvikekéyttoon

kelpaamaton sivuvirta voidaan ottaa uusiokdyttdon muualla, esimerkiksi kayttamalla sita

maatiloilla lannoitteena tai tuotantoeléinten rehuna (Berg, 2016.)
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Elintarvikejatteiden hyddyntdminen on yleistynyt etenkin kosmetiikkateollisuuden raaka-
aineena. Esimerkiksi kahvin tuotannosta ylijadvét pavut, kahvinporot ja kuoret siséltavat
terveysvaikutteisia molekyylejd, kuten fenoleja ja polyfenoleja. Néiden lisdksi noin 15 %
kahvijatteestd koostuu Oljyistd, joissa on korkeat pitoisuudet linolihappoa ja fytosteroleja.
Kahvijatteestd on tdman pohjalta valmistettu antioksidanttista ihonhoitotuotetta, jonka todettiin
vahentdvan ikaantymisen merkkejd, suojaavan UVB-sateilyltd sekd edistavan ihon
parantumista ja lisadvan ihon kosteutta. Lupaavia tuloksia on saatu myos tomaattien, oliivien
ja  sitrushedelmien  prosessoinnissa  syntyvien jatteiden pohjalta  valmistetuista
ihonhoitotuotteista (Dell’Acqua, 2017.) Taulukossa Il on esitetty lisdd mahdollisia
kayttokohteita elintarviketeollisuuden sivutuotteille.
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Taulukko I1l.  Elintarviketeollisuuden sivutuotteita seka sivutuotteista mahdollisesti saatavia
lopputuotteita (Ravindran & Jaiswal, 2016).

Teollisuuden ala

Sivutuote

Mahdolliset lopputuotteet

Viljan tuotanto

Riisileseet

Liukenemattomat ravintokuidut

Seesamin kuoret

Liukenemattomat ravintokuidut

Vehnaleseet

Fruktaani

Kauran jauhamisjéate

Antioksidantit

Panimomaski

Ferulahappo

Oljykasvien tuotanto

Oliivi6ljyn tuotantojate

Pektiini ja fenolit

Rapsin tahteet

Kasvisterolit

Sitruunamelonin siemenet

Kasvisterolit

Soijaheran jatevesi

Isoflavoni-aglykonit

Hedelmien ja

vihannesten tuotanto

Appelsiinin kuoret

Apokarotenoidi ja limoneeni

Aprikoosinsydén

Proteiinivalmisteet

Omenan puristusjate

Polyfenolit

Tomaatin puristusjate

Lykopeeni

Tomaatin kuori

Karotenoidit

Lihan tuotanto

Kanan tahteet

Proteiinit

Teurasjate

Kollageeni

Merenelavien tuotanto

Kalan tahteet

Kalan proteiinihydrolysaatti

Ravun kuoret

Kitiini ja karotenoidipigmentit

Meijeriteollisuus

Juustohera

Laktalbumiini

Johtopééatoksend voidaan siis todeta, ettd elintarvikejate- ja sivuvirtojen hyddyntamisessa on

lukemattomia eri mahdollisuuksia. Merkittdvd osuus alkuperdisistd raaka-aineista paatyy

sivuvirtoihin paatuotteiden ohella, jolloin syntyy myds huomattava méaara kayttokelpoista

raaka-ainetta muihin kayttokohteisiin. Naiden hyddyntdminen on ensisijaisen tarkedd niin

ymparistd- kuin myods kustannussyisté.
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3 LUONNONAINEIDEN UUTTOMENETELMAT

Uutto on ensimmainen erotusmenetelmé erotettaessa luonnonaineita alkuperéisistd raaka-
aineista. Luonnonaineiden uuttoon ja erottamiseen kéytettaville tehokkaille ja selektiivisille
menetelmille onkin jatkuva tarve. Kaytettdvdat uuttomenetelmat voidaan jakaa
toimintaperiaatteeltaan liuotinuuttoon, tislausuuttoon, puristukseen ja sublimointiin. Naista
liuotinuutto on yleisimmin kaytetty menetelma, kun taas puristus ja sublimointi ovat melko
harvinaisia luonnonaineiden uutossa (Zhang et al., 2018.) Yleisimmin kdytetyt luonnonaineiden
uuttomenetelmét on esitetty Taulukossa IV. Myds muita ominaisuuksia, kuten liuotintyyppi,
toimintaan vaadittava lampdtila, paine ja aika, orgaanisten liuottimien tarve seka uutettujen
luonnontuotteiden poolisuus eri menetelmilld on listattu taulukkoon IV. Liséksi kuvassa 1 on
esitetty karkeasti eri uuttomenetelmien laitteistoja ja niiden toimintaperiaatteita.

MASEROINTI KEITTAMINEN PERKOLAATIO SOXHLET

x Soxhlet-laite
-

Jauhettu raaka-aine
sekoitettuna

livottimeen
Jauhettu raaka-aine Jauhettu raaka- e =
sekoitetaan veteen ame 4
ja keitetidn sekoitettuna
liuottimeen =~
uutetaan T
perkolaattorissa .
Jauhettu raaka-aine
sekoitetaan liuottimen
kanssa ja lammitetadn
laitteen sisilla tietyn
ajanjakson verran
MIKROAALTOUUTTO YLIKRIITTINEN NESTEUUTTO s
(MAE) (SFE) ULTRAAANIUUTTO
(UAE)
/\ /\ /\ /\ /\ tkia, jotka sisiltiviit raak
Mikroaalto
on<<i q
Sailiot ‘ < ;
— )

Adiniaaltomuunnin

Raaka-aine sekoitetaan

orgaanisen liuottimen Raaka-aine uutetaan kiyttimilla 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 kdytettyja luonnonaineiden uuttomenetelmia seké niiden toimintaperiaatteita
(Muokattu: Belwal et al., 2018).



Taulukko IV. Yleisimmin kaytetyt luonnonaineiden uuttomenetelmat (Zhang et al., 2018).
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Menetelma Liuottimet Lampétila Paine Prosessointiaika | Orgaanisten Uutettujen
liuottimien | luonnontuotteiden
tarve poolisuus
Maserointi Vesi, vesipitoiset | Huoneen Idmpétila | Normaali Pitka Suuri Riippuu kéytetysté
ja ei-vesipitoiset ilmanpaine liuottimesta
liuottimet
Perkolaatio Vesi, vesipitoiset | Huoneen I&mpétila, | Normaali Pitka Suuri Riippuu kéytetysté
ja ei-vesipitoiset joskus myos ilmanpaine liuottimesta
liuottimet korkeissa
lampétiloissa
Keittdminen Vesi Korkea Normaali Kohtuullinen Ei yht&én Polaariset
ilmanpaine komponentit
Refluksiuutto Vesipitoiset jaei- | Korkea Normaali Kohtuullinen Kohtuullinen Riippuu kéytetystéa
vesipitoiset ilmanpaine liuottimesta
liuottimet
Soxhlet-uutto Orgaaniset Korkea Normaali Pitk& Kohtuullinen Riippuu kéytetysté
liuottimet ilmanpaine liuottimesta
Paineistettu Vesi, vesipitoiset | Korkea Korkea Lyhyt Pieni Riippuu kéytetysté
nesteuutto (PLE) ja ei-vesipitoiset liuottimesta
liuottimet
Ylikriittinen Ylikriittinen neste | L&helld huoneen Korkea Lyhyt Pieni tai ei Poolittomat ja
nesteuutto (SFE) (yleensd sCOy), lampotilaa yhtaan lievésti polaariset
joskus komponentit
modifiointiaineen
kanssa
Ultradaniuutto Vesi, vesipitoiset | Huoneen I&mpétila | Normaali Lyhyt Kohtuullinen Riippuu kéytetysté
(UAE) ja ei-vesipitoiset tai korkeissa ilmanpaine liuottimesta
liuottimet lampéotiloissa
Mikroaaltouutto Vesi, vesipitoiset | Huoneen I&mpétila | Normaali Lyhyt Ei yht&an tai Riippuu kéytetysté
(MAE) ja ei-vesipitoiset ilmanpaine kohtuullinen liuottimesta
liuottimet
Pulssitettu Vesi, vesipitoiset | Huoneen I&mpétila | Normaali Lyhyt Kohtuullinen Riippuu kéytetysté
sihkokenttauutto jaei-vesipitoiset tai korkeissa ilmanpaine liuottimesta
(PFE) liuottimet lampéotiloissa
Entsyymiuutto Vesi, vesipitoiset | Huoneen ldmpétila | Normaali Kohtuullinen Kohtuullinen Riippuu kéytetysté
(EAE) ja ei-vesipitoiset tai korkeissa ilmanpaine liuottimesta
liuottimet lampdétiloissa
entsyymikasittelyn
jalkeen
Vesitislaus (HD) ja | Vesi Korkea Normaali Pitk& Ei yht&an Eteeriset 6ljyt
hoyrytislaus (SD) ilmanpaine (yleensd poolittomia)
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Perinteiset luonnonaineiden uuttomenetelmat, kuten maserointi, perkolaatio ja refluksiuutto,
tarvitsevat yleensa suuren maarén orgaanista liuotinta ja paljon aikaa toimiakseen. Uudemmat
menetelmat, kuten paineistettu nesteuutto, ylikriittinen nesteuutto ja mikroaaltouutto, ovat
nykyadn laajalti myds kéytdssé luonnonaineiden uuttamisessa. Néaiden etuina verrattuna
perinteisiin menetelmiin on vé&h&inen orgaanisten liuottimien tarve, lyhyempi uuttoaika seka

korkeampi selektiivisyys (Zhang et al., 2018.)

Maseroinnissa luonnon raaka-ainetta sekoitetaan liuottimen kanssa (kuva 1), jonka jalkeen
seosta séilotddn suljetussa astiassa huoneen lamma@ssé tasaisesti sekoittaen, kunnes liukeneva
aines on liuennut. Taman jalkeen seos siiviloidaddn ja uuttojatteestd puristetaan vield loput
nesteet pois. Nesteet yhdistetddn keskendédn ja suodatetaan lopuksi erilleen kiintoaineesta
(Handa, 2008.) Maseroinnin etuna on sen yksinkertaisuus, mutta heikkouksina pitka uuttoaika
seké heikko uuttotehokkuus. Uuttomenetelmé&nd maserointi soveltuu etenkin lampdoherkille

materiaaleille (Zhang et al., 2018.)

Perkolaatiossa kaytetaan yleensa perkolaatiosuppiloa eli perkolaattoria, joka on molemmista
paistd avonainen kartiomainen putkilo (kuva 1). Kiintedd ainesta kostutetaan ennen
perkolaatiota séilyttamaélla sitd liuotinta sisaltdvassa suljetussa perkolaattoriastiassa. Seoksen
annetaan maseroitua tarvittava aika ennen perkolaattorin pohjaventtiilin avaamista, jonka
jalkeen uutteen annetaan valua ulos vahitellen. Liuotinta lisatadn perkolaattoriin, jotta uutetta
saadaan haluttu maaré. Ylijadva uuttojate puristetaan ja siitd irtoava neste sekoitetaan muun
uutteen kanssa. Lopuksi kiintoaineet erotetaan uutosnesteesta suodattamalla tai laskeuttamalla
seos (Handa, 2008.) Perkolaatio on maserointia tehokkaampi menetelméd, silla se on
jatkuvatoiminen prosessi, kun kyllastettya liuotinta korvataan jatkuvasti puhtaalla liuottimella.
(Zhang et al., 2018.)

Keittdminen soveltuu vesiliukoisille ja lammonkestaville ainesosille. Uutetta valmistetaan
keittamall&d raaka-ainetta tietty aika tietyssd madréssd vettd (kuva 1). Sen jélkeen seos
jadhdytetdan ja kiintoaine poistetaan joko siivildimélla tai suodattamalla (Handa, 2008.)
Keittdmisen huonoja puolia on, ettd valmistettu uutos siséltdd yleensa runsaasti vesiliukoisia
epdpuhtauksia. Keittdminen ei  mydsk&an onnistu lampoherkille ja hoyrystyville

komponenteille. (Zhang et al., 2018.)

Refluksiuutossa uutto ja konsentrointi tapahtuu samanaikaisesti liuottimen kierratyksen avulla.

Uuttoséiliossa olevaa uutetta pumpataan uuton aikana erilliseen konsentrointiséiliéon, jossa
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uutetta konsentroidaan haihduttamalla liuotinta. Konsentrointisailiostd haihtunut liuotin
lauhdutetaan ja syotetddn takaisin uuttoséilioon (Gong et al.,, 2014.) Refluksiuutto on
maserointia ja perkolaatiota tehokkaampi menetelmd. My6s uuttoon tarvittava aika ja

liuottimen maé&ra on refluksiuutossa néihin verrattuna selkedsti pienempi (Zhang et al., 2018.)

Soxhlet-uutossa  hienonnettu  kiintoaine asetetaan uuttolaitteen keskiosassa olevan
nestekammion sisalla olevaan huokoiseen putkitaskuun, joka on valmistettu lujasta
suodatinpaperista. Laitteiston pohjalla olevaan kolviin annostellaan liuotinta, jota aloitetaan
lammittad (kuva 1). Liuotin alkaa hdyrystya ja hoyrystynyt liuotin ohjataan laitteiston ylaosassa
sijaitsevaan lauhdutinputkeen, jossa jaahdytys saa aikaan liuottimen tiivistymisen takaisin
nesteeksi. Liuotin valuu lauhduttimesta Kiintoainetta siséltdvaan putkitaskuun, jonka ymparilla
oleva nestekammio alkaa tayttya vahitellen. Nestekammion yldosassa on imuputki, joka ohjaa
liuottimen takaisin laitteen alaosassa sijaitsevaan kolviin nestepinnan noustessa imuputken
ylapuolelle. Liuottimen Kierratysta laitteiston sisalla jatketaan, kunnes imuputkesta tuleva
liuotin on puhdasta (Handa, 2008.) Soxhlet-uuton vahvuuksia on, ettd se on automaattinen ja
jatkuvatoiminen menetelmd, jossa uuttoon tarvittava aika seka liuottimen mééra on maserointia
ja perkolaatiota pienempi. Uuttoaika on kuitenkin varsin pitka ja myds lampdtilan tulee olla

korkea, jolloin lampdhajoamisen riski kasvaa (Zhang et al., 2018.)

Paineistettu nesteuutto (Pressurized liquid extraction, PLE) hyddyntad korkeaa painetta, noin
100-150 bar (Gil-Chavez et al., 2013), jotta liuotin pysyy nesteend myds kiehumispistettd
korkeammissa lampétiloissa. Taman seurauksena uutettavan ainesosan liukoisuus nousee ja
diffuusio liuottimen kanssa tehostuu. PLE-menetelman suurimmat edut ovat todella pieni
uuttoaika seké& pieni liuottimen kulutus. My®0s toistettavuuden on todettu olevan monia muita
menetelmid parempi (Zhang et al., 2018.) Lampatila on kuitenkin varsin korkea, noin 50-200

°C valilla, jonka takia PLE ei sovellu lampdherkille komponenteille (Gil-Chavez et al., 2013).

Ylikriittisessa nesteuutossa (Supercritical fluid extraction, SFE) liuottimena toimii ylikriittinen
neste, jolla on nestettd vastaava liukoisuus ja kaasua vastaava diffuusiokyky (kuva 1).
Ylikriittisten nesteiden liuotinominaisuudet muuttuvat herké&sti l&hellda Kriittistd pistettd
pienistédkin lampdotilan ja paineiden muutoksista. Yleisimmin kéytetty liuotin on ylikriittinen
hiilidioksidi (sCO>), jonka etuina on alhainen kriittinen lampétila (31 °C), selektiivisyys,
inerttiys, edullinen hinta, myrkyttomyys seké kyky uuttaa termisesti epdvakaita komponentteja.
Ylikriittinen hiilidioksidi on myds poolitonta, jonka myo6té se sopii erityisesti poolittomien

luonnonaineiden, kuten lipidien ja eteeristen 6ljyjen, uuttoon. Toisinaan liuotinominaisuuksia
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parannetaan sekoittamalla modifiointiainetta ylikriittisen hiilidioksidin kanssa (Zhang et al.,
2018.)

Ultradaniuutto (Ultrasound-assisted extraction, UAE) perustuu ultraddnen aaltoenergian
hyddyntdamiseen uutossa. Liuottimessa ilmenee kavitaatiota, kun siihen tuotetaan
ultraddniaaltoja (kuva 1). Kavitaatio puolestaan kiihdyttaa liukenevan aineen liukenemista ja
diffuusiota. Myds lammonsiirto tehostuu ultradénen vaikutuksesta, jolloin uuton tehokkuus
paranee. Ultrad&niuuton muita etuja on pieni liuottimen ja energian kulutus sek& alhainen
lampdatila ja uuttoaika. UAE soveltuu lampoherkille ja epévakaille yhdisteille. Sit4 kaytetdan

useiden erityyppisten luonnontuotteiden uuttoon (Zhang et al., 2018.)

Mikroaaltouutossa (Microwave-assisted extraction, MAE) mikroaallot luovat lampo6a
vaikuttaessaan poolisten komponenttien, kuten veden tai kasvisolujen orgaanisten
komponenttien, kanssa. Lampdd syntyy ionien lammdnjohtavuuden ja dipolien liikkeen
seurauksena (kuva 1). Aineensiirto ja lammonsiirto molemmat tapahtuvat samassa suunnassa,
jolloin niiden yhteisvaikutus kiihdyttdd uuttoa ja parantaa uuttosaantoa. Mikroaaltouuton
vahvuuksia on uuton korkea saanto, vahdinen lamp6hajoaminen, selektiivinen lammitys
kasvimateriaaleille sekéd vahéinen tarve orgaanisille liuottimille. Mikroaaltouutosta on olemassa
kaksi eri menetelmad, jotka ovat liuottimeton uutto ja liuotinuutto. llman liuottimia suoritettava
MAE soveltuu helposti haihtuville komponenteille, kun taas liuotinuutto soveltuu paremmin
haihtumattomille komponenteille (Zhang et al., 2018.)

Pulssitetussa sahkdkenttauutossa (Pulsed electric field extraction, PEF) aineensiirtoa saadaan
tehostettua, kun kasvisolujen kalvorakenteet tuhoutuvat sahkokentdn vaikutuksesta.
Menetelmén vahvuuksia on uuton korkea saanto ja pieni uuttoaika. PEF-menetelmén
tehokkuuteen vaikuttavia muuttuvia tekijéitd ovat muun muassa sdhkokentédn voimakkuus,
ominaissyottoenergia, pulssiluku seké lampdtila. Pulssitettu sahkokenttduutto on epaterminen
menetelmd, jolloin myds lampoherkkien komponenttien uuttaminen on mahdollista (Zhang et
al., 2018.)

Entsyymiuutossa (Enzyme-assisted extraction, EAE) hyodynnetédan entsyymien hydrolyyttisia
vaikutuksia vapautettaessa luonnonaineita kasvisoluista. Uutettavia yhdisteitd esiintyy
erityisesti  kasvisolujen  soluseindssd, solukalvossa sekd makromolekyylien, kuten
polysakkaridien ja proteiinien, muodostamissa miselleissd. EAE parantaa luonnonaineiden

uuttotehokkuutta minimoimalla monia uuttoa rajoittavia tekijoitd. N&itd ovat esimerkiksi
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solukalvon ja soluseinan rakenne, misellien muodostuminen sek& proteiinien koagulaatio ja
denaturoituminen (Zhang et al., 2018.) Kasvikudosten sisaltdméat polysakkaridit, kuten
selluloosa, hemiselluloosa ja pektiinit, estavét kasvisolujen siséisid yhdisteitda vapautumasta,
silla monet bioaktiiviset komponentit, esimerkiksi flavonoidit, ovat vuorovaikutuksissa
soluseindn polysakkaridien kanssa. Entsyymeja kaytetd&dn ndiden vuorovaikutusten
rikkomiseen, silld ne hydrolysoivat soluseindn rakennetta ja depolymeroivat kasvisolun
soluseinan polysakkarideja, jolloin yhdisteiden véliset sidokset katkeavat ja sidosaineiden
vapautuminen on helpompaa. Yleisesti entsyymiuutossa kaytettyja entsyymeja ovat muun
muassa sellulaasi, B-glukosidaasi, xylanaasi, B-glukonaasi ja pektinaasi. Entsyymiuutossa
kaytettyja raaka-aineita ovat esimerkiksi kasvit, levét, jatteet ja maatalouden sivutuotteet (Gil-
Chavez et al., 2013.)

Vesitislaus (Hydro distillation, HD) ja hoyrytislaus (Steam distillation, SD) ovat yleisesti
kaytettyja menetelmié eteeristen 6ljyjen uutossa (Zhang et al., 2018). Vesitislaus perustuu
Kiintoaineen ja kiehuvan veden suoraan kontaktiin. Materiaali upotetaan veteen, jota
kiehutetaan paljaan tulen, hdyryvaipan tai hdyrykierukan avulla. Vesitislausta kaytetadn
hoyrytislauksen sijasta yleensa jauhemaisten materiaalien ja kasvinosien kanssa, jotka
paakkuuntuvat helposti ja estavét taten hoyryn tunkeutumisen lapi. Hoyrytislauksessa hdyry
tuotetaan erillisesséd hoyrykattilassa, josta se johdetaan sihtiverkon lapi kontaktiin kiintedn
materiaalin kanssa. Kiintoaineen lampdétila ei nouse yli 100 °C:seen, kun hdyry tuotetaan
erillisesséd sdiliossd. Tamén seurauksena siind ei myoskadn ilmene l&mpdhajoamista.
Hoyrytislaus on erittdin laajasti kaytetty prosessi suuren mittakaavan 6ljyntuotannossa. Vesi-
ja hoyrytislaus on néiden kahden menetelman vélimuoto, jossa kiinted aines on samassa
tislausastiassa veden kanssa, mutta Kiintoaine ja vesi eivat ole suoraan kontaktissa toisiinsa.
Kiinted materiaali on asetettu astiassa veden ylapuolelle ja niiden vélill4 on sihtiverkko, jonka
hoyrystetty vesi paasee lapaiseméan (Handa, 2008.)
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4 YKSIKKOOPERAATIOT LUONNONAINEIDEN KASITTELYSSA

Luonnonaineiden uutossa erotetaan ja otetaan talteen tiettyj& ainesosia luonnon raaka-aineista,
kuten kasveista, sienisté ja levistd. Uuton ymparilla tarvitaan myos muita yksikkdoperaatioita,
jotka tapahtuvat vaiheittain. Ennen kiintoaine-nesteuuttoa on raaka-aineen esikasittely, jonka
jalkeen raaka-aine altistetaan liuottimelle. Liuottimen avulla saadaan uutettua halutut aineosat
erilleen raaka-aineesta. Yleensa uute vield sentrifugoidaan tai suodatetaan lopuksi, jotta kiinteat
jadnnokset saadaan poistettua uutteen seasta. Tamén jalkeen uutetta voidaan kayttaa
esimerkiksi lisdaineiden, ravintolisien tai terveysvaikutteisten elintarvikkeiden valmistuksessa
(Gil-Chavez et al., 2013.) Tassa kappaleessa kéydaan lapi eri yksikkdoperaatioita liittyen

luonnonaineiden uuttoon.

4.1 Esikasittely

Luonnonaineiden, kuten hedelmien, vihannesten ja kasvipohjaisten sivutuotteiden, esikésittely
on ensisijaisen tarkeda paremman uuttosaannon saavuttamiseksi (Kumar et al., 2021), silla
raaka-aineen rakenne on merkittdvd uuton tehokkuuteen vaikuttava tekija. Esikéasittelylla
voidaan vaikuttaa raaka-aineen mikrorakenteeseen ja ravinteiden vapautumiseen seka ndiden
myo6td my0s uuton tehokkuuteen. Esikésittelyn vaikutuksista luonnonaineiden uuttoon on

kuitenkin olemassa varsin rajallisesti tietoa (Hiranvarachat et al., 2013.)

Yleisid luonnonaineiden kanssa sovellettavia esikésittelymenetelmia ovat esimerkiksi kalttaus,
kuivaus ja jauhatus. Kalttauksessa raaka-aine upotetaan noin 80-100 °C:iseen nesteeseen,
yleensa veteen, jossa sitd pidetddan upotettuna noin 3-5 minuuttia. Taman jalkeen raaka-aine
laitetaan jadhauteeseen jadhtymaén, jonka seurauksena entsyymivaikutukset muuttuvat
toimimattomiksi. Kuivauksessa raaka-aine laitetaan noin 45-60 °C:iseen uuniin 1-3
vuorokaudeksi siten, ettd raaka-aine saavuttaa vakiopainon. Jauhatuksessa raaka-aine jauhetaan
hienompaan partikkelikokoon kéyttden esimerkiksi sahkokayttoista jauhinlaitetta. Joillekin
luonnon raaka-aineille voidaan suorittaa lisdksi rasvanpoisto ennen kuivausta ja jauhatusta
(Kumar et al., 2021.)

Hiranvarachat et al. (2013) suorittamassa tutkimuksessa selvitettiin eri esikésittelymenetelmien
vaikutuksia raaka-aineen rakenteeseen ja uuton tehokkuuteen. Tutkimuksessa erotettiin -
karoteenia porkkanoista kayttden mikroaaltouuttoa. Késittelemattomalla porkkanalla saatuja

tuloksia verrattiin eri menetelmilld esikasiteltyihin porkkanoihin. Esikasittelymenetelmina
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toimivat liotus sitruunahappoliuokseen, Kkalttaus kiehuvaan sitruunahappoliuokseen seka
kalttaus kiehuvaan veteen. Lopputuloksena tutkimuksessa todettiin solun rakenteen muuttuvan
selkeésti enemman kalttauksessa kuin pelkassé liotuksessa tai ilman esikasittelyd. Taman myo6ta

myaos uutto oli paljon tehokkaampaa kalttauksen ansiosta (Hiranvarachat et al., 2013.)

4.2 Kiintoaine-nesteuutto

Kiintoaine-nesteuutossa (engl. leaching, solid-liquid extraction) tietty liukoinen ainesosa
poistetaan kiintedsta kappaleesta soveltuvan liuottimen avulla. Tarkoituksena on yleensé joko
tuottaa seos, joka sisédltdd kiintoaineesta poistettuja ainesosia tai erottaa liukenematonta
Kiintoainetta liukoisesta materiaalista (Richardson et al., 2002.) Uutto on erotusprosessi, joka
sisaltdd kaksi eri faasia. Liuotinta k&ytetddn erottamaan uutettava ainesosa faasista toiseen.
Erotus on saavutettu, kun uutettava ainesosa liukenee liuottimeen ja muu aines pysyy

muuttumattomana (Toledo et al., 2018.)

Uutto suoritetaan valitulla uuttomenetelmélld, joista liuotinuutto on yleisimmin kéytetty
menetelmd. Luonnonaineiden uuttaminen koostuu neljasta 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 lisédminen missé tahansa néisté vaiheista parantaa uuton
saantoa (Zhang et al., 2018.) Diffuusiota voidaan tehostaa my6s sekoittamalla seosta, jolloin
materiaalin siirtyma partikkelien pinnalta bulkkiliuokseen lisaantyy pyorreliikkeen
vaikutuksesta (Richardson et al., 2002).

Tarkeitd uuton tehokkuuteen vaikuttavia muuttujia on raaka-aineen partikkelikoko, liuottimen
ja kiintoaineen massasuhde, lampdtila seka uuttoaika (Zhang et al., 2018). Partikkelikoon
pienentyessd rajapinta kiintedn ja nesteen valilla kasvaa. Tall6in materiaalin siirtyminen
tehostuu, kun liukenevan aineen diffuusioon vaadittava etéisyys kiintedssé aineessa pienenee
(Richardson et al., 2002.) Kuitenkin liian hieno kiintoaine saa aikaan liukenevan aineen liiallista
absorptiota Kiintoaineeseen ja vaikeuttaa kiintoaineen ja nesteen erotusta uuton jélkeen.
Kéaytettavan liuottimen valinnassa tulisi huomioida liukoisuus, kustannukset seké turvallisuus
(Zhang et al., 2018.) Liuottimen tulisi myos olla selektiivinen sekd matalaviskositeettinen,
jolloin se virtaa helpommin. Lahtokohtaisesti 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 kasvaa liuottimen ja kiintoaineen vélistd suhdetta nostamalla. Toisaalta liian suuri
maaré liuotinta hidastaa uutteen konsentroitumista ja taten kasvattaa uuttoaikaa (Zhang et al.,
2018.) Suurella osalla materiaaleista liukoisuus ja diffuusio kasvaa l&mpdétilan noustessa,
jolloin my@s uuttoaste nousee. Joissain tapauksissa kaytettavad lampotilaa saattaa rajata myos
muut tekijat, kuten esimerkiksi entsyymivaikutukset sokerien uutossa (Richardson et al., 2002.)
Korkean lampdtilan mahdollisia haittavaikutuksia on myods lampoherkkien komponenttien
hajoaminen seka liuottimen haihtuminen, jonka seurauksena uutteeseen saattaa muodostua
haitallisia epapuhtauksia (Zhang et al., 2018.) Uuton tehokkuus kasvaa tiettyyn pisteeseen asti,
kun uuttoaikaa lisataan. Uuttoajan kasvattaminen ei vaikuta endd uuton saantoon sen jalkeen,
kun liuottimen ja kiintoaineen siséltdmat uuteainepitoisuudet saavuttavat tasapainon (Zhang et
al., 2018.)

Aiemmin uuttoprosessit ovat olleet padasiassa panosprosesseja, mutta myods jatkuvatoimisia
uuttolaitteistoja on kehitetty. Uutossa kéytetyn kiintean materiaalin ominaisuudet vaikuttavat
ensisijaisesti kéytettdvan laitteiston valintaan. Joissakin tapauksissa kiinted aines pysyy
paikallaan ja liuotinneste virtaa kiintoainekerroksen l&pi, mutta vaihtoehtoisesti joissain
jatkuvatoimisissa laitteissa Kkiinted ja neste liikkuvat vastavirtaisesti toisiaan kohden
(Richardson et al., 2002.)

Esimerkiksi 6ljyn uutossa voidaan soveltaa tapauskohtaisesti mekaanista puristusta tai
liuotinuuttoa riippuen kéytetystd materiaalista. Soijapavuista, maissista ja riisinjyvista saadaan
erotettua Oljya ainoastaan liuotinuutolla. Oliivien tapauksessa oliividljya saadaan sekéa
puristamalla ettd liuotinuutolla. Ensimmadiselld puristuksella saatu tuote on ekstra-
neitsytoliivioljyd, josta syntyneestd puristuskakusta puristetaan vield toista tuotetta,
neitsytoliividljya. Tastd ylijadneita jaannoksia voidaan hyodyntdéd edelleen liuotinuutossa.
Myos pahkindistd saadaan 6ljya ensiksi puristamalla ja sen jalkeen kayttamalla liuotinuuttoa
puristuskakkuun (Toledo et al., 2018.)

4.3 Kiintoaine-neste —erotus

Luonnonaineiden uutossa syntyva uute siséltdd yleensa useita moniaineisia yhdisteitd, jonka
takia puhtaan luonnontuotteen saamiseksi tarvitsee suorittaa vield erotus ja puhdistus.

Kéytettdvd erotusmenetelmd riippuu luonnontuotteen fysikaalisista tai kemiallisista
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ominaisuuksista (Zhang et al., 2018.) Etenkin elintarviketeollisuudessa erotusmenetelmien
tehokkuus on tarkeda taloudellisen kannattavuuden parantamiseksi, jotta kéyttdkelpoisia
komponentteja voidaan hyddyntaa hylkyaineesta. Fysikaaliset erotusmenetelmét voidaan jakaa
toimintaperiaatteiltaan kolmeen eri luokkaan, jotka ovat suodattaminen, seulonta ja

painovoimaerotus (Toledo et al., 2018.)

Suodatuksessa kiinteitd partikkeleita sisaltdvd neste johdetaan huokoisen valiaineen I&pi.
Kiintoaine ja& véaliaineeseen, kun taas neste kulkee sen lapi muodostaen kirkastettua suodosta.
Suodatusta kaytetaan, kun seoksen haluttu ainesosa on suodoksena syntyvé neste. Erityyppisia
suodatusprosesseja on olemassa lukuisia. Tyypillisid ndista ovat esimerkiksi kakkusuodatus ja
ultrasuodatus. Suodatusta kaytetddn muun muassa mehujen ja kasvioljyjen selkeyttdmiseen
(Toledo et al., 2018.)

Seulonta on mekaaninen erotusmenetelma, joka perustuu partikkelien kokoeroihin. Yleensa sita
kaytetdan erottamaan hienompia ja suurempia kiintoainepartikkeleita toisistaan tai erottamaan
suuria kiintoainepartikkeleita nestevirroista. Painovoima on seulonnan ajava tekija, jota
voidaan tehostaa seulan téristimien avulla. Seulonta ja partikkelikokoerotus voidaan toteuttaa
jatkuvatoimisesti, mikéli seulat ovat kaltevassa tasossa ja seulan péélle jaavat partikkelit

ohjataan alapuolella olevalle kuljetushihnalle (Toledo et al., 2018.)

Painovoimaerotuksessa joko kiinteiden aineiden véliset tiheyserot tai kiintoaineen ja nesteen
valinen tiheysero saa aikaan partikkelien erotuksen seoksessa. Ainoa ajava tekija on
painovoima, jota voidaan tehostaa keskipakovoiman avulla. Yleisesti kaytettyja
painovoimaerotusmenetelmid ovat muun muassa sedimentointi, flotaatio, sentrifugointi ja
fluidaatio (Toledo et al., 2018.)
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5 ULTRAAANEEN PERUSTUVA LAITTEISTO

Ultradaniuuton kaytto on yleistynyt, sill4 se mahdollistaa korkeamman saannon ja uuttoasteen
samalla véhentden tarvetta orgaanisille liuottimille. VVaihtoehtoisia liuottimia on vesi tai GRAS
(Generally recognized as safe) -liuottimet. Ultradanen kaytolla on mahdollista saavuttaa
lukuisia etuja liittyen uuttoprosessin taloudellisuuteen, ymparisto- ja terveysvaikutuksiin seka
turvallisuuteen. My0s lampoherkkien materiaalien kasittely helpottuu ultrad&niuuton alhaisen

lampotilan ansiosta (Baysal & Demirdoven, 2012.)

Ultradaniuuttoon liittyen on tehty useita tutkimuksia, joista yksi ensimmaisié on vuodelta 1952.
Tutkimuksessa vertailtiin Kkeittdmistd ja ultrad&niuuttoa humalan uuttoon vesiliuoksessa.
Lopputuloksena todettiin, ettd ultradéniuutolla saatiin saéstettya noin 30—40 % humalasta oluen
tuotannossa. Lukuisten muiden tutkimusten perusteella on todettu, ettd korkean taajuuden (0,1—
100 MHz) matalaintensiteettinen ultradéni ei vaikuta merkittavésti uuton saantoon. Sen sijaan
alhaisilla taajuuksilla (alle 0,1 MHz) ultradani on korkeaintensiteettistd, jolloin kiintoaineen

hajoaminen on merkittdvampéé (Baysal & Demirdoven, 2012.)

Samat peruskomponentit ovat kdytdssa laitteistoissa kaikilla eri teollisuuden aloilla seka eri
sovelluskohteissa liittyen ultradénen luomiseen ja l&hettdmiseen. Laitteisto koostuu sahkdisesta
tehogeneraattorista, vahintddn yhdestd muuntimesta seka lahettimestd, joka lahettaa
ultradaniaallot valiaineeseen. Sdhkdgeneraattori toimii energian lahteend ultradénisysteemissa
ja ohjaa muuntimen toimintaa. Generaattori tuottaa sdhkovirtaa, jolla on tietty nimellisteho.
Tehoa voidaan epdsuorasti séatdd muuttamalla jannitettd tai séhkovirtaa yhtalon 1 mukaisesti
(Bermudez-Aguirre et al., 2011):

P=1-U (1)
,Jjossa P teho
I séahkovirta
U jannite

Teho P ilmoitetaan watteina (W), sahkovirta | ampeereina (A) ja jannite V voltteina (V).

Muunnin muuntaa sdhkoenergian tai mekaanisen energian &&nienergiaksi vardhtelemélla
mekaanisesti ultradanitaajuuksilla. Esimerkiksi generaattorista 20 kHz:n taajuudella tuleva
séhkdenergia muunnetaan mekaaniseksi ultraddanienergiaksi samalla taajuudella varahtelemalla

20 000 mekaanista syklida sekunnissa. Muuntimia on kolmea eri tyyppid, jotka ovat
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nestekayttoinen, magnetostriktiivinen ja pietsosahkdinen muunnin. Naistad nestek&ayttoiset
muuntimet kéayttavat ainoastaan mekaanista energiaa. Magnetostriktiiviset ja pietsosahkoiset
muuntimet muuntavat elektronista ja magneettista energiaa ultradénienergiaksi. Pietsosahkoiset
muuntimet ovat yleisimmin k&ytettyja muuntajia ultradéniprosessoreissa ja reaktoreissa. Niista
on myo6s eniten viittauksia Kirjallisuudessa verrattuna muihin - muunnintyyppeihin.
Pietsosdahkodiset muuntimet perustuvat Kiteisen keraamisen materiaalin kéyttdéon, joka reagoi
helposti sahkdenergiaan. Pietsosahkéinen muunnin on myds tehokkain muunnintyyppi

saavuttaen yli 95 % hyotysuhteen (Bermudez-Aguirre et al., 2011.)

Lahetin sateilee muuntimesta tulevat ultradaniaallot valiaineeseen. Séateillessaan lahetin voi
mya0s vahvistaa ultradanivarahtelya. Lahettimid on olemassa kahta eri tyyppid, jotka ovat haude
ja sauva. Haude koostuu tankista, johon on liitetty yksi tai useampi muunnin. Raaka-aine
laitetaan liuottimella taytettyyn hauteeseen, jossa muunnin séteilee ultradantd suoraan raaka-
aineeseen. Sauvasysteemeissa sauva on kiinnitetty muuntimeen vahvistamaan signaalia ja
ldhettdmaan ultradénta raaka-aineeseen. Ultradénen sateilyldhteend kéytetddn monesti sauvan
paasséd olevaa irrallista &anipadtd. Sauvan muoto madrittelee signaalin vahvistamisen
suuruuden. Sateilyn intensiteettia voidaan kontrolloida kayttdmalla eritavoin muotoiltuja
sauvoja. Suurin ero laboratoriolaitteiden ja teollisen mittakaavan laitteiden vélilld on niissa
kaytettyjen lahettimien ominaisuuksissa. Esimerkiksi elintarviketuotannossa kaytetdan
erityisen kestdvia lahettimid, joiden kuluvuus on vahéista pitkassakin kaytossa (Bermudez-
Aguirre et al., 2011.)

5.1 Toimintaperiaate

Ultradéniuuttolaitteista on olemassa kaksi eri menetelmé&a, jotka eroavat toisistaan kdytettavan
ultradanilahettimen perusteella. Ndma menetelmét ovat ultraddnihaude ja ultradénisauva.
Molemmissa menetelmissé pietsosdahkéinen muunnin toimii ultradanitehon lahteend (Kumar et
al., 2021.) Molempia néitd voidaan myds kadyttad joko panostoimisesti tai jatkuvatoimisesti
(Esclapez et al., 2011). Kuvassa on 2 esitetty esimerkkilaitteistoja erityyppisille

ultradaniuuttomenetelmille.
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a b C

Kuva 2. Erityyppisia ultradaniuuttolaitteistoja: a) Panostoiminen haude, b) Panostoiminen sauva ja c)
Jatkuvatoiminen sauva (Gonzalez-Garcia et al., 2010).

Ultradanihauteessa kiintoainematriisi hajotetaan liuottimen seassa yleensd ruostumattomasta
terdksestd valmistetussa tankissa, joka on kytketty ultraddnimuuntimeen. Haude on sauvaa
taloudellisempi ja helppokayttdisempi menetelmd, mutta heikko toistettavuus rajoittaa sen
kayttda uuttoprosesseissa. Ultradanisauvamenetelméssa muuntimeen yhteydessa oleva
ultraddnisauva upotetaan uuttoastiaan ja ultradénta vapautuu suoraan valiaineeseen, jolloin
minimoidaan energiah&viot ja kavitaation vaikutus tehostuu. Ultraddnisauvan on todettu olevan
tehokas uuttomenetelmd erityisesti bioaktiivisille komponenteille. Ultradénisauvat ovat
haudesysteemeja yleisempid, silld sauva mahdollistaa haudetta korkeamman ultradénen
intensiteetin. Epdyhtendinen energiajakauma sekd ajan myo6td aleneva teho ovat myods

haudesysteemien huonoja puolia (Kumar et al., 2021.)

5.1.1 Reaktiot ja ilmiot

Ultrad&niuutossa kohdeaineita uutetaan raaka-aineista ultraddnienergian ja liuottimien avulla.
Uutossa kaytettavé ultraddni on mekaanista aaltoliikettd, jonka taajuus on yli 20 kHz. Taajuus
on korkeampi kuin ihmiskorvan kuuloalue, joka on 20 Hz — 20 kHz valilla (Kumar et al., 2021.)
Ultradénispektri voidaan jakaa vield kahteen osaan. Tehoultraddni on taajuudeltaan 20 kHz — 1
MHz vélilla4 ja diagnostinen ultradéni on taajuudeltaan yli 1 MHz. Kuvassa 3 on esitetty
aanispektri ja sen eri osa-alueet. Diagnostista ultradanta kaytetadn lahinna ladkinnallisessé ja
teollisessa kuvantamisessa (Kentish & Ashokkumar, 2011.) Tehoultradénelld on monia
potentiaalisia kdyttokohteita esimerkiksi elintarvikkeiden prosessoinnissa (Bermldez-Aguirre
etal., 2011).
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Kuva 3. Aanispektri ja sen eri osa-alueet taajuuden mukaan (Muokattu: Kentish & Ashokkumar, 2011).

Adnilahde synnyttaa paineaaltoja ymparill4 olevaan valiaineeseen, joka voi olla olomuodoltaan
kaasua, nestettd tai kiintedd ainetta. Paineen muutosta kutsutaan paineen amplitudiksi tai
akustiseksi paineeksi, jonka suuruus on suoraan verrannollinen systeemiin tuodun energian
kanssa. Energia muuttuu tasaiseksi virraksi, kun aalto etenee viskoottisessa véliaineessa.
Aaniaallot etenevit viliaineessa siniaaltoina, jonka seurauksena viliaine alkaa vérihdella
elastisesti. Vardhtely koostuu kahdesta vaiheesta, jotka ovat tiivistyminen ja harventuminen.
Tiivistymisen aikana véliaineen partikkelit puristuvat kasaan, jolloin véliaineen paine ja tiheys
kasvaa. Harventumisen aikana véliaineen partikkelit erkanevat toisistaan, jolloin véliaineen
paine ja tiheys vastaavasti laskee. Paineaaltojen aiheuttama vetorasitus synnyttad kaasun tai
hdyryn muodossa olevia mikrokuplia. Kuplan muodostusta kutsutaan kavitaatioksi. Kavitaation
seurauksena muodostuneet kuplat laajenevat aanikentan vaikutuksesta (Bermuadez-Aguirre et
al., 2011; Kentish & Ashokkumar, 2011.) Muodostuvat kuplat yhdistyvat keskenaan ja kasvavat
tiivistymisvaiheen aikana. Lopulta kuplat hajoavat aiheuttaen paikallista ylikuumenemista ja
adriolosuhteita, jossa lampétila voi nousta jopa 5000 K:iin ja paine yli 1000 atm:&an (Kumar et

al., 2021.) Ultradanikavitaation eteneminen &&niaaltojen eri vaiheissa on esitetty kuvassa 4.
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Kuva 4. Ultraddnikavitaation eteneminen aaniaaltojen varahtelyn vaikutuksesta (Muokattu: Hielscher
Ultrasound Technology (a), 2021).

Kavitaation aikaansaama leikkausrasitus lisd&d uutettavan materiaalin aineensiirtoa.
Kavitaatiokuplien hajoaminen saa aikaan makroturbulenssia sek& nopeasti tapahtuvaa
partikkelien tormaystd, joiden vaikutuksesta pyorreliikkeinen seké sisainen diffuusio kiihtyy.
Kavitaatiokuplan hajoaminen lahelld kiintoaine-nesterajapintaa aiheuttaa nopean virtauksen
kiintoaineen rajapinnalle. Naiden pienoissuihkujen aiheuttamat lukuisat iskut partikkelin
pinnalla aiheuttaa pinnan irtoamista, kulumista ja partikkelien hajoamista. Tdman seurauksena
syntyy uutta rajapintaa, mika puolestaan edistaa aineensiirron kasvua (Vilkhu et al., 2011.)
Kuvassa 5 esitetty bioaktiivisten komponenttien vapautuminen mikrolevasolusta akustisen

kavitaation avulla (Poole, 2020).
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Kuva 5. Mikrolevasolujen  bioaktiivisten komponenttien vapautuminen akustisen kavitaation
vaikutuksesta (Muokattu: Poole, 2020).

5.1.2 Tarkeat muuttujat

Uuttoprosessin ensisijainen tavoite on saavuttaa korkea uuttosaanto, mutta oleellista on myos
minimoida kustannukset ja energian kulutus. Etenkin ultrad&niuuttoprosessien tapauksessa
kaikkien ndiden tekijoiden optimointi on merkittdvassa roolissa (Esclapez et al., 2011.)
Ultradaniuuton keskeisia muuttujia on ultradaniteho, taajuus, ultraddnen kayttosuhde,
kaytettavat liuottimet, liuottimen ja raaka-aineen massasuhde, lampétila, liuottimen pH,
uuttoaika (Kumar et al., 2021), reaktorin rakenne seka partikkelien koko ja rakenne. On tarkeda
ottaa huomioon namé kaikki muuttujat mittakaavatekijoiden tunnistamisessa, jotta kokeelliset
olosuhteet saadaan siirrettya laboratoriomittakaavasta myos teolliseen toteutukseen (Esclapez
etal., 2011.)

Ultradanitehoa voidaan kuvata joko amplitudiosuuden tai tehotiheyden avulla. Amplitudiosuus
ilmoitetaan prosenttilukuna valilla 0-100 %, jossa 100 % amplitudi vastaa laitteen ilmoitettua
maksimitehoa. Tehotiheys kertoo tehon jakautumisesta tilavuutta kohden valiaineessa ja sen
yksikkd on WI/L. Ultradaniuuton saanto kasvaa tehoa tai tehotiheyttd kasvattamalla tehon
huippuarvoon asti, jonka jalkeen saanto alkaa heikentyd tehon nostamisesta. Saannon
parantuminen perustuu voimakkaan kavitaation lisd&ntymiseen, silla resonoiva kuplakoko on
suoraan verrannollinen ultradéniaaltojen tehoon ja kuplakoon kasvu tehostaa kuplien

hajoamisen vaikutuksia (Kumar et al., 2021.)

Taajuuden vaikutuksia on tutkittu melko vahan liittyen ultrad&niuuton saantoon ja laatuun.

Luonnonaineiden uutossa taajuus on yleensd 20-120 kHz:n valilla&. Matalataajuinen ja
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korkeaintensiteettinen ultradéni saa aikaan suurta rasitusta ja mekaanista voimaa, jotka ovat
suotuisia tekijoitd uutolle. Korkeataajuinen ja matalaintensiteettinen ultradani tuottaa paljon

reaktiivisia radikaaleja (Kumar et al., 2021.)

Ultrad&nen kayttosuhde on prosentteina ilmoitettava suhdeluku, joka kertoo &&niaaltopulssin
kestoajan osuuden &aniaallon jaksonajasta. Pulssin kestoaika on aika, jonka muunnin on
toiminnassa. Pulssivéli taas on aika, jolloin muunnin ei ole toiminnassa. Jaksonaika on pulssin
kestoajan ja pulssivalin summa. Ultradanen kayttosuhdetta voidaan hyddyntdé pulssitetussa
uuttoprosessissa. Tutkimukset osoittavat, ettd uuton saanto ja uuttoaika eivét eroa juurikaan
pulssitetun uuttoprosessin ja jatkuvatoimisen ultraddniuuton valilla, mutta pulssitetussa
prosessissa on mahdollista séastdd sahkoenergiaa jopa 50 % verrattuna jatkuvatoimiseen

prosessiin (Kumar et al., 2021.)

Yleisimmin kaytettyja liuottimia ultraddniuutossa ovat vesi, alkoholit ja asetoni. Kéytettavan
liuottimen valinta perustuu sen soveltuvuuteen erotettavan komponentin uutossa. Vetta
kaytetddn monesti esimerkiksi pektiinin uuttoon hedelmien kuorista. Uuttoa voidaan tehostaa
happamoimalla vesi kdyttden epdorgaanista happoa tai sitruunahappoa. Alkoholeja ja asetonia
kaytetdan usein fenoliyhdisteiden uuttoon kasveista. Etanolin on todettu olevan soveltuvin

liuotin fenoliyhdisteiden erotukseen hedelma- ja vihannesjatteesta (Kumar et al., 2021.)

Liuottimen ja raaka-aineen suhdeluku ilmoitetaan joko nesteen ja kiintoaineen suhteena (Liquid
to solid ratio, LSR) tai Kiintoaineen ja nesteen suhteena (Solid to liquid ratio, SLR). LSR
kuvastaa liuottimen tilavuutta suhteessa raaka-aineen massaan ja sen yksikké on mL/g. SLR on
kaanteinen LSR ja sen yksikkd on g/mL. Ultradaniuuttoprosessin saanto kasvaa tiettyyn
pisteeseen asti, kun LSR kasvaa. Saanto alkaa laskea sen jalkeen, kun LSR saavuttaa
huippuarvon. Alhaisella LSR-luvulla seoksen viskositeetti on korkea, jonka seurauksena
kavitaatio vaikeutuu. LSR-lukua kasvattamalla seoksen viskositeetti sek& konsentraatio
uutettavan ainesosan suhteen laskee, jolloin kavitaation vaikutus kasvaa. Lisaksi seoksen
sisdinen konsentraatioero kasvaa, jolloin myos liukenevan aineen diffuusiokyky ja liukoisuus
kasvaa (Kumar et al., 2021.)

Lampdatilan nostaminen lisd4 uuttosaantoa tiettyyn huippuarvoon asti, jonka jalkeen saanto
alkaa laskea samalla lailla kuin ultradénitehon kasvun vaikutuksesta. Lamp@6tilan nousu lisaa
uutettavan ainesosan liukoisuutta ja desorptio-ominaisuuksia. Vastaavasti liuottimen

viskositeetti laskee, jolloin liuottimen diffuusiokyky kudosaineen kanssa kasvaa. Liiallinen
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lampotilan nousu véhentdd kavitaation vaikutusta samalla heikentden saantoa (Kumar et al.,
2021.)

Liuottimen pH vaikuttaa merkittdvasti uuttosaantoon ja bioaktiivisten komponenttien
ominaisuuksiin ultradaniuutossa. Optimaalinen pH vaihtelee eri materiaalien valilla.
Esimerkiksi pektiinin uutto hedelma- ja vihannesjéatteesta tehostuu, kun pH pidetaan alhaisena.
Tuolloin soluseindn hajoaminen tehostuu, liukenematon pektiini hydrolysoituu liukenevaan
muotoon ja pektiinin molekyylimassa pienenee, jonka seurauksena liukeneminen ympéaroivaan
liuottimeen tehostuu ja saanto kasvaa. Korkealla pH:lla pektiini muodostaa kasaumia, jolloin

sen vapautuminen véliaineeseen vaikeutuu (Kumar et al., 2021.)

Uuttoajan lisddminen kasvattaa uuttosaantoa aluksi, mutta tietyn pisteen jalkeen saanto alkaa
heikentyd samalla lailla kuin tehon ja lampdtilan kanssa. Uuttoajan kasvattaminen lisad
kavitaation vaikutuksia, kuten turpoamista, hydrataatiota, pilkkoutumista ja huokosten
muodostumista kasvisolumatriisissa. Nama tekijat yhdessa lisadvat uutettavan ainesosan ja
véliaineen vélistd kontaktia, jolloin uutettava ainesosa myos liukenee tehokkaammin
liuottimeen. Liian pitka uuttoaika aiheuttaa kuitenkin rakenteellisia vaurioita uutettavassa

aineksessa, jonka myota uuttosaanto heikkenee (Kumar et al., 2021.)

Reaktorin rakenne on tirked ominaisuus, joka tulee ottaa huomioon. Optimaalinen reaktorin
mitoitus ja osien optimaalinen sijoittelu reaktorin sisall4 suhteessa muuntimeen mahdollistaa
maksimaalisen energiansiirron seoksessa. Eri reaktorin mittoja ja muuntimen sijoittelua on
tarpeen testata, jotta voidaan selvittda asetelma maksimaaliselle kavitaatiolle (Esclapez et al.,
2011.)

Partikkelikoon pienentyessa uuton saanto kasvaa tiettyyn pisteeseen asti. Syyna téhdn on
uutettavien ainesosien ja bulkkiliuoksen valisen etdisyyden vaheneminen, jolloin partikkelin
aikaansaama vastustus on pienempi. Joidenkin tutkimusten mukaan pienentdmalla tarpeeksi
paljon partikkelikokoa ultradani alkaa tuhota solusein&a, jolloin diffuusion merkitys uutossa

vahenee. (Esclapez et al., 2011.)

5.2 Patentit

Patenttitutkimus  suoritettiin ~ etsimdlld  patentteja  Espacenet-patenttitietokannasta.

Ultradaniuuttoon ja sen sovellutuksiin liittyvid patentteja on olemassa tuhansittain
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maailmanlaajuisesti. Hakua rajattiin koskemaan pelkéastdan UAE-menetelméa (Ultrasound-
assisted extraction), jolloin patentteja 10ytyi kaikkineen 66 kappaletta. Loytyneet patentit
liittyvat muun muassa ladkeaineiden, 6ljyjen, pigmenttien seké fenoliyhdisteiden erotukseen
monista erityyppisistd raaka-aineista. Suurin osa patenteista on kiinalaisten yliopistojen ja
yritysten hakemia. Patenttien julkaisupéaivaméaaria tarkastellessa selvisi, ettd l0ytyneisté
patenteista ensimmadinen on julkaistu vuonna 2009 ja kaikki loput sen jalkeen (Espacenet,
2021.) Tama kertoo menetelman yleistyneen vasta 2010-luvulta alkaen. Kuvassa 6 on esitetty

ultradaniuutosta julkaistujen patenttien vuotuiset lukuméaarat vuosina 2000-2020.

Ultradaniuuttoon liittyvat patentit vuosina 2000-2020
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Patenttien lukumaara

Julkaisuvuosi

Kuva 6. Ultraddniuuttoon liittyvien patenttien lukumaara julkaisuvuosittain (Espacenet, 2021).

Esimerkiksi kanadalainen kaivosteollisuusyhtio Central American Nickel on julkaissut kaksi
patenttia, US2020224292 (Di Cesare & Gauthier, 2017) ja W02020118446 (Di Cesare &
Gauthier, 2020) liittyen ultraddniuuttoon. Naista ensimmainen liittyy skandiumin ja vanadiumin
erotukseen, ja jalkimmainen kullan ja hopean erotukseen. Central American Nickel hyddynt&é
ultradé@niuuttoa metallien erotuksessa malmista. Ultrad&niuuton avulla saadaan parannettua
huomattavasti malmin uuton tehokkuutta ja lisaksi saadaan vahennettyd prosessin kuluja ja
prosessointiaikaa. Ultradéniuutto on myos selkeésti ympéristoystavallisempi menetelmé

verrattuna perinteisiin uuttomenetelmiin (Central American Nickel, 2021.)
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Esimerkkina myos patentti KR20170106660A (Ha & Kim, 2017), jossa etelakorealaiset Geon-
Soon Ha ja Jin-Hyun Kim ovat patentoineet paklitakselin ultrad&niuuttomenetelman.
Paklitakseli on sydvan hoitoon kéytettdva ainesosa, jota esiintyy marjakuusen kuoressa.
Menetelma4 varten Ha & Kim (2016) testasivat paklitakselin uuttoa eri lampdétiloissa ja eri
ultradanitehoilla ultradanihauteessa. Ultraddniuuton todettiin hajottavan tehokkaasti soluseinia,
joka mahdollisti paklitakselin tehokkaan uuton. Jopa 99 % paklitakselista saatiin erotettua
ultraddnen avulla biomassasta. Kokeiden perusteella ldydettiin selked korrelaatio uuton
saannon seka tarkeiden prosessiparametrien, tehotiheyden ja energiatiheyden, vélilld. Tama

mahdollisti prosessin skaalaamisen suurempaan kokoluokkaan (Ha & Kim, 2016.)

5.3 Kaupalliset laitteet

Monet laboratoriomittakaavan sekd teollisen mittakaavan yritykset hyddyntavat
ultradaniprosessorien  toimintaa.  Ultradaniprosessoria  kutsutaan reaktoriksi, mikaéli
ultradanikésittely saa aikaan kemiallisia muutoksia valiaineessa. Laitevalmistajien
suunnittelemat prosessorit ja reaktorit sisaltavat yleensa sdhkdgeneraattorin ja muuntimen
samassa rungossa sekda usean tyyppisid lahettimid irrallisina, joista valitaan sopivin
kayttokohteen mukaan. Lahettimet ovat yleensa sauvatyyppisia lahettimia tai pelkkia aanipéita.
Ultradaniprosessoreita valmistavia yrityksia on useita maailmassa. (Bermudez-Aguirre et al.,
2011.) Elintarviketeollisuuden kéyttoon ultradanilaitteita valmistavista yhtidista suurimpia ovat
muun muassa Branson, Cavitus, Dukane, Hielscher ja Sonimat (McHugh, 2016). Taulukossa V
on esitetty ultradaniprosessoreita valmistavia yhtioitd sekd yhtididen paéasiallisia
sovellutuskohteita, yhtididen valmistamien laitteiden kayttokohteita seka laitteiden teollisia
kayttokohteita.
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Ultra&aniprosessoreita valmistavia yhtioita sekd yhtididen padasiallisia sovellutuksia,
yhtididen valmistamien laitteiden kdyttokohteita ja laitteiden teollisia k&yttokohteita.

Laitevalmistaja Paaasialliset sovellutukset Laitteiden kayttdkohteet Teolliset kayttokohteet Lahde
Hielscher Moniin eri kayttdkohteisiin Sekoitus, dispergointi, Nanomateriaalien, variaineiden, (Hielscher
Ultrasonics sopivien korkeatehoisten partikkelikoon elintarvikkeiden, Ultrasound
ultraddnihomogenisaattoreiden | pienentdminen, uutto ja | kosmetiikkatuotteiden, kemikaalien ja Technology
suunnittelu ja valmistus kemialliset reaktiot polttoaineiden valmistus (b), 2021)
Branson Materiaalien hitsaus ja Hitsaaminen, Muovien ja metallien hitsaus, (Emerson,
puhdistus ultradénipesu, ultradénipesut sekd kalvojen, kumien, 2021)
saumaaminen ja kankaiden, elintarvikkeiden saumaus ja
leikkaaminen leikkaus
Cavitus Patentoitu Virvoitusjuomien Virvoitusjuomien pakkausteollisuus (Cavitus,
ultradéniteknologiaan vaahdon hallinta ja 2021)
perustuva menetelmé, jolla ilman poisto
vahennetaan hiilidioksidin virvoitusjuomista
kéyttoa virvoitusjuomien
pakkaamisessa
Dukane Useita eri kayttokohteita Hitsaaminen, Muovien ja metallien hitsaus sekd (Dukane,
saumaaminen ja kalvojen, kuitujen ja elintarvikkeiden 2021)
leikkaaminen saumaus ja leikkaus
Sonimat Useita eri kayttokohteita Hitsaaminen, Komposiittien, kankaiden, (Sonimat,
leikkaaminen ja elintarvikkeiden, metallien, pakkausten | 2021)
rajaaminen ja muovien valmistus
Telsonic Useita eri kdyttokohteita Hitsaaminen, Autojen, akkujen, kulutustavaroiden, (Telsonic
Ultrasonics leikkaaminen, seulonta elintarvikkeiden, ladkeaineiden, 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 késittely seka | 2021)
saumaaminen vaijerikoysien, paristojen,
virtakytkimien ja kaddmien tyostaminen.
Leikkaaminen ja saumaaminen:
pakkaaminen, elintarvikkeiden
leikkaaminen, tekstiilien ja kuitujen
sidostaminen, stanssaus ja halkaisu
sekd renkaiden leikkaus.
Weber Useita eri kdyttokohteita Leikkaaminen, Autojen, elektroniikkatuotteiden, (Weber
Ultrasonics hitsaaminen ja asuntoirtaimiston, hygieniatuotteiden, Ultrasonics,
puhdistaminen elintarvikkeiden, piirilevyjen, 2021)

kuitukankaiden, lelujen, kellojen ja
korujen valmistus. Kéaytetddn myds
suodattamiseen, galvanointiin,
metallien késittelyyn ja
telekommunikointiin sek& ladke-,
optiikka-, tekstiili- ja
pakkausteollisuuden sovelluskohteissa.

5.4 Olemassa olevat teolliset prosessit

Sek& haude- ettd sauvasysteemeja kaytetddn laajalti erilaisissa teollisen mittakaavan

kayttokohteissa. Suurin osa uutetuista komponenteista kdytetddn sellaisenaan seoksena tai
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elintarvikkeiden ja kosmetiikan lisdaineina. Saksalainen Hielscher ja ranskalainen REUS ovat
suurimmat teollista ultradaniuuttoa kehittavét yhtiot. Hielscher on kaupallistanut useita eri
teholuokan laitteita, joista analyyttisten laitteiden teho vaihtelee 50-400 W:n vililla ja teollisten
laitteiden teho 500-16 000 W:n valilla. REUS on puolestaan kehittanyt eri kokoluokan
reaktoreita 30-50 litran pilot-mittakaavan reaktoreista aina 500-1000 litran teollisen

mittakaavan reaktoreihin (Chemat et al., 2017.)

Myo6s monet muut yhtiot hyodyntévat ultraddniteknologiaa uuttoprosesseissa. Esimerkiksi
italialaiset yhtiot Euphytos, G. Mariani & C. Spa sek& Giotti kayttavat ultradaniteknologiaa
tehostamaan uuttoprosesseja. Euphytos on erikoistunut luonnonaineiden uuttoon yrteista,
hedelmista ja vihanneksista. G. Mariani & C. Spa (GMC) on erikoistunut aromaattisten yrttien
uuttoon. Giotti hyoddyntéda ultradantd elintarvikkeiden, ladkeaineiden ja alkoholijuomien
tuotannossa (Chemat et al., 2017.) Lisdksi kappaleessa 5.2 mainittu kanadalainen
kaivosteollisuusyhtio  Central American Nickel hyoddyntdd teollisen  mittakaavan

ultradaniuuttoa tehostamaan metallien erotusta malmeista (Central American Nickel, 2021).

5.5 Yhteenveto ultradgdniuuttoteknologiasta

Ultradaniuutto on osoittanut monia etuja verrattuna perinteisiin uuttomenetelmiin. Sen avulla
on mahdollista tehostaa uuttoprosessia seka véhentaa perinteisiin uuttomenetelmiin liittyvia
heikkouksia. Taloudellisuus, ympéristoystavallisyys seka turvallisuus yhdistettynd parempaan
uuttosaantoon ovat ultradaniuuttoa ajavia tekijoita. Ultradaniteknologia on vielé varsin uusi ja
edelleen kehittyvé ala. Tama voidaan todeta ultradéniuutosta myonnetyista patenteista, joiden
maaré on alkanut kasvaa vasta 2010-luvulla. Teknologian kehitysvaiheesta kertoo myas se, etté
kaikkia ultraddniuuttoprosessiin ja -laitteistoon liittyvia tekijoitd ja niiden vaikutuksia ei vield
taysin tunneta. Ultradénta hyddynnetdan myo6s monissa muissa kayttokohteissa uuttoprosessien
lisdksi. Laitevalmistajia sekd ultraddntd hyodyntavid teollisuusyrityksia on useita
maailmanlaajuisesti. Kaikki ndma tekijat yhdessda mahdollistavat ultrad&niuuton ja siihen

liittyvén teknologian jatkuvan kehityksen ja yleistymisen tulevaisuudessa.
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KOKEELLINEN OSA

6 MATERIAALIT JA MENETELMAT

6.1 Raaka-aineet ja kaytetyt liuottimet

Testattavaksi valittiin kolme eri raaka-ainetta, jotka edustivat pehmeé&d, puolikovaa ja kovaa
materiaalia, jotka olivat pinaatti, porkkana, sekd auringonkukan siemenet. Ndma raaka-aineet
poikkesivat toisistaan fysikaalisten ominaisuuksien sek& kemiallisen koostumuksen puolesta,
mink& ansiosta ne kuvastivat hyvin erityyppisten luonnonaineiden soveltuvuutta kaytetyille
ultradaniuuttolaitteistoille. Liitteessd | on esitetty tarkemmin valittujen raaka-aineiden eri

ainesosien pitoisuuksia perustuen FoodData Central -tietokantaan.

Pinaatti luokitellaan terveysvaikutteiseksi elintarvikkeeksi sen sisdltdmien vitamiinien,
mineraalien sekd muiden bioaktiivisten ainesosien johdosta. Pinaatin kayton on tutkitusti
todettu muun muassa vahentavan riskia sairastua erityyppisiin sydpasairauksiin (Roberts &
Moreau, 2016). Pdaasiassa pinaatti siséltad proteiineja, hiilihydraatteja ja lipideja (liite 1).
Liséksi se siséltda runsaasti antioksidantteina toimivia fenoliyhdisteitd. Pinaatin sisaltdmien
vitamiinien ja mineraalien kemiallinen koostumus on monipuolisempi kuin monilla muilla
vihredlehtisilla kasveilla. Se sisaltdd muun muassa C-, E- ja Ki-vitamiinia, foolihappoa seka -
karoteenia. Pinaatti sisaltdd myos karotenoidiksi luokiteltavaa luteiinia runsaammin kuin suurin
osa muista kasvimateriaaleista. Luteiinin on todettu muun muassa ennaltaehkdisevéan
silmanpohjan rappeuman ja harmaakaihin syntymistd, vahentavén riskia sairastua rintasyopaan

sekd omaavan tulehduksia parantavia vaikutuksia (Roberts & Moreau, 2016.)

Porkkana siséltdd monia tarkeitd antioksidantteja, kuten fenoleita ja karotenoideja, joita voidaan
hyddyntdd muun muassa sydvan hoidossa. Porkkanassa on erityisen paljon B-karoteenia,
askorbiinihappoa ja tokoferolia (liite 1). Nailla sekd useilla muilla porkkanan siséltamilla
yhdisteill& on todettu olevan monia terveyttd edistavia vaikutuksia. Etenkin karotenoideilla,
kuten (3-karoteenilla, on havaittu olevan immuunikykyé parantavia vaikutuksia. Karotenoidien
on todettu myo6s vahentavan riskié sairastua degeneratiivisiin sairauksiin, kuten syopéan tai
sydan- ja verisuonitauteihin. Porkkanoiden korkkikuori sisaltda fenoleita, joilla tiedetaan
olevan antioksidanttivaikutuksia. Liséksi fenolit védhentdvdt mutaatioiden syntymistd ja
kasvainten muodostumista. (Sharma et al., 2012.)
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Auringonkukan siemenet koostuvat pdéasiassa lipideista ja proteiineista. Lipideista suurin osa
on triglyserideja, jonka liséksi noin 4 % lipideista on fosfolipidejé ja glykolipideja (liite ).
Proteiineista noin 1-13 % on peptidejd, aminohappoja sekda muita typpiyhdisteita.
Auringonkukasta saatavia proteiineja kéytetadn péadasiassa -elintarvikkeiden tuotannossa
ravintolisana esimerkiksi liha- ja maitotuotteissa, didinmaidonkorvikkeissa, leipomotuotteissa
sekd pastatuotteissa. Auringonkukan siementen kéytté on lisdantynyt jatkuvasti, silla
eldinpohjaisia proteiineja yritetaan jatkuvasti korvata kasvipohjaisilla proteiineilla. Syina tahan
on muun muassa eldinpohjaisten proteiinien korkea hinta ja ymparistdvaikutukset.
Auringonkukan siemenet sisaltdvat myos fenoliyhdisteitd, kuten klorogeenihappoa.
Fenoliyhdisteiden huonoja puolia on niiden muodostamat kovalenttiset sidokset sek& vety- ja
ionisidokset proteiinien kanssa, minkad vaikutuksesta proteiinien liukoisuus heikkenee
(Gonzélez-Pérez & Vereijken, 2007.)

Liuottimena kaytettiin erivahvuisia etanoliliuoksia. Liuosten pohjana toimi Altia Industrialin
valmistama ETAX B —liuos, joka sisaltad 95 t-% denaturoimatonta etanolia. ETAX B:n tiheys
on 0,811 kg/L. (Altia Industrial, 2021). Etanoliliuokset laimennettiin haluttuun pitoisuuteen
tislatulla vedella.

6.2 Kokeissa kaytetyt laitteet ja niiden kaytto

Kokeet suoritettiin laboratoriomittakaavan seké pilot-mittakaavan laitteilla. Téssa osiossa on

esitelty tarkemmin kaytettyja laitteistoja seka niiden kayttoa.

6.2.1 Laboratoriomittakaavan laitteisto

Laboratoriomittakaavan laitteisto on esitetty kuvassa 7. Raaka-ainetta ja liuotinta siséltanytta
kiintoaine-nesteseosta laitettiin syottosailioon, josta sitd kierratettiin virtausreaktorin ja
syottosailion valilla. Uutto tapahtui virtausreaktorin sisélld, jossa syottdseos oli suorassa
kontaktissa reaktorin sisalld olleen ultradénipdén kanssa. Virtausreaktorin ulostulosta seos

syotettiin takaisin syo6tt0sailioon, josta sitd pumpattiin jalleen virtausreaktoriin.

Ultradanen l&hteend toimi Hielscher Ultrasound Technologyn valmistama UP400st —
ultradé@niprosessori, jonka ilmoitettu teho on 400 W ja taajuus 24 kHz. Ultradéniprosessoriin oli

asennettu Hielscherin valmistama S24d22D —4anipaa. Adnipaan halkaisija oli 22 mm ja se oli
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valmistettu titaanista. Aanipaa oli sijoitettu Hielscherin valmistaman FC22K —virtausreaktorin
sisdlle. Virtausreaktori oli jadhdytysvaipallinen ja valmistettu ruostumattomasta teraksesta.

Tilavuudeltaan virtausreaktori oli noin 37 mL (Hielscher Ultrasound Technology (c), 2021.)

Virtausreaktorin jaahdytysvaippaan yhdistettiin jad&hdytysveden syottdletku ja ulostuloletku,
jotka olivat yhteydessa erilliseen jadhdytysvesihauteeseen. Reaktorin lampdtila saatiin asetettua
haluttuun arvoon saatdmalla hauteessa olevan jaédhdytysveden lampdétilaa. Virtausreaktoriin oli
my06s yhdistetty syottoseoksen syottoletku ja ulostuloletku, jotka olivat yhteydessa
syottosailioon.  Syottoseosta  sisdltdneet  letkut olivat  Masterflexin  valmistamaa
elintarvikelaatuista Tygon® E-Food L/S 24—letkua. Virtausreaktorin syéttdletkuun oli kytketty
Masterflex L/S —letkupumppu, joka pumppasi syottoseosta syottosailiosta virtausreaktoriin,
Kéytettdessa letkua kooltaan 24 pumpun maksimivirtaama oli 280 mL/min. Virtausreaktorin

ulostulovirran lampdtilaa mitattiin erillisen lampdmittarin avulla.

Syottosailio oli materiaaliltaan terésté ja sen tilavuus oli noin 100 mL. Sydéttoseosta sekoitettiin
sekoittimen avulla syo6ttosailiossa kokeiden aikana. Sekoitinelimen p&a koostui neljasta
pystysuorasta lavasta, joiden halkaisija oli 20 mm. Syd6ttoseoksen lampdtilaa syottosailiossa
seurattiin erillisen lampdmittarin avulla. Syo6ttosailion yldosaan laitettiin kokeiden aikana
typpikaasuvirta, jonka avulla véahennettiin seoksen hapettumista. Sy6ttosailion alaosa oli
upotettuna vesihauteeseen, jonka lampétilaa saatdmalla voitiin muuttaa virtausreaktoriin

menevan syottoseoksen lampotilaa.
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Kuva 7. Laboratoriomittakaavan ultradéniuuttolaitteisto. Sen eri osat ovat: A) Ultradénigeneraattori, B)
Ultradanisauva, C) Jaahdytysvaipallinen virtausreaktori, D) Jaahdytysvaipan syottoletku, E)
Jadhdytysvaipan ulostuloletku, F) Virtausreaktorin syéttoletku, G) Virtausreaktorin
ulostuloletku, H) Syottosailio, 1) Virtausreaktorin ulostulovirran lampomittari, J)
Typpikaasuvirran syottoletku, K) Sekoitin, L) Lampohaude, M) Letkupumppu sek& N)
Syottoséilion [&mpomittari.
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6.2.2 Pilot-mittakaavan laitteisto

Pilot-mittakaavan ultradaniuuttolaitteisto koostui ultrad&dnimoduulista sekd sen ympaérille
kootuista yksikkdprosesseista. Paapiirteittdin prosessi koostui kolmesta paavaiheesta, jotka
olivat raaka-aineen esikasittely, uutto sek& kiintoaine-neste -erotus. Laitteistosta kootun
kokonaisprosessin  virtauskaavio on esitetty kuvassa 8. Joissain kokeissa 0sa
yksikkooperaatioista ohitettiin.

Esikasittelyssa raaka-aine hienonnettiin pienentdmalla partikkelikokoa kahdessa eri laitteessa.
Ensimmaéinen hienonnusvaihe suoritettiin silppuamalla kasittelemé&ton raaka-aine pienemmiksi
partikkeleiksi. Taman jalkeen kiintoainepartikkelit sekoitettiin liuottimen kanssa hajotusta
varten, joka oli jalkimmainen raaka-aineen hienonnusvaiheista. Raaka-ainetta ja liuotinta
sisaltanyt Kiintoaine-nestesuspensio laitettiin sekoitussailioon, jossa kiintoaineet hajotettiin
edelleen pienempadn partikkelikokoon seokseen upotetun sekoitusteran pyorimisliikkeen
vaikutuksesta. Hajotuksen jélkeen valmis syo6tt0seos siirrettiin syottosailioon, joka toimi
valisailiona syottoseokselle, ennen kuin se pumpattiin ultraddnimoduulille. Syo6ttosailiossa
seosta sekoitettiin jatkuvatoimisesti nelilapaisella lapasekoittimella, jotta kiintoaineet eivét
alkaneet laskeutua sdailion pohjalle ja syo6ttdseos pysyi mahdollisimman tasalaatuisena.
Syottoseos pumpattiin syottosailon pohjaventtiilin [&pi ultraddanimoduulin sisélle moduulin

ylapadassé olleen syottdyhteen kautta.

Moduulin sisélla tapahtui prosessin varsinainen uuttovaihe, joskin raaka-aineen maseroitumista
tapahtui jo ennen t&t4 raaka-aineen ja liuottimen ollessa kontaktissa keskendan.
Ultradanimoduulissa oli erillset venttiilit paineentasaukselle seka tyhjennykselle. Moduulin
sisalla syottoseos oli kontatissa ultradanisauvan kanssa, jolloin uutto kiintoainepartikkeleista
liuottimeen tehostui ultradanikavitaation vaikutuksesta. Seoksen ulostulo sijaitsi moduulin

alaosassa, josta uuteseos ohjattiin taryseulalle.

Ensimmainen prosessin kahdesta kiintoaine-neste -erotusvaiheesta tapahtui taryseulalla, josta
otettiin talteen lopputuotetta, eli nestemaista uutetta. Taryseulalta keratyt kiintoaineet jatkoivat
prosessin toiseen Kkiintoaine-neste -erotusvaiheeseen ruuvipuristimelle, jossa kiintoaineista
puristettiin nesteet pois. Ruuvipuristimelta saatiin keréttya talteen uutetta, jota ei prosessin
ailemmissa vaiheissa oltu saatu erotettua kiintoaineista. Lopputuotetta saatiin tdten molemmista
kiintoaine-neste -erotusvaiheista ja prosessin ainoa sivuvirta oli ruuvipuristimella muodostunut

kiintoainekakku.
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Raaka-aineen silppuamiseen kéytettiin Apple Press ESE-055 -silppuria, joka on esitetty

kuvassa 9 A). Kaytetty silppuri soveltui monentyyppisten hedelmien ja vihannesten

silppuamiseen (Apple Presses, 2021). Apple Press ESE-055 -silppurin tekniset tiedot on

Kiintoainekakku

esitetty taulukossa VI. Raaka-aine syotettiin silppuriin yldkautta suppilon kautta. Silppurin

sisalla pyorinyt levymainen terd (kuva 9 B)) silppusi raaka-aineet halkaisijaltaan n. 0,5-1 cm

kokoisiksi paloiksi. Terdlevyssa oli yhteensa 28 terdaukkoa neljassa seitsemén aukon

muodostamassa rivissa, joiden lapi silputtu raaka-aine kulkeutui levyn pydriessa. Aukkojen

halkaisija oli 8,5 mm. Levy oli aukkojen reunojen kohdalta hieman kohollaan, jolloin

aukkojen yl&- ja alapuolen vailld oli noin 5,4 mm korkeusero. Silputtu raaka-aine liikkui teran

alapuolella olleelle ulostuloaukolle, josta raaka-aine kerdttiin talteen seuraavaa hajotusvaihetta

varten.
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Kuva 9. A) Raaka-aineen silppuamiseen kaytetty Apple Press ESE-055 -silppuri. B) Apple Press ESE-
055 -silppurin sisalla ollut terd, joka hajotti raaka-aineet pienempéén partikkelikokoon.

Taulukko VI.  Apple Press ESE-055 -silppurin tekniset tiedot.

Muuttuja Yksikko Arvo
Teralevyn halkaisija cm 28
Terdaukkojen maara - 28
Terdaukkojen halkaisija mm 8,5
Terdaukkojen korkeusero mm 54
Moottorin teho kw 0,55
Pydrimisnopeus rpm 1350
Tuottavuus kg/tunti | 500-600
Putken halkaisija mm 125
Silppurin kokonaismassa kg 16,5

Raaka-aineen alkuhajotukseen kaytettiin Silverson AX5-roottori-staattorisekoitinta, joka on
esitetty kuvassa 10 A). Hajotusta varten raaka-aine ja liuotin sekoitettiin keskenaan, jolloin
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saatiin aikaan hajotukseen tarvittava kiintoaine-nestesuspensio. Kaytetty sekoitin oli
kaupallinen pilot-mittakaavan panossekoitin, joka soveltui sekoituksen liséksi kaytettavaksi
muun muassa emulgointiin, homogenisointiin, hajotukseen ja liuotukseen (Silverson, 2021).

Silverson AX5-roottori-staattorisekoittimen tekniset tiedot on esitetty taulukossa VII.

Sekoittimen toimintaperiaate on esitetty kuvassa 10 B). Sekoittimen tekeméa hajotus perustui
roottorin pyorimisen aikaansaamaan imuun, joka veti puoleensa kiintoaineita ympéroivasta
seoksesta. Kiintoaineet osuivat teriin ja korkeiden pyorimisnopeuksien aikaansaamien
keskipakovoimien vaikutuksesta kiintoaineet ajautuivat terien ulkokehalla ollutta seindméa, eli
staattoria, kohden. Staattorissa oli pyoreita reikid, joita kautta terien ja seinaméan valiin
leikkaantuneet kiintoainepartikkelit kulkeutuivat takaisin ympardivaan seokseen. Tamén
jalkeen kiintoainepartikkelien kulku kohti roottorin terid alkoi taas alusta ja sama sykli toistui
uudestaan koko sekoituksen ajan (Silverson, 2021.)

Sekoittimessa kaytettiin Duplex-sekoitinelintd, joka poikkesi hieman rakenteeltaan kuvassa 10
B) esitetysta sekoitinelimestd. Duplex-sekoitinelin koostui kahdesta nelilapaisesta roottori-
staattorisekoittimesta, joista sekoitinelimen alapuolella ollut sekoitin oli kooltaan isompi kuin
sekoitinelimen ylapuolella ollut sekoitin. YIa- ja alapuolen sekoittimille madritettiin roottori-
staattorisekoittimen maksimikierrosnopeutta (6000 rpm) vastaavat sekoitustehon arvot yhtalon

2 (Hemrajani & Tatterson, 2003) mukaisesti:

P=N,-p-N3-D? 2)
,jossa P sekoitusteho
Np teholuku
P nesteen tiheys
N sekoittimen kierrosluku
D sekoittimen halkaisija

Sekoitusteho P ilmoitettiin watteina (W), nesteen tiheys yksikossd kg/m?®, sekoittimen
kierrosluku yksikdssé rpm ja sekoittimen halkaisija ilmoitettiin metreind (m). Teholuku Np oli
puolestaan kéytetylle sekoittimelle ominainen dimensioton luku. Atiemo-Obeng & Calabrese

(2003) ilmoittivat  Silverson-sekoittimille teholuvun arvoksi 1,43, jonka mukaisesti
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sekoitustehot laskettiin Silverson AX5-roottori-staattorisekoittimen Duplex-sekoitinelimen

yla- ja alapuolen sekoittimille.

RFtI= 6016C 6090
Gk

)
34,1, 072680

Kuva 10. A) Hajotuksissa kaytetty Silverson AX5-roottori-staattorisekoitin - porkkanan
hajotuksen aikana. B) Havainnekuva Silverson AXS5-roottori-staattorisekoittimen
toimintaperiaatteesta (Silverson, 2021).

Taulukko VII. Silverson AX5-roottori-staattorisekoittimen tekniset tiedot.

Muuttuja Yksikké | 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 kehdnopeus maksimikierrosnopeudella m/s 16,0
Alapuolen sekoittimen sekoitusteho maksimikierrosnopeudella w 493,4
Yl&puolen roottorin halkaisija mm 31,2
Ylé&puolen staattorin ulkohalkaisija mm 38,5
Ylapuolen roottorin kehdnopeus maksimikierrosnopeudella m/s 9,8
Yl&puolen sekoittimen sekoitusteho maksimikierrosnopeudella w 42,3
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Pilot-laitteiston kanssa kaytettyja syottosailioita oli kaksi kappaletta. Syottoséilio 1 oli
tilavuudeltaan 18 litraa ja syottoséilio 2 oli tilavuudeltaan 60 litraa. Syottoséilion 1 sekoittimen
kierrosnopeus pilot-mittakaavan kokeissa oli 600 rpm ja syottosdilion 2 sekoittimen
kierrosnopeus pilot-mittakaavan kokeissa oli 150 rpm. Kierrosnoopeuksia vastaavat
sekoitustehot laskettiin molemmille sekoityssailidille yhtalon 2 mukaisesti. Hemrajani &
Tatterson (2003) ilmoittivat 45° lapakulmaisen nelilapaisen lapasekoittimen teholuvun arvoksi
1,27, jonka mukaisesti sekoitustehot laskettiin molempien syottosdilididen sekoittimille.

Syottosailididen tekniset tiedot on esitetty taulukossa VIII.

Syottosailio 1 on esitetty kuvassa 11 A). Syottosailioon 1 oli liséksi yhdistetty LAUDA WK
4600-lampohaude, jossa kaytettiin 80 % glyseroli-vesiseosta ldammon séételyyn. Syottéseos
pumpattiin pois sailiostd pohjassa olleen poistoventtiilin kautta. Kuvassa 11 B) nakyy

sekoitukseen kaytetty nelilapainen lapasekoitin sekd nelja syottosailiossa ollutta

sekoituksenestolevyé.

Kuva 11. A) Pilot-mittakaavan kokeissa kaytetty syottosdilio 1. B) Syottoséilio 1 sisaltapdin seka
sekoituksessa  kaytetty nelilapainen lapasekoitin ja sdilion sisalla olleet
sekoituksenestolevyt.
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Syottosailio 2 on esitetty kuvassa 12 A). Syottoseos pumpattiin pois sailiosta pohjassa olleen
poistoventtiilin kautta. Sekoittimen varressa oli tukirakenteena kaksi tankoa, joiden padssa
olleen levyn keskelld sekoittimen varsi oli tuettuna. Tukirakenteiden tarkoituksena oli estaa
sekoittimen vartta heilumasta liikaa sekoituksen aikana. Kuvassa 12 B) nakyy sekoitukseen

kaytetty nelilapainen lapasekoitin seka nelja syottosailiossa ollutta sekoituksenestolevya.

Kuva 12. A) Pilot-mittakaavan kokeissa kéytetty sy6ttdséilio 2. B) Syottosailio 2 sisaltépain seka

sekoituksessa  kéytetty nelilapainen lapasekoitin ja sailion sisalld olleet
sekoituksenestolevyt.
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Taulukko VIII. Pilot-mittakaavassa kéytettyjen syottosailididen tekniset tiedot.

Muuttuja Yksikko Arvo
Syottosailio - 1 2
Tilavuus L 18 60
Moottorin teho kW 0,55 1,1
Sekoittimen varren pituus cm 30 83
Sekoitinelimen halkaisija cm 8,9 215
Sekoituksenestolevyjen méara - 4 4
Sekoituksenestolevyjen korkeus cm 30 55
Sekoituksenestolevyjen leveys cm 2,5 5
Kéytetty sekoitusnopeus rpm 600 150
Kéytettya sekoitusnopeutta vastaava sekoitusteho wW 7,1 91

Syottoseos pumpattiin syo6ttosailiosta ultradganimoduuliin Flowroxin valmistaman LPP-D15 -
letkupumpun (kuva 13) avulla. Syéttosailion ja letkupumpun vélilla oli Heliflex-letku, jonka
pituus oli 250 cm ja letkun siséhalkaisija oli 15 mm. Flowrox LPP-D15 -letkupumpun tekniset
tiedot sekd pumpulla kaytetyt virtaukset on esitetty taulukossa IX. Pumpun letku oli
materiaaliltaan nitriilikumia. Pumpun moottorin maksimikayntinopeus oli 25 rpm, jolloin
pumppuun asennnetulla letkulla maksimivirtaamaksi oli asetettu 2,5 L/min. Pumpun toimintaa
ohjattiin LabVIEW-ohjelmoinnin avulla ja sita kéaytettiin kaikissa pilot-mittakaavan kokeissa
pulssitetussa tilassa siten, ettd moduulin sisalld viipyméaika oli 15 minuuttia. Pulssitus
suoritettiin 100 sekunnin sykleissd pumppaamalla ensin syéttdseosta 0,53 L/min 90 sekunnin
ajan ja sen jalkeen 2,5 L/min 10 sekunnin ajan. Talldin keskiméaéardinen virtaama yhden syklin
aikana oli 0,73 L/min. Moduulin tilavuus oli 11 L, jolloin moduulin sisélla viipymadaika oli 15
min seoksen suhteen. Pumppu ja moduuli oltiin yhditetty elintarvikelaatuisella ToppClear
12/18mm-letkulla. Letkun pituus oli 404 cm ja letkun siséhalkaisija oli 12 mm.
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Kuva 13. Pilot-mittakaavan kokeissa ultraddanimoduulin sy6ttdpumppuna kaytetty Flowrox LPP-
D15 -letkupumppu.

Taulukko IX.  Flowrox LPP-D15 -letkupumpun tekniset tiedot sekd pumpun virtausten asetusarvot.

Muuttuja Yksikkoé | 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/sykli S 10
Asetettu keskiarvovirtaama L/min 0,73
Pulssitussyklin kokonaiskesto S 100
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Pilot-mittakaavan uuttokokeet suoritettiin k&yttden ultrad&nimoduulia, joka on esitetty kuvassa
14 A). Kaytetty moduuli oli pystyasennossa ollut putkireaktori, johon sy6te pumpattiin letkulla
moduulin ylapééstd. Tarvittaessa moduuli oli mahdollista laskea myds vaaka-asentoon
puhdistusta tai huoltoa varten. Moduuli oli rakennettu ruostumattomasta teraksesté.

Ultraddnimoduulin ja ultradénigeneraattorin tekniset tiedot on esitetty taulukossa X.

Ultradanen lahteend kaytettiin Weber Ultrasonicsin valmistamaa MG-ultradanigeneraattoria.
Sen ilmoitettu maksimiteho oli 2000 W ja nimellistaajuus oli 25 kHz. L&ht6tehoa oli
mahdollista sadtdd 50-100 % valille ilmoitetusta nimellistehosta. Ultradanen kayttéa oli myos

mahdollista pulssittaa siten, ettd ultradéani oli kaytossa sykleittain.

Moduulin kannessa olleeseen syottoyhteeseen oli kiinnitetty painemittari sekd lampomittari.
Taman lisdksi moduulin kannessa oli palloventtiili paineentasausta varten. Moduulin sisalla
syote kulki spiraalin muotoista tukirakennetta pitkin ultradanisauvan ymparilla, jolloin ultradani
oli suoraan kontaktissa syottoseokseen uuton aikana (kuva 14 B)). Kaytetty ultadénisauva oli
malliltaan Weber Ultrasonicsin valmistama Sonopush Mono, jonka sauvan halkaisija oli 5 cm
ja sateilyalueen pituus oli 89,1 cm. Kokeissa kéytettiin kahta erityyppistd spiraalia, jotka
erosivat toisistaan spiraalin Kierteiden maaréassa. Kuvassa 14 B) esitetyssé spiraalissa Kierteita
oli 12 kierroksen verran. Toinen kokeissa kaytetty spiraali oli rakenteeltaan muutoin vastaava

kuin kuvassa 14 B) esitetty spiraali, mutta siind oli 12 kierteen sijaan 16 Kierretta.

Moduulin alaosassa oli syottoseokselle ylimaardinen vaakasuuntainen poistoventtiili, jota
kautta ulostulovirta ohjattiin pois moduulista osassa pilot-kokeista. Muutoin vaakasuuntaista
poistoventtiilid kaytettiin ainoastaan moduulin tyhjennykseen tarvittaessa. Moduulin
alapuolelle oli kiinnitettyn& kartiomainen pohjakappale, joka ohjasi seoksen reunoilta keskelle
ennen ulostuloa. Pohjakartion korkeus oli 200 mm. Kartion ylapuolen sisédhalkaisija oli 130 mm

ja alapuolen sisahalkaisija oli 54 mm.

Pohjakartion jalkeistd ulostulon rakennetta muutettiin eri pilot-kokeiden valilla. Kuvassa 14 A)
esimerkkiné oleva ulostulokokoonpano koostui pohjakartion jatkekappaleesta, letkuventtiilista
sekd ylivuotoletkusta. Pohjakartion jatkokappaleen korkeus oli 190 mm. Kartion jatkeen
ylapuolen sisdhalkaisija oli sama kuin kartion alaosassa, eli 54 mm, ja jatkeen alapuolen
sisdhalkaisija oli 34 mm. Jatkokappaleeseen oli kiinnitettynda AKO VMC 25-letkuventtiili
(tuotekoodi VMC25.03XK.50G.50), jonka asentoa saadeltiin paineilman, painemittarin ja

poistoventtiilin avulla. Letkuventtiilin jalkeen ulostulovirta ohjattiin elintarvikelaatuiseen
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ToppClear 12/18mme-letkuun (sisahalkaisija 12 mm), johon oli kiinnitetty painemittari sek&
lampomittari. Ulosvirtaus toimi ylivuodolla ja se oli johdettu alaosan ulostulosta moduulin
kannen tasolle siten, ettd letkun yldosassa olleeseen t-haaraan oli Kiinnitettyna lappoamista
estava ilmanottoletku. Ulostulovirtaus pysyi tdten saman kuin sisdéntulovirta huolimatta siitg,
oliko letkuventtiili auki vai kiinni. Letkun pituus moduulin ulostulosta moduulin yl&dpaéassa
olleeseen t-haaraan oli 175 cm. T-haaran pituus oli 11 cm ja siihen Kiinnitetyn ilmanottoletkun
pituus oli 15 cm. T-haaran jélkeisen letkun pituus oli 233 cm, jolloin ulostuloletkujen

kokonaispituus t-haara mukaanlukien oli 419 cm.

s ]

= ,&

Kuva 14. Pilot-mittakaavan kokeissa kaytetty ultraddnimoduuli. A) Moduuli ulkoapdin. B)
Moduulin sisélla ollut Weber Ultrasonics Sonopush Mono -ultradénisauva seké sauvan
ymparill4 ollut spiraali poistettuna moduulista porkkanakokeen jélkeen.
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Taulukko X.  Ultradanimoduulin ja ultradanigeneraattorin tekniset tiedot.

Muuttuja Yksikkoé |  Arvo
Ultrad&dnimoduulin korkeus cm 102
Ultraddnimoduulin ulkohalkaisija cm 14
Ultrad&dnimoduulin siséhalkaisija cm 13
Ultradanigeneraattorin maksimiteho kw 2
Ultraddnimoduulin tehollinen tilavuus maksimiteholla W/L 182
Ultraddnigeneraattorin nimellistaajuus kHz 25
Ultradanisauvan halkaisija cm 5
Ultradanisauvan séteilyalueen pituus cm 89,1
Spiraalin leveys cm 4
Spiraalin kokonaiskorkeus cm 89
Spiraalin kierteellisen osan korkeus cm 80
Spiraalin kierteiden valinen korkeusero 16-kierteiselld spiraalilla cm 5
Spiraalin kierteiden valinen korkeusero 12-kierteisella spiraalilla cm 6,5

Ultradanimoduulin ulostulo ohjattiin Virto VPB 450-taryseulalle (kuvat 15 A) ja B)). Kaytetyn
taryseulan tekniset tiedot on esitetty taulukossa XI. Taryseulassa kaytettiin seulakooltaan 0,15
mm-kokoista seulaa, joka seuloi erilleen suurimmat kiintoaineet nesteesta. Seulan 1&pi tullut
uuteneste oli myds prosessin lopputuotetta. Uute kerattiin talteen taryseulalta seulan alapuolella
olleen ulostuloaukon kautta. Seulan paélle jaaneet kiintoaineet kulkivat tarinan aiheuttaman
lilkkeen vaikutuksesta kohti kiintoaineiden ulostuloaukkoa taryseulan ollessa péaéalla.

Taryseulan erottamat kiintoaineet syotettiin ruuvipuristimeen, jolla erotettiin kiintoaineista
lisd4 suodosta.
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Kuva 15. Pilot-mittakaavan kokeissa kaytety Virto VPB 450-tdryseula: A) kokeen aikana
kéytossé ja B) ennen kokeen aloitusta.

Taulukko XI.  Virto VPB 450-téryseulan tekniset tiedot.

Muuttuja Yksikké | Arvo
Kéytetty seulakoko mm 0,15
Massa kg 20
Moottorin teho kw 0,21

Taryseulan jalkeen kiintoaineet sisélsivat vield suuren maaran nesteitd, jotka saatiin erotettua
kiintoaineista ruuvipuristimella. Vain osassa pilot-mittakaavan kokeista kéytettiin taryseulan
jalkeen ruuvipuristinta ja silloinkin kiintoaineiden puristus suoritettiin erikseen varsinaisen
kokeen jalkeen. Kéytetty ruuvipuristin oli malliltaan Angel 20K-GS ja se on esitetty kuvassa
16 A). Angel 20K-GS-ruuvipuristimen tekniset tiedot on esitetty taulukossa XII.

Kiintoaineet syotettiin ruuvipuristimeen syo6ttosuppilon kautta. Suppilon alapuolella oli kaksi
pyorivaa ruuvia (kuva 16 C)), jotka kuljettivat ja puristivat Kiintoainetta suodatinkotelon sisalla.
Ruuvit koostuivat kahdesta osasta, jotka olivat murskausosa ja puristusosa. Murskausosa oli
ensimmainend syo6ttosuppilon jélkeen ja siind syotetyt raaka-aineet murskattiin pienemmiksi
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paloiksi ennen puristusosaa, jossa raaka-ainemurskasta puristettiin - nesteet pois.
Murskausosassa ruuvit olivat paksumpia, kuin puristusosassa. Murskausosassa ruuvit olivat
myos tasapaksuja koko matkalta, kun taas puristusosassa ruuvit olivat loppupédéassa hieman
kapeampia, kuin alkupé&ssa. Kiintoaineiden sisaltdméat nesteet valuivat suodatinkotelon 1api
suoraan ruuvien alapuolelle ja poistuivat ruuvipuristimen ohjausyksikosté katsottuna sisempaa
ulostulokallistusta pitkin kuvan 16 A) mukaisesti. Ruuveilta poistunut suodosneste oli prosessin
lopputuotetta taryseulalta erotetun nesteen lisdksi. Kiintoaineet liikkuivat ruuvien pyérimisen
seurauksena aina suodatinkotelon paatyyn asti, josta Kkiintoainekakku poistui ulompaa
ulostulokallistusta pitkin. Kiintoainekakku oli prosessissa syntynyt sivutuote. Kuvassa 16 B)
esitettynd vasemmalla suodosnesteet ja oikealla kiintoainekakku ruuvipuristimelta

porkkanakokeen jalkeen.

Ruuvipuristimen  kiintoaineeseen kohdistamaa puristuspainetta pystyttiin - s&atdmaan
syottosuppilon pédéssa olleen sdatéruuvin avulla. Ruuvin ollessa liian tiukalla paine saattoi

kasvaa liikaa, jolloin Kiintoaineet alkoivat holvaantua ruuvien ympérille ja kiintoainetta piti

tyontdd manuaalisesti syottosuppilon kautta kuvassa 16 A) nédkyvan puisen ménnén avulla.

f8 a‘.'
_acilien

Kuva 16. A) Pilot-mittakaavan kokeissa kaytetty Angel 20K-GS-ruuvipuristin sek& suodoksen ja
kiintoaineen  kerdysastiat. B) Angel 20K-GS-ruuvipuristimelta  puristettu
kiintoainekakku (oikealla) sekd puristuksen aikana kiintoaineista irronneet
suodosnesteet  (vasemmalla) porkkanakokeen jdlkeen. C) Angel 20K-GS-
ruuvipuristimen kaksi ruuvia, jotka murskasivat ja puristivat ruuvipuristimeen
syottosuppilon kautta syotetyt raaka-aineet.
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Taulukko XII.  Angel 20K-GS-ruuvipuristiment tekniset tiedot.

Muuttuja Yksikko | Arvo
Moottorin teho kw 0,4
Massa kg 63
Maksimipydrimisnopeus 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 halkaisija cm 3,4
Ruuvin puristusosan loppupaan halkaisija mc 2,3
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7 KOKEELLINEN TYO

Kokeellisen tyon ensimmadinen vaihe olit hajotuskokeet, jotka suoritettiin kaikille kolmelle
raaka-aineelle (pinaatin lehdet, porkkana ja auringonkukan siemenet). Hajotuskokeissa
tutkittiin eri raaka-aineiden virtausominaisuuksia, partikkelikoon pienenemisté ajan funktiona
sekd yleista kasiteltdvyyttd. Na&iden pohjalta yksi kolmesta raaka-aineesta valittiin
jatkotestauksiin. Valittua raaka-ainetta kdytettiin laboratoriomittakaavan uuttokokeissa, joissa
selvitettiin optimaaliset olosuhteet prosessin eri muuttujille. Hajotuskokeiden perusteella
valittua raaka-ainetta kaytettiin myds pilot-mittakaavan kokeissa, joissa optimoitiin pilot-
mittakaavan uuttoprosessin eri muuttujia ja yleiskdyttod. Tassa kappaleessa on esitelty
tarkemmin eri kokeiden koejérjestelyjd ja kokeissa tutkittuja muuttujia seka tarkasteltu
kokeiden lopputuloksia.

7.1 Hajotuskokeet kaikilla kolmella raaka-aineella

Kokeellinen tyd aloitettiin testaamalla pinaattia, porkkanaa ja auringonkukan siemenia
hajotuskokeissa. Tavoitteena oli valita kolmesta raaka-aineesta yksi kaytettavaksi
ultradéniuuttokokeissa, jotka suoritettiin laboratoriomittakaavan laitteistolla seka pilot-
mittakaavan laitteistolla.  Valinnan perusteena  oli raaka-aine-liuotinseoksen

virtausominaisuudet seka raaka-aineen partikkelikoko ja yleinen késiteltavyys.

Virtausominaisuuksien osalta tarkedd oli, ettd kiintoaineet eivdat akkumuloituneet
uuttolaitteiston siséalle. Raaka-aine-liuotinseoksen virtausominaisuuksien arvioimista varten
hajotuskokeissa valmistetuista kiintoaine-nestesuspensioista maéaritettiin pilot-mittakaavan
kokeissa kéytetyn pumpun (kuva 13) virtaaman asetusarvoja vastaavat ndennéiset viskositeetit.
Hajotuskokeissa selvitettiin, oliko partikkelikokoa pienentdmélld mahdollista pienentdd myos

viskositeettid, jolloin seoksen virtaavuutta saatiin parannettua ultradédnimoduulin sisalla.

7.1.1 Koejarjestelyt

Kaikki kolme raaka-ainetta hajotettiin kahdella eri sekoitusnopeudella (3000 ja 5000 rpm)
kayttaen Silverson AX5 -roottori-staattorisekoitinta (kuva 10 A)). Hajotuskokeissa kaytettiin
Duplex-sekoitinelintd. Sekoittimen ja sekoitinelimen tekniset tiedot on esitetty taulukossa VII.

Hajotuskokeiden koesuunnitelma on esitetty taulukossa XIII.
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Taulukko XIIl. Hajotuskokeiden koesuunnitelma.

Hajotuskoe Raaka-aine Sekoittimen kierrosnopeus [rpm]
1 Pinaatti 3000
2 Pinaatti 5000
3 Porkkana 3000
4 Porkkana 5000
5 Auringonkukan siemenet 3000
6 Auringonkukan siemenet 5000

Hajotuskokeet vakioitiin sekoitusnopeutta lukuun ottamatta muiden muuttujien suhteen. Nama
muuttujat on esitetty taulukossa XIV. Jokaisessa kokeessa liuottimena kéytettiin vettd ja
hajotusaika oli 30 minuuttia. Hajotuskokeissa raaka-ainetta ja liuotinta sisaltanyt seos laitettiin
valkoiseen sankoon, jonka tilavuus oli 20 L. Kuvassa 10 A) nakyy hajotuskokeissa kaytetty
sanko porkkanan hajotuksen aikana. Pinaatin ja auringonkukan siementen tapauksessa raaka-
aineet punnittiin ja lisattiin sankoon semmoisenaan hajotuskokeissa. Porkkanan tapauksessa
raaka-aine silputtiin kuvassa 9 A) esitetylla silppurilla, jonka jalkeen silputtu raaka-aine

punnittiin ja lisattiin sankoon hajotuskokeita varten.

Taulukko XIV. Kaikissa hajotuskokeissa kaytetyt yhtendiset muuttujat.

Muuttuja Yksikké | Arvo
Kéytetty liuotin - Vesi
Hajotusaika min 30
Mraaka-aine kg 1,818
Miiuotin kg 9,091
Mseos kg 10,909
SLR kg/L 0,2
Sekoitusastian tilavuus L 20

Hajotuskokeista kerattiin ndytteitd 5 minuutin vélein kokeen alusta alkaen. Naytteet keréttiin

upottamalla ndytepurkkien kokoa vastaava varrellinen Kkerdysastia hieman seoksen
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pinnankorkeuden puolivélin alapuolelle sekoitusastiassa. Kaikista kokeista ei otettu ollenkaan
naytettd 25 minuutin kohdalta, silld ensimmadisten onnistuneiden kokeiden perusteella
hajotuskokeiden lopussa ei ollut tarvetta kerdtd néytteitd yhtd tihedan tahtiin, kuin
hajotuskokeiden alussa. Jokaisella ndytteenottohetkella otettiin aina kaksi rinnakkaista néaytetta.
Né&istd ensimmaisestd ndytteestd analysoitiin viskositeettien arvot eri leikkausnopeuksilla
kayttden reometrid. Reologiset mittaukset suoritettiin liitteessé 1l esitettyjen toimenpiteiden
mukaisesti. Toisesta rinnakkaisndytteestd analysoitiin partikkelikokojakauma kuva-analyysin

avulla. Partikkelikokojakauman maaritys ja tulosten késittely on esitetty liitteessa II.

Hajotuskokeiden tarkoituksena oli vertailla partikkelikoon vaikutuksia seoksen viskositeettiin.
Reometrilld maaritetyn viskositeetin kanssa vertailussa oli samasta ndytteesta kuva-analyyseilla
madritetty D90- ja D50-arvo partikkelikokojakaumasta. Reometrin antamasta datasta
madritettiin ndytteen n&denndinen viskositeetti kdyttdmalla Powerin lain yhtal64, joka tunnetaan
myo6s Ostwald de Waelen yhtélona (yhtald 3) (Chhabra, 2010):

n=m- ()" 3)
,jossa n viskositeetti
m jaykkyysindeksi
Y leikkausnopeus
n viskositeettieksponentti

Jaykkyysindeksi m ja viskositeettieksponentti n olivat dimensiottomia lukuja. Naiden indeksien

arvot saatiin selvitettyd ottamalla yhtélosta 3 logaritmit, jolloin saatiin yhtalo 4:

log() = log(m) + (n— 1) - log (¥) (4)

Yhtalo 4 oli suoran yhtald, jossa x=log(y) ja y=log(n). Sovittamalla suoran parametrit mitattuun
viskositeettidataan saatiin y-akselin leikkauspiste, joka oli log(m) sek& suoran yhtalén
kulmakerroin, joka oli n—1 (Chhabra, 2010.)

Esimerkkikuvaaja indeksien arvojen selvittdmiseksi on esitetty kuvassa 17, jossa indeksit
selvitettiin 30 minuutin kohdalta otetusta naytteestd auringonkukan siemenilld tehdysté

hajotuskoe 6:sta. Sekoittimen kierrosnopeus hajotuksessa oli 5000 rpm.
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Hajotuskoe 6

30 min
9
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Kuva 17. Powerin lain yhtalén vakiot sovitettuna mitattuun viskositeettidataan (Hajotuskoe 6,

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

Lopuksi laskettiin vield ultrad&@nimoduulin sisélld vaikuttaneet leikkausnopeudet, jotta niita
vastanneet ndenndiset viskositeetit voitiin maarittaa yhtaldiden 3 ja 4 avulla. Leikkausnopeudet
piti maarittdd eri tilavuusvirtauksille, joita pumpun (kuva 13) asetuksilla kaytettiin pilot-
mittakaavan kokeissa. Kaytettyja tilavuusvirtauksia oli kolme, jotka maaraytyivat pumpun
pulssituksen perusteella. Minimivirtaama pulssitussyklien aikana oli 0,53 L/min ja
maksimivirtaama pulssin aikana oli 2,5 L/min. Kun minimivirtaaman kesto oli 90 sekuntia ja
maksimivirtaaman kesto oli 10 sekuntia 100 sekunnin syklien aikana, niin keskimaarainen
virtaama oli 0,73 L/min. Leikkausnopeudet maédritettiin  minimi-, maksimi- ja
kesiarvovirtaamalle kéyttamalla yhtdléd 5, joka kuvasti virtauskanavan seindman

keskimaaréista leikkausnopeutta (Miller, 1972):

_ Q2
T 2-AgeDp ®)
,Jjossa Q tilavuusvirta
A muotokerroin

As.  virtauskanavan poikkipinta-ala
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Dn hydraulinen halkaisija

Tilavuusvirta Q oli pumpulla asetettu virtaama yksikossa m®/s ja virtauskanavan poikkipinta-
ala At oli moduulin sisalla ultradénisauvan, spiraalin kierteiden ja moduulin seinaman vélille
jaanyt poikkipinta-ala yksikossa m2. Tilavuusvirta ja virtauskanavan poikkipinta-ala oli taten
mahdollista maarittaa lahtotietojen perusteella. Muotokerroin A oli dimensioton kerroinluku ja
hydraulinen halkaisija Dn ilmoitettiin metreind (m). Ndm& molemmat piti ratkaista
laskennallisesti. Muotokerroin A laskettiin suorakulmion muotoiselle virtauskanavalle yhtal6l1&
6 (Miller, 1972):

24

A= 6
[(a-0351-)-1+(2)12 ©)
,jossa a virtauskanavan leveys
b virtauskanavan korkeus

Virtauskanavan leveys a ja virtauskanavan korkeus b ilmoitettiin metreina (m).

Hydraulinen halkaisija Dy laskettiin yhtalolla 7 (Miller, 1972):

_ 4"AfC
Dy, = =L ©)
,jossa P virtauskanavan ympérysmitta

Virtauskanavan ymparysmitta P ilmoitettiin metreind (m). Tassa tapauksessa virtauskanava oli

suorakulmion muotoinen, jolloin P=2a+2b.

Jokaisesta otetusta naytteestd suoritettiin partikkelikoon ja viskositeetin valinen vertailu.
Liséksi hajotuskokeista 2, 4 ja 6, joissa hajotus suoritettiin 5000 rpm Kierrosnopeudella,
mitattiin viskositeetit reometrilld eri lampdotiloissa (20, 30 ja 40 °C) ensimmadisesta ja
viimeisestd keratysta ndytteestd hajotuksen aikana. Tatd kautta saatiin tietoa lampdtilan

vaikutuksista viskositeettiin kaikilla eri raaka-aineilla ja eri partikkelikoon arvoilla.

7.1.2 Tulokset ja tulosten tarkastelu
Raaka-aineiden kayttdytymistd hajotuskokeiden aikana sekd analyyseista saatuja tuloksia
kaytettiin yleisen késiteltavyyden arvioinnissa. Tarkeaa oli, ettd hajotus sujui ongelmattomasti

ja tehokkaasti siten, ettd raaka-aineen partikkelikokoa saatiin pienennettyd merkittavésti
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mahdollisimman lyhyessa ajassa. Hajotuskokeiden aikana tehty havainnointi ja ndytteiden
analyysitulokset ~ olivat  perustana, kun arvioitiin  raaka-aineiden  soveltuvuutta

ultraddniuuttoprosessissa kaytettavaksi.

Taulukossa XV on esitetty hajotuskokeiden néytteistd méaéaritetyt D90-partikkelikoon arvot.
Hajotuskoe 1 epéonnistui, jonka takia siitd ei saatu ollenkaan tuloksia. Hajotuskokeesta 2 ei
otettu 5 minuutin kohdalla ja hajotuskokeissa 4,5 ja 6 ei otettu 25 minuutin kohdalla néytetta.
Oletuksena oli, ettd partikkelikoko pieneni hajotuskokeen edetessd. N&in ei kuitenkaan
tapahtunut kaikkien ndytteiden kanssa. Osassa tapauksista partikkelikoon kasvaminen edellisen
kerdtyn naytteen jalkeen selittyi partikkelikoon vakiintumisella tietyn ajanhetken kohdalla ja
tdman jalkeen otetuissa naytteissa esiintyi satunnaista hajontaa. Tahdella (*) merkityt tulokset

olivat poikkeustuloksia, jotka eivat selittyneet satunnaishajonnalla.

Hajotuskoe 2:ssa 15 minuutin sekoituksen jalkeen D90-partikkelikoko oli selkeasti isompi, kuin
10 minuutin nédytteessa. Tama selittyi silla, ettd hajotuskokeen alussa pinaatinlehdet eivat
litkkuneet sangon siséllé ja kiertoliike sailiossé alkoi vasta 15 minuutin kohdalla. 5 minuutin
kohdalta naytetta ei otettu, silla Idhestulkoon kaikki lehdet olivat vield kokonaisina sangossa.
10 minuutin kohdallakin kerétyssa ndytteessa oli vain pieni maard hajotettuja Kiintoaineita.
Tasta syystd 15 minuutin kohdalta seké sen jélkeen otetuista naytteista mitatut partikkelikoot

kuvastivat todellista partikkelikokoa hajotuskokeessa 2.

Auringonkukan siemenilla tehdyistd hajotuskokeista 5 ja 6 partikkelikoon maarityksessa
ongelmia aiheutti siementen sisaltamat lipidit, jotka loivat sameutta kuva-analyyseja varten
naytteista otetuissa kuvissa. Tama aiheutti virhettd partikkelien tunnistamisvaiheessa kuvasta,
kun sameuden takia partikkelien reunat eivat nakyneet selkedsti. D90-partikkelikoon tuloksista
ainakin hajotuskoe 5:n 15 minuutin kohdalta otettu néyte sekéd hajotuskoe 6:ssa 15 minuutin
kohdalta otettu ndyte ja kaikki sen jalkeen otetut naytteet antoivat selkedsti virheellisen

tuloksen.
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Taulukko XV. Mitatut D90-partikkelikokojen arvot eri raaka-aineiden hajotuskokeissa 2—6 Silverson
AXS5-roottori-staattorisekoittimella.  Kokeissa  kéytettiin - Duplex-sekoitinelinta.
Tahdella (*) merkityt tulokset olivat poikkeuksellisia tuloksia, joiden arvoja ei voitu
perustella pelkélla satunnaishajonnalla.

Raaka-aine 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 | 325 | 225
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 270 | 158 | 145 | 213 | 7,00*

Taulukossa XV esitetyt tulokset on esitetty myds kuvassa 18, johon ei sisallytetty virheellisia
arvoja. Seké taulukosta XV etta kuvasta 18 néhdaan, ettd hajotuskokeissa 3 ja 4 porkkanan
partikkelikoko laski ensimmaisen 15 minuutin ajan, jonka jéalkeen partikkelikoko pysyi
ldhestulkoon vakiona kokeen loppuun asti. Hajotuskokeessa 2 puolestaan pinaatin
partikkelikoko laski selkeésti 15 minuutin jélkeen, jolloin hajotus varsinaisesti alkoi. Pinaatin
partikkelikoon pieneneminen loppui 25 minuutin kohdalla, jolloin oletettavasti partikkelikoko
vakiintui. Auringonkukan siementen tapauksessa puolestaan partikkelikoko laski ensimmaisen
10 minuutin aikana hajotuskokeissa 5 ja 6, mutta sen jalkeen ainoastaan hajotuskokeesta 5
saatiin onnistuneita tuloksia. Auringonkukan siementen partikkelikoko pysyi l&hestulkoon
vakiona 20 minuutista eteenpéin hajotuskoe 5:n tulosten perusteella.
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D90-partikkelikoot hajotuskokeista

7
— A-
g6 g
£
5 5
X~
S
D @eeseeeeeneennn,
X 3 (4 L ST A,
-E é ........................ @l Ausszsesss A
@ . R T T
0 R R - = 0 s 3
= A R AR |20 R [eeeeerronnasessocsonsnasnnsascecst n
ol
0
0 5 10 15 20 25 30 35
Hajotusaika [min]
«ee+fe+-- Hajotuskoe 2: Pinaatti + 5000 rpm
i --- Hajotuskoe 3: Porkkana + 3000 rpm
{3--- Hajotuskoe 4: Porkkana + 5000 rpm
+++@ -+ Hajotuskoe 5: Auringonkukan siemenet + 3000 rpm
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Kuva 18. Mitatut D90-partikkelikoot eri raaka-aineiden hajotuskokeissa 2—6 Silverson AX5-
roottori-staattorisekoittimella. Kokeissa kéytettiin Duplex-sekoitinelinta.

Partikkelikoot mitattiin kuva-analyysié kéyttéen.

Hajotuskokeiden ndytteistd madritetyt D50-partikkelikoon arvot on esitetty taulukossa XVI.

Tahdelld (*) merkityt tulokset olivat virheellisid tuloksia. Hajotuskoe 2:sta 10 minuutin

kohdalta otettu nayte antoi virheellisen tuloksen D50-partikkelikoolle samasta syysta kuin D90-

partikkelikoolle, eli pinaatin hajotuksen varsinaisesta alkamisesta vasta 15 minuutin kohdalla.

Auringonkukan siementen tapauksessa lipideistd koituva sameus johti kuva-analyysissa

partikkelien reunan tunnistamisen epdaonnistumiseen, jolloin mittauksen tulos oli virheellinen

myos hajotuskoe 6:n D50-partikkelikoolle 15 minuutista alkaen. Hajotuskoe 5:n tapauksessa

lipidien sameus ei aiheuttanut virheellisia lopputuloksia D50-partikkelikoolle.
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Taulukko XVI. Mitatut D50-partikkelikokojen arvot eri raaka-aineiden hajotuskokeissa 2—6 Silverson
AX5-roottori-staattorisekoittimella. Kokeissa kéytettiin Duplex-sekoitinelinta.
Tahdelld (*) merkityt tulokset olivat poikkeuksellisia tuloksia, joiden arvoja ei voitu
perustella pelkélla satunnaishajonnalla.

Raaka-aine 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 2,03*
D50 [mm], 25 min 163 | 113 - - -

D50 [mm], 30 min 1,50 0,98 0,85 1,38 2,20*

Taulukossa XV esitetyt tulokset on esitetty myos kuvassa 19, johon ei siséllytetty virheellisia
arvoja. Seka taulukosta XV1 etta kuvasta 19 n&dhdaan, ettd D50-partikkelikoon tasaantuminen
tapahtui mydhemmin verrattuna samojen naytteiden D90-partikkelikokoon. Hajotuskokeessa 3
porkkanan D50-partikkelikoko ei tasaantunut ollenkaan 30 minuutin aikana. Hajotuskokeessa
4 porkkanan D50-partikkelikoko pysyi lahestulkoon muuttumattomana vasta 20 minuutista
eteenpéin, kun D90-partikkelikoko tasaantui jo 15 minuutin kohdalla. Pinaatin D50-
partikkelikoko ei tasaantunut kokeen aikana, kun ensimmaiset onnistuneet hajotustulokset
saatiin vasta 15 minuutin kohdalla. Auringonkukan siementen tapauksessa partikkelikoko laski
ensimmdisen 10 minuutin aikana hajotuskokeissa 5 ja 6, mutta sen jalkeen ainoastaan
hajotuskokeesta 5 saatiin tuloksia johtuen hajotuskoe 6:n néytteiden virheellisistd kuva-
analyysien tuloksista. Auringonkukan siementen D50-partikkelikoko ei kerennyt tasaantua

taysin 30 minuutin aikana hajotuskoe 5:n tulosten perusteella.
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D50-partikkelikoot hajotuskokeista
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Kuva 19. Mitatut D50-partikkelikoot eri raaka-aineiden hajotuskokeissa 2—6 Silverson AX5-
roottori-staattorisekoittimella. Kokeissa kaytettiin Duplex-sekoitinelinta.

Partikkelikoot mitattiin kuva-analyysié kéyttéen.

Tuloksista ndhdaan, etté pienin partikkelikoko saavutettiin porkkanalla. My6s auringonkukan
siemenilld saavutettiin lahestulkoon yhtd pienida partikkelikokoja, mutta auringonkukan
siementen siséltdmien lipidien aiheuttama sameus johti partikkelikokojen yliarviointiin
partikkelikokoja méaaritettdessa kuva-analyysien avulla. Pinaatilla hajotusten suorittaminen oli
ongelmallista pinaatinlehtien geometriasta johtuen, silla sekoittimen pyodrimisestd koitunut
virtaus ei riittdnyt litkuttamaan lehtié tarpeeksi tehokkaasti hajotuksissa kaytetyn sekoitusastian
sisalla. Taman myotd hajotus ei onnistunut pienemmalld kierrosnopeudella ollenkaan, ja
suuremmallakin  kierrosnopeudella hajotus alkoi tapahtua viiveelld. Té&std johtuen
partikkelikoko pinaatilla jai selkeasti porkkanaa ja auringonkukan siemenid suuremmaksi
hajotuskokeissa. Auringonkukan siemenill& ja porkkanalla suurempi kierrosnopeus sai aikaan

pienempid partikkeleita, mika oli selkeésti my0ds odotettavissa.

Pumpun asetusarvoja ja ultraddnimoduulin dimensioita vastaavat leikkausnopeuden arvot
madritettiin yhtdlon 5 mukaisesti. Virtauskanavan poikkipinta-ala Af, muotokerroin A sekd

hydraulinen halkaisija Dn piti ratkaista ensin (taulukko XVII). Virtauskanavan leveys a ja



67

virtauskanavan korkeus b mééritettiin 12-kierroksen spiraalille (kuva 14 B), jossa spiraalin
yksittdisten kieppien vélinen etéisyys korkeussuunnassa oli 6,5 cm. Tadma vastasi
virtauskanavan korkeuden b arvoa. Ultradanisauvan ja moduulin seindmén valinen etdisyys oli
4 cm, joka vastasi virtauskanavan leveytté a. Virtauskanavan ollessa suorakulmion muotoinen
pinta-ala A saatiin suoraan korkeuden ja leveyden tulosta, joka oli 26 cm?. Vastaavasti
virtauskanavan ymparysmitta P saatiin laskemalla sivujen pituudet yhteen, jolloin P=2a+2b ja
taten P oli 21 cm. Yhtalolla 6 muotokertoimen A arvoksi saatiin 14,96. Yhtalolla 7 hydraulisen

halkaisijan Dy arvoksi saatiin 0,05 m. Tilavuusvirta Q méaréytyi pumpun asetusarvon mukaan.

Taulukko XVII. Leikkausnopeuden méaaritysta varten lasketut muuttujat.

Muuttuja Lyhenne | Yksikkod | Arvo
Virtauskanavan leveys a m 0,04
Virtauskanavan korkeus b m 0,065
Virtauskanavan poikkipinta-ala Asc m? 2,6:1073
Virtauskanavan ymparysmitta P m 0,21
Muotokerroin A - 14,96
Hydraulinen halkaisija Dn m 0,05

Pumpun asetusarvoja vastaavat leikkausnopeuden arvot on esitetty taulukossa XVIII.
Tilavuusvirtaus minimi-, maksimi- ja keskiarvovirtaamalle muunnettiin yksikdsta L/min
yksikkdon m3/s. Taman jalkeen leikkausnopeudet laskettiin yhtalolld 5 ja kéayttaen taulukon

XVII muuttujien arvoja.

Taulukko XVIII. Pumpulla kaytetyt virtaamat eri yksikoissd sekd virtaamia vastaavat
leikkausnopeudet.
Tilavuusvirtaus Leikkausnopeus
Yksikko L/min md/s 1/s
Minimivirtaama 0,53 0,88:10° 0,51
Maksimivirtaama 2,50 4,17-10° 2,42
Keskimaarainen virtaama 0,73 1,21-10° 0,70
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Ultraddnimoduulille ja pumpulle madritettyjen leikkausnopeuksien arvojen perusteella
madritettiin raaka-aineiden né&enndiset viskositeetit eri ajanhetkillda kayttden yhtaloa 3.
Jokaisesta ndytteesta madritettiin yhtendisyysindeksi m seké viskositeettieksponentti n yhtalén
4 sekd kuvan 17 mukaisesti. Reometridatan perusteella kaikki seokset olivat ei-newtonilaisia,
jolloin seosten viskositeetit olivat riippuvaisia leikkausnopeudesta (Brummer, 2006). Pinaatin
ja auringonkukan siementen tapauksessa néytteiden viskositeetti laski eksponentiaalisesti
leikkausnopeuden kasvaessa. Porkkanoiden tapauksessa viskositeetti laski  ensin
eksponentiaalisesti leikkausnopeutta kasvattaessa, mutta tietyn raja-arvon jalkeen viskositeetti
alkoi hitaasti kasvaa. Pinaatin ja auringonkukan siementen tapauksessa naytteiden
leikkausjannitys puolestaan kasvoi l&hestulkoon lineaarisesti leikkausnopeuden kasvaessa.
Porkkanoiden tapauksessa naytteiden leikkausjannitys laski alussa, mutta alkoi kasvamaan
ldhestulkoon lineaarisesti leikkausnopeuden kasvaessa tietyn raja-arvon jalkeen. Taulukossa
XIX on esitetty pumpun keskimaaraista virtaamaa (0,73 L/min) vastaavat ndenndiset
viskositeetit hajotuskokeiden naytteille eri ajanhetkilla. Pumpun maksimi- ja minimivirtaamia

vastaavat ndenndiset viskositeetit on esitetty liitteessa 1V.

Taulukko XIX. Hajotuskokeista eri ajanhetkilla kerattyjen ndytteiden ndenndisten viskositeettien arvot
pumpun keskimé&ardista virtaamaa (0,73 L/min) vastaavalla leikkausnopeudella.

Raaka-aine Pinaatti Porkkana Auringonkukan
siemenet
Hajotuskoe 2 3 4 5 6
Sekoitusnopeus [rpm] 5000 3000 5000 3000 5000
Viskositeetti [mPa-s], 5 min - 381 1680 - 1052
Viskositeetti [mPa-s], 10 min - 832 1001 2746 1169

], 15min | 1361 422 729 2093 1450
1,20 min | 1524 392 575 2065 1304
],25min | 1893 635 - - -

1,30 min | 1353 496 439 2272 1554

Viskositeetti [mPa-s

[ .

Viskositeetti [mPa-s
[ .

[

Viskositeetti [mPa-s

Viskositeetti [mPa-s

Taulukon XIX ndenndiset viskositeetit pumpun keskiarvovirtaamalla suhteutettuna samasta
néytteestd maéaritettyihin D90-partikkelikokoihin (taulukko XV) on esitetty kuvassa 20.

Hajotuskokeessa 4 porkkanan né&enndinen viskositeetti laski partikkelikokoa pienentamaélla.
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Kaikissa muissa hajotuskokeissa lineaarista riippuvuutta ndenndisen viskositeetin ja

partikkelikoon vélill ei juurikaan havaittu.

Hajotuskokeiden naennaiset viskositeetit keskiarvovirtaamalla
suhteessa D90-partikkelikokoon
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(%]
[
< 4000
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§ .
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=4 O
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S o 4 .
1000 EE ) O
LI | [
0
0 1 2 3 4 5 6 7
Partikkelikoko D90 [mm]
4 Hajotuskoe 2: Pinaatti + 5000 rpm
W Hajotuskoe 3: Porkkana + 3000 rpm
O Hajotuskoe 4: Porkkana + 5000 rpm
# Hajotuskoe 5: Auringonkukan siemenet + 3000 rpm
O Hajotuskoe 6: Auringonkukan siemenet + 5000 rpm
Kuva 20. Hajotuskokeiden ndytteistd pumpun asetetulla keskiarvovirtaamalla (0,73 L/min)

madritetyt ndenndiset viskositeetit samoista ndytteistd madritettyihin  D90-
partikkelikokoihin verrattuna.

Hajotuskokeiden 2,4 ja 6 naytteista maaritettiin viskositeetit eri lampdtiloissa, jotka olivat 20,
30 ja 40 °C. Kaikissa ndissd kokeissa kaytettiin eri raaka-ainetta ja sekoittimen
kierrosnopeutena kaytettiin 5000 rpm:&&, jolloin erot tuloksissa olivat l&htokohtaisesti
riippuvaisia raaka-aineista. Vertailuun otettiin yhdesta hajotuskokeesta kaksi naytettd, jotka
olivat kokeen ensimmadisend keratty ndyte sekd kokeen viimeisena kerétty nayte. Talloin
samasta hajotuskokeesta otettujen naytteiden partikkelikoot poikkesivat toisistaan.
Lahtokohtaisesti oletuksena oli, ettd ndenndinen viskositeetti laski lampdtilan noustessa, mutta

seoksen seassa olleet kiintoaineet saattoivat muuttaa tuloksia.

Kuvassa 21 on esitetty pumpun keskimaardista virtaamaa (0,73 L/min) vastaavien ndenndisten
viskositeettien arvot eri lampotiloissa. Pumpun maksimi- ja minimivirtaamia vastaavat

néenndiset viskositeetit eri lampdotiloissa on esitetty liitteessa V. Néenndiset viskositeetit
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laskettiin yhtaloilla 3 ja 4 kéyttéen taulukon XV 111 keskimé&éaraisen virtaaman leikkausnopeutta.
Kuvasta 21 néhdaan, ettd hajotuskokeessa 2 pinaatin viskositeetti oli kokeen ensimmaisessa
kerdtyssd naytteessd 10 minuutin kohdalla todella alhainen. Tama johtui siitd, etta
pinaatinlehdet eivat olleet alkaneet hajota vield ndytteen talteenottohetkelld. Tuolloin suurin osa
pinaatinlehdistd oli vield kokonaisina, jolloin keratty nayte sisdlsi vain pienen mé&arén
Kiintoaineita ja suurin osa mitatusta naytteesta oli vettd. Hajotuskokeen 2 30 minuutin kohdalla
otetusta ndytteesta nahdaan, ettd ndennainen viskositeetti laski lampdtilan kasvaessa, joka oli
odotettavaa. Hajotuskokeessa 4 porkkanalla 5 minuutin kohdalta seka 30 minuutin kohdalta
otetut ndytteet antoivat ristiriitaisen tuloksen lampotilan vaikutuksen suhteen. 5 minuutin
kohdalla ndennéinen viskositeetti laski lampétilan kasvaessa, mutta 30 minuutin kohdalla
naenndinen viskositeetti kasvoi lampdétilan noustessa. Hajotuskoe 4:n tuloksista ndhdaan, etta
hajotuksen lopussa néenndinen viskositeetti oli selkeasti alhaisempi, kuin hajotuksen alussa
johtuen pienemmésté partikkelikoosta kokeen lopussa. Hajotuskoe 6:n kohdalla auringonkukan
siemenien n&enndinen viskositeetti kasvoi, kun lampétila nousi. Ndenndinen viskositeetti
kasvoi myos hajotuksen edetessd. Auringonkukan siemenilla saadut tulokset olivat taten taysin
painvastaisia verrattuna odotusarvoihin. Yksi mahdollinen selitys kasvaneeseen viskositeettiin

voisi olla auringonkukan siemenpartikkelien turpoaminen hajotuksen seurauksena.
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Raaka-aineiden ndaennaiset viskositeetit eri lampotiloissa
keskiarvovirtaamalla

020°C O30°C O40°C

3500
3043
3000
-
@ 2500 2302
[a W
£
= 2000
B 1680 1597 1554
Q
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2 10521101
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1,12,11,2 .I
0 Hajotuskoe 6: = Hajotuskoe 6
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Hajotuskoe 2: Hajotuskoe 2: Auringonkukan = Auringonkukan
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Pinaatti + 5000 @ Pinaatti + 5000 5000 rom. 5 5000 rom. 30 siemenet + siemenet +
rom, 10min  rpm, 30 min pm, pm, 5000 rpm, 5 5000 rpm, 30
min min . .
min min
020 °C 1,1 1353 1680 439 1052 1554
030 °C 2,1 1293 1597 527 1101 2302
040 °C 1,2 1184 1349 601 1418 3043
Kuva 21. Hajotuskokeissa 2,4 ja 6 hajotuksen alussa seka hajotuksen lopussa keratyista naytteista

pumpun asetetulla keskiarvovirtaamalla (0,73 L/min) madritetyt ndennaiset
viskositeetit eri lampdtiloissa.

Hajotuskokeet 2—6 suoritettiin onnistuneesti, mutta hajotuskoe 1 epaonnistui, silld 3000 rpm:n
kierrosnopeus ei riittdnyt pinaatin lehtien liikuttamiseen sangon sisélla ja taten lehtien
kulkeutuminen sekoittimen terien l&pi kuvan 10 B) mukaisesti ei onnistunut. Myds hajotuskoe
2:ssa pinaatinlehtien muoto aiheutti haasteita, silla ne eivét hajotuskokeen alussa liikkuneet
sangon sisalla. Sekoittimen terat silppusivat vahéan kerrassaan pienen maarén lehtié ja lopulta
15 minuutin jalkeen pinaatin lehdet alkoivat lilkkkumaan sangossa sekoittimen pyorimisliikkeen
vaikutuksesta, jolloin hajotus alkoi tapahtua asianmukaisesti.

Hajotuskokeista voitiin siis todeta, ett4d pinaatin hajotus itsessddn oli ongelmallista
pinaatinlehtien geometrian ja suuren koon takia. Sekoittimen luoma virtaus ei riittdnyt
lilkuttamaan pinaatinlehtid tarpeeksi tehokkaasti ja hajottanut lehtid halutulla tavalla.
Pinaatinlehdet eivét soveltuneet mydskaan pienennettavéksi silppurissa ennen hajotusta lehtien

pehmeén rakenteen takia. Porkkanat piti silputa erikseen ennen hajotusta, mutta muutoin
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hajotus itsessadn sujui ongelmitta. Auringonkukan siemenié ei tarvinnut silputa ja hajotuksen

kanssa ei ilmennyt ylimaaraisia ongelmia.

Analyyseissa pinaatilla ei ilmennyt korrelaatiota partikkelikoon ja ndennéisen viskositeetin
vélilla. Porkkanalla havaittiin korrelaatio partikkelikoon ja n&ennéisen viskositeetin valilla,
etenkin korkeampaa Kierrosnopeutta kaytettdessd hajotuksessa. Myds auringonkukan
siemenilld havaittiin korrelaatio partikkelikoon ja ndenndisen viskositeetin valilla, mutta
lineaarinen riippuvuus ei ollut selked. Auringonkukan siementen tapauksessa ongelmia aiheutti
siementen sisaltdmat lipidit, jotka tekivat naytteen sameaksi, jolloin partikkelien maaritys kuva-

analyyseilla ei onnistunut yhté hyvin.

Hajotuskokeiden, analyysien sekd lopputulosten perusteella porkkana osoittautui
soveltuvimmaksi raaka-aineeksi jatkotestauksiin. Porkkanan kasittelyssa ei ilmennyt raaka-
aineesta itsestaan koituvia kaytdnnon ongelmia missédén kohtaa hajotuskokeita tai analyyseja.
Lopputuloksissa ldydettiin - korrelaatio ja selked lineaarinen riippuvuus porkkanan
partikkelikoon ja viskositeetin valill, jonka perusteella voitiin todeta ndenndisen viskositeetin
laskevan partikkelikokoa pienentdessd. N&mé& olivat tavoiteltuja ominaisuuksia pilot-

mittakaavan prosessia ajatellen.

7.2 Laboratoriomittakaavan kokeet porkkanalla

Tassa osiossa on esitelty tarkemmin laboratoriomittakaavan kokeiden koejarjestelyt seké
tulokset ja tulosten tarkastelua. Laboratoriomittakaavan kokeiden tavoitteena oli testata eri
muuttujien vaikutuksia uuton tehokkuuteen ja tatd kautta selvittdd optimaaliset olosuhteet
ultraddniuutolle. Laboratoriomittakaavan kokeissa kaytettiin yhtd raaka-ainetta ja

hajotuskokeiden perusteella raaka-aineeksi valittiin porkkana.

7.2.1 Koejarjestelyt

Laboratoriomittakaavan kokeissa raaka-aineena kaytettiin porkkanaa ja tutkittavia muuttujia oli
kolme, jotka olivat lampétila (20, 30 ja 40 °C), ultrad&nen nimellisteho (0, 40 ja 80 W) seké&
liuottimen etanolipitoisuus (0, 20 ja 40 t-%). Kuvassa 7 esitettyd laitteistoa kaytettiin kokeissa.
Yhtd koetta varten valmistettiin aina 100 mL seosta, jossa porkkanan SLR-arvo oli 0,1 g/mL

suhteessa liuottimeen. Seos laitettiin syottoséilioon, jossa sitd sekoitettiin kokeiden aikana noin
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810 rpm nopeudella. Seosta pumpattiin ultradénireaktoriin letkupumpun maksimivirtaamalla
280 mL/min. Kokeiden kokonaisaika oli 45 minuuttia ja virtausreaktorin tilavuus &&nipaan
ollessa sisélld oli noin 32 mL, jolloin seoksen ultraddnikésittelya vastaava viipyméaaika

virtausreaktorissa oli 14,5 min (=869 s).

Koesuunnitelma tehtiin  MODDE Pro -ohjelman (www.sartorius.com) avulla, jossa
koesuunnitelman luomiseksi kéytettiin D-Optimal -mallia. Koesuunnitelma on esitetty
taulukossa XX, jossa on ilmoitettu jokaisesta koepisteestd ultraddnen nimellisteho,
nimellistehoa vastaava nimellinen energiatiheys virtausreaktorissa, lampotila seka liuottimen
etanolipitoisuus. Nimellinen energiatiheys maaritettiin virtausreaktorin tilavuudelle danipaan
ollessa sen sisélla. Kaikkineen koepisteité oli 14, joista koepiste 11 oli keskipiste ja koepisteet
12-14 olivat keskipisteen toistoja. Koepisteistd madritettiin karotenoidien ja klorofyllien
pitoisuudet analysointimenetelmalld, joka on esitetty tarkemmin liitteessé 11. Porkkanoiden
tapauksessa karotenoidipitoisuudet olivat merkittdvampia kuin klorofyllipitoisuudet.
Karotenoidipitoisuuksille tehtiin tilastollinen analyysi MODDE Pro:n avulla, jossa tarkasteltiin

eri muuttujien vaikutuksia karotenoidipitoisuuksiin.


http://www.sartorius.com/
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Taulukko XX. MODDE Pro -ohjelmalla luotu laboratoriomittakaavan kokeiden koesuunnitelma.

Koepiste Ultradanen Ultradanen nimellinen | 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 kokeissa porkkanat esikésiteltiin kahdessa vaiheessa silppuamalla ja
soseuttamalla ne ennen uuttokokeita. Kokeita varten esikasiteltiin kerralla aina kaksi
porkkanaa, jotka ensimmaisessd vaiheessa silputtiin Wilfa MC3B-400S —silppurin avulla.

Kuvassa 22 esitettyna silppuamisessa kaytetty silppuri.




75

Kuva 22. Porkkanan alkusilppuamisessa kaytetty Wilfa MC3B-400S —silppuri.

Ennen silppuamista porkkanat leikattiin noin 1-2 cm mittaisiksi paloiksi ja laitettiin silppurin
séilioon. Sen jalkeen silppuri kasattiin ja terid pyoritettiin 10 sekunnin ajan. Kuvassa 23 A)
esitettynd porkkana silppurin sailiossa ennen silppuamista ja kuvassa 23 B) porkkana

silppuamisen jélkeen.
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Kuva 23. Porkkana Wilfa MC3B-400S -silppurin sdiliossd: A) ennen silppuamista ja B)
silppuamisen jalkeen.

Silppuamisen jalkeen porkkanan partikkelikoko oli edelleen liian suuri uuttolaitteistolle. Tastéa
syysta silputtu porkkana laitettiin sekoituskulhoon ja soseutettiin viela Braun MultiQuick 3 —
sauvasekoittimella esikasittelyn toisessa vaiheessa. Kuvassa 24 A) esitettynd kaytetty
sauvasekoitin ja kuvassa 24 B) esitettyné sekoittimen tera.

Kuva 24. A) Porkkanan soseuttamiseen kaytetty Braun MultiQuick 3 —sauvasekoitin ja B)
Sekoittimen teré.
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Soseutuksen jéalkeen porkkanaa punnittiin 9,1 g ja liuotinta punnittiin tarvittava méaaré, jotta
seoksen kokonaistilavuus oli 100 mL. Liuottimen tilavuus oli tallgin kaikissa kokeissa 90,9 mL,
mutta ETAX B:n tiheys (0,811 g/mL) ja etanolipitoisuus (95 t-%) huomioiden liuottimen massa
muuttui etanolipitoisuuden muuttuessa. Naiden pohjalta liuottimien massat laskettiin olettaen,
ettd veden tiheys oli 1 g/mL. Taulukossa XXI on esitettynd ETAX B:n, veden seké liuottimen

tilavuudet ja massat eri etanolipitoisuuksissa.

Taulukko XXI. ETAX B:n, veden ja liuottimen tilavuudet ja massat eri etanolipitoisuuksissa.

Tilavuudet [mL] Massat [g]
Etanolipitoisuus [t-%] | Etanoli | ETAX B | Vesi | Liuotin | ETAXB | 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 syo6ttosailioon, jonka jélkeen letkupumppu ja syottoséilion sekoitin
kaynnistettiin. Lopuksi porkkana lisattiin syottosailioon ja koe aloitettiin. Kokeiden aikana
seoksen lampdtilaa seurattiin virtausreaktorin ulostulossa seka syottoséiliossa olevien
lampomittareiden avulla. Tarvittaessa virtausreaktorin vesikierron ja syottdséilion vesihauteen
lampotiloja  muutettiin - kokeen aikana, mikali lampdtila  alkoi  poiketa kokeen
tavoitelampdtilasta. Ultradéniprosessori mittasi ja tallensi kokeiden aikana ultragdénen
nimellistehoa ja lampdtilaa, joista voitiin maaritta4 tarkat keskiarvot jokaiselle kokeelle koko

kokeen ajalta.

Kokeen jalkeen seos keréttiin koeputkiin, jotka laitettiin pyérimaan sentrifugiin 10 minuutiksi
4000 rpm:n kierrosnopeudella. Kiintoaineet saatiin erotettua uutteesta ja uutteesta saatiin nayte
analyyseja varten. Uutteista tehtiin lopuksi laimennukset asetonilla UV-Vis-spektroskopiaa
varten Lichtenthaler & Buschmann (2001) menetelmédn mukaisesti. Lopputulokset eri
koepisteille saatiin laskemalla klorofylli a:n, klorofylli b:n sek& karotenoidien pitoisuudet
liitteen 11 yht&loiden 3X-5X mukaisesti.

Soseutetusta porkkanasta maéritettiin lisdksi kuiva-ainepitoisuudet. Tatd varten punnittiin noin

4-6 g markad porkkanaa, joka laitettiin 100 °C:iseen uuniin 23 tunniksi. Tamén jalkeen
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porkkana punnittiin kuivana uudestaan ja kuiva-ainepitoisuus saatiin laskettua. Kaikista

porkkanandytteista tehtiin kaksi rinnakkaista kuiva-ainemaaritysta.

7.2.2 Tulokset ja tulosten tarkastelu

Ultradaniprosessorin tallentaman mittausdatan perusteella jokaisesta koepisteestd maaritettiin
tarkat arvot ultraddnen nimellisteholle sekda lampdtilalle. Ultradanen nimellisenergiatineys
madritettiin nimellistehon ja virtausreaktorin tilavuuden avulla &4nipaan ollessa sisalla. Nama
arvot on esitetty taulukossa XXI1, kuten myds koesuunnitelman mukaiset asetusarvot. Mitattuja

arvoja kaytettiin MODDE Pro:lla suoritetussa lopputulosten analysoinnissa.
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Taulukko XXII. Koepisteiden asetetut arvot sek& mitatut todelliset arvot ultradédnen

nimellisteholle, ultraddnen nimellisenergiatiheydelle sekd lampdtilalle
laboratoriomittakaavan kokeissa. Lisaksi ilmoitettuna koepisteessd kaytetty
liuottimen etanolipitoisuus.

Ultradanen Ultradanen 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 0 30 31,6 0
7 0 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

Laimennusten jalkeen néytteet analysoitiin UV-Vis-spektrofotomerilld. Taulukossa XXIII on

esitetty absorbanssien arvot liitteen 1l yhtaloiden 3X-5X klorofylli- ja karotenoidipitoisuuksia

varten.
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Taulukko XXIII. UV-Vis-spektrofotometrilla mitatut absorbanssit koepisteiden klorofylli- ja
karotenoidipitoisuuksia varten. Selvyyden vuoksi absorbanssit on esitetty
yksikdssd A-1073,

Koepiste | Aeez-10° | Apsr-10° | As70-10° | Azso-1073

[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 79

Kuvassa 25 on esitetty koepisteiden absorbanssispektrit aallonpituusalueella (325-1100 nm).
Kuvaan 25 on myds merkitty aallonpituusalueelta klorofyllien ja karotenoidien pitoisuuksia
varten tarvittavat absorbanssit (470, 647, 663 ja 750 nm). Nékyvaa valoa pienemmilla
aallonpituuksilla absorbanssien arvot heittelehtivat paljon vélilla +4 AU. Pitoisuuksia varten
tarvittavat absorbanssit sijaitsivat ndkyvan valon alueella, jossa absorbanssien arvot olivat
selkedsti pienemmalld vaihteluvalillg, n. 0-0,5 AU vaélilla. Heittelehtiminen loppui n. 325 nm

aallonpituudesta ylospain, jonka takia ydma aallonpituusalue on esitetty Kuvassa 25.

Kuvasta 25 ndhdaan, ettd spektrit 325 nm:std ylospain ovat yhdenmukaisia eri koepisteiden
valilla ja erot eri koepisteiden Vvélilla voidaan olettaa johtuvan koesuunnitelmassa esitetyista
muuttujista. Paikallisia maksimikohtia voitiin havaita valilld 325-525 nm, jonka jalkeen
absorbanssi  pysyi melko tasaisena aallonpituuden kasvaessa. Poikkeuksena spektrin
loppupééssa noin 980 nm kohdalla havaittu absorbanssipiikki jokaisella koepisteelld. Selkeita

paikallisia absorbanssin maksimikohtia sijaitsi noin 345, 453 ja 479 nm:n aallonpituuksilla.
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Lis&ksi absorbanssi kasvoi jyrkasti juuri ennen 425 nm:4, jonka jalkeen absorbanssin kasvu
jatkui loivempana. Tamén voitiin my6s olettaa olevan paikallinen maksimikohta. Nama
maksimikohdat selittyvat porkkanan siséltdmalla variltddn oranssilla p-karoteenilla, jonka

paikalliset maksimit sijaitsevat 426, 451 ja 483 nm:n aallonpituuksilla (Anderson et al., 2004).

Kuten aiemmin mainittu, klorofylli a:n absorbanssin maksimikohta sijaitsee aallonpituusksien
660-665 nm valilla ja klorofylli b:n maksimikohta aallonpituuksien 642-652 nm vaélilla
riippuen liuottimesta ja analyyseissa kéytetysta fotometristd. 80 % asetoniliuoksen tapauksessa
kloroylli a:n maksimi sijaitsee 663,2 nm:n kohdalla ja klorofylli b:n 646,8 nm:n kohdalla
(Lichtenthaler & Buschmann, 2001.) Kuvasta 25 seka taulukosta XXIII huomataan, ettd
absorbanssit olivat alhaisia télla alueella. Taten voidaan todeta, ettd klorofyllien pitoisuudet
porkkanoissa olivat erittdin pienid. Analyyseissa havaitut klorofyllit sijaitsivat todennakdisesti
porkkanoiden vihredssa kannassa, mutta tulos saattoi myds johtua satunnaisesta kohinasta.

Absorbanssi 750 nm:n kohdalla kertoo néytteen sameudesta (Lichtenthaler & Buschmann,
2001). Taulukosta XXIII ndhd&an, ettd koepisteissa 1 ja 10 absorbanssi 750 nm:n kohdalla oli
korkeampi, kuin 663 nm:n kohdalla. Talléin voitiin olettaa klorofylli a:n pitoisuuden olevan 0.
Liséksi koepisteessa 1 absorbanssi 750 nm:n kohdalla on korkeampi kuin 647 nm:n kohdalla,

jolloin voitiin olettaa myds klorofylli b:n pitoisuuden olevan 0.
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Koepisteiden absorbanssispektrit valilla 325-1100 nm
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Kuva 25. Koepisteiden absorbanssispektrit valilld 325-1100 nm.

Absorbanssien perusteella koepisteista méaritettiin konsentraatiot klorofylli a:lle (ca), klorofylli
b:lle (cv) seka karotenoideille (cix+c)) liitteen 11 yht&ldiden 3X-5X avulla. Tulokset klorofyllien
ja karotenoidien konsentraatioille on esitetty taulukossa XX1V, jossa my0s esitettynd jokaisesta
koepisteesta ultraddnen nimellisteho, ultrad&dnen nimellisenergiatiheys, lampdtila seka
etanolipitoisuus. Taulukosta XXIV nahdé&an, ettd klorofylli a:n konsentraatio oli alle 0,2 mg/L
jokaisessa koepisteessd. Taman perusteella voidaan todeta, ettd porkkana ei sisélld juurikaan
klorofylli a:ta. Klorofylli b:n konsentraatioissa oli jonkin verran hajontaa eri koepisteiden
vélill4 ja arvot vaihtelivat 0-0,8 mg/L vélilla. Tastakin huolimatta pitoisuudet olivat alhaisia ja
porkkana ei sisallda myoskaan klorofylli b:td merkittavid maaria.

Karotenoidien kokonaiskonsentraatioissa oli selkedd hajontaa eri koepisteiden valilla.
Alhaisimmat karotenoidien konsentraatiot olivat koepisteissa 1 ja 3, joissa ei kéytetty ollenkaan
ultradénté ja liuotin ei sisdltanyt ollenkaan etanolia. Vastaavasti korkeimmat karotenoidien
konsentraatiot olivat koepisteissa 8, 10 ja 11. Koepisteissé 8 ja 10 ultrad&dnen nimellisteho ja
liuottimen etanolipitoisuus olivat molemmat maksimissaan. Koepiste 11 oli puolestaan

keskipiste kaikkien muuttujien suhteen. Taulukon XXIV muuttujien, eli ultradénen



nimellistehon,

lampotilan  ja  livottimen
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etanolipitoisuuden,

riippuvuutta  vertailtiin

karotenoidien kokonaiskonsentraatioiden arvoihin MODDE Pro -ohjelman avulla. MODDE

Pro:n tuloksia on esitelty tarkemmin Kuvissa 2630 seké liitteessé V.

Taulukko XXIV.

Koepisteiden klorofylli a-, klorofylli b- ja karotenoidipitoisuudet.

Ultradanen Ultraddnen Lampdtila | Etanolipitoisuus Ca Cb C(x+c)
Koepiste | nimellisteho | nimellisenergia- [°C] [t-%] [mg/L] | [ma/L] | [mg/L]
W] tiheys [W/L]
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 1498,1 411 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 5,4
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 2722,2 41,3 40 0,0 0,8 111
11 46,5 1452,8 30,9 20 0,1 0,4 10,6
12 45,4 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 (ultrad&nen nimellisteho, l&ampdtila ja liuottimen etanolipitoisuus) vaikutuksia

karotenoidien kokonaispitoisuuksiin tutkittiin MODDE Pro -ohjelman avulla. L&htéarvojen ja

lopputulosten vélista riippuvuutta tutkittiin luomalla lopputuloksia ennustava malli kéyttaen

PLS-menetelmé&é (Partial least squares) MODDE Pro:ssa. Alkuperéisen mallin antamat tulokset

ja kuvaajat on esitetty liitteessd V. Alkuperdista mallia optimoitiin, jotta sen tarkkuutta saatiin

parannettua. Ensimmadisend koepiste 11 poistettiin

lopputuloksista, silld se poikkesi

merkittavasti mallista ja taten sen katsottiin olevan harha-arvo. Muuttujien kertoimien
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perusteella 1ampdatila ja kaikki muuttujien véliset neliot poistettiin mallista. Mallin muuttujien

kertoimiin lisattiin myos ultradédnen nimellistehon nelid.

Kuvassa 26 esitettynd jaanndsarvojen normaalijakauma optimoinnin jélkeen. Optimoinnin
jalkeen koepisteet olivat jakautuneet tasaisesti ja yksittéisid poikkeamia ei ollut selkedsti
havaittavissa.

Residuals Normal Probability - Laboratory scale experiments (PLS, comp.=2)
Concentration of carotencids
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Kuva 26. MODDE Pro:n tekema jadnndsarvojen normaalijakauma lopussa.

Kuvassa 27 esitettynd mallin ennustamien arvojen sekd mitattujen arvojen vastaavuudet
optimoinnin jalkeen. Kaikki ennustetut ja mitatut arvot vastasivat toisiaan melko hyvin

optimoinnin jélkeen ja yksittéisia poikkeamia ei ollut 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:n tekemé ennustettujen arvojen ja mitattujen arvojen vastaavuus lopussa.

Kuvassa 28 esitettynd mallin sovituksen yhteenveto optimoinnin jalkeen. Yhteensopivuusaste

nousi 0,826:sta 0,960:een ja ennustusaste nousi 0,503:sta 0,871:een. N&ma kertovat mallin

tarkkuuden parantuneen selkedésti optimoinnin seurauksena.
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Summary of Fit - Laboratory scale experiments (PLS, comp.=2) =
1 Bz
i [ Model validity
09- [l Reproducibility
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MODDE 12.1 - 11.2.2021 16:50:23 (UTC+2
Kuva 28. MODDE Pro:n tekemé sovituksen yhteenveto lopussa.

Skaalatut ja keskitetyt muuttujien kertoimet optimoinnin jalkeen on esitetty Kuvassa 29. Kuten
mainittu, lampdatila ja muuttujien véliset neli6t poistettiin ja jaljelle jai ultradédnen nimellisteho
seké liuottimen etanolipitoisuus. Ultradanen nimellistehon neli6 lisattiin malliin, jonka jélkeen
muuttujia oli kaikkineen kolme. Kuvasta 29 néhdaan, ettd kaikki jéaljelle jadneet muuttujien
kertoimet poikkesivat selkedsti nollasta ja liséksi virhepalkki ei mennyt nollan yli yhdelldkaan
muuttujalla, joten ndm& muuttujat olivat 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]
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N=13; R2=0,960; RSD=0,5716; DF=3; 0Q2=0,871; Confidence=0,35

Kuva 29. MODDE Pro:n tekemét skaalatut ja keskitetyt muuttujien kertoimet lopussa.

Lopuksi MODDE Pro:lla luotiin vastekdyrd, jossa tarkasteltiin keskeisimpien muuttujien
vaikutusta karotenoidien kokonaiskonsentraatioon. Muuttujia oli aluksi kolme, joista lampdtila
poistettiin tarkastelusta. Se ei ollut tilastollisesti merkitseva muuttuja, toisin kuin ultradénen
nimellisteho ja liuottimen etanolipitoisuus. Tamén vuoksi kuvassa 30 tarkasteluun otettiin
ultrad&nen nimellistehon ja liuottimen etanolikonsentraation vaikutukset karotenoidien
kokonaiskonsentraatioon. Suoritetuissa kokeissa saavutettu karotenoidien maksimipitoisuus oli
hieman yli 10 mg/L. Kuvasta 30 nahdaan, ettd 10 mg/L karotenoidipitoisuus oli kaytetyissa
koejarjestelyissa mahdollista saavuttaa, kun ultradanen nimellisteho oli maksimi 80 W ja
liuottimen etanolipitoisuus oli vahintadn 34 % tai vastaavasti, kun liuottimen etanolipitoisuus

oli maksimi 40 % ja ultradénen nimellisteho oli véhintaan 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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Kuva 30. MODDE Pro:n tekem& vastekdyrd ultraddnen nimellistehon ja liuottimen

etanolipitoisuuden vaikutuksista karotenoidien kokonaiskonsentraatioon.

Soseutetusta porkkanasta mitatut kuiva-ainepitoisuudet on esitetty taulukossa XXV. Tulokset
on ilmoitettu kahden rinnakkaisen mittauksen keskiarvona. Osassa koepisteista kaytettiin
samasta esikasittelysta peréisin olevaa porkkanaa, jolloin myds koepisteiden Kkuiva-
ainepitoisuus oli sama. Kaikkien kuiva-ainepitoisuusmittausten keskiarvo oli noin 9,3 %.
Liitteessd | esitetyissa raaka-aineiden eri ainesosien pitoisuuksista nahdaan, ettd porkkanan
keskimé&aréinen vesipitoisuus on 88,3 %, jolloin keskimaardinen kuiva-aineiden pitoisuus on
11,7 %. Ottaen huomioon porkkanoiden valisesta satunnaishajonnasta johtuvan vaihteluvélin
olivat mitatut tulokset lahestulkoon kirjallusuusarvojen mukaisia.
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Taulukko XXV. Ennen uuttokokeita mitatut soseutetun porkkanan kuiva-ainepitoisuudet eri
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 tavoitteena oli optimoida kuvan 8 virtauskaavion mukaisen
ultraddniuuttoprosessin kayttod. Keskeisimmat kokeissa tutkitut tekijat olivat kiintoaineiden
ulosvirtaus sek& uuton tehokkuus. N&itd tehostettiin muun muassa muuttamalla moduulin
rakennetta, tehostamalla alkuhajotusta sek& muuttamalla prosessin ajotapaa. Myos joitakin
perusparametrejd, kuten nimellistd ultradénitehoa ja Kkiintoaineiden pitoisuutta syo6tossa
muutettiin osassa kokeista. Hajotuskokeiden perusteella kaytettavaksi raaka-aineeksi valikoitui

porkkana. Liuottimena kéytettiin vettd kaikissa pilot-mittakaavan kokeissa.

Kiintoaineiden ulostulovirtausta seurattiin  kokeiden aikana. Lisaksi hajotuksesta,
syottosailiosta  sekd  moduulin  ulostulosta  otetuista ~ naytteistd =~ madritettiin

partikkelikokojakaumat kayttéden liitteesséd Il esitettyjd menetelmid. Moduulin sy6tén ja
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ulostulon partikkelikokoja verrattiin keskenaan nédhdakseen, mikéli partikkelien kerrostumista

tai akkumuloitumista ilmeni moduulin sisalla.

Uuton tehokkuus perustui porkkanandytteistd UV-Vis-spektrofotometrillda maédritettyihin
karotenoidien kokonaiskonsentraatioihin liitteessa Il esitettyjen analyysien mukaisesti. Khoo et
al. (2011) esitti, ettd 100 g tuoretta porkkanaa siséltdé keskimaarin 3,41-6,2 mg a-karoteenia ja
6,5-21 mg B-karoteenia. Molempien ndiden vaihteluvaleista méaaritettiin keskiarvot, jolloin a-
karoteenin keskiarvopitoisuus oli 4,8 mg ja B-karoteenin keskiarvopitoisuus oli 13,8 mg sadassa
grammassa tuoretta porkkanaa. Naiden yhteenlaskettu summa oli tdten 18,6 mg / 100 g tuoretta
porkkanaa. Tatd arvoa kaytettiin myds vertailuarvona eri kokeiden uuton tehokkuuden

maarityksessd, jossa karotenoidien uuttoaste laskettiin yhtalolla 8:

Me

E="2¢.100 % (8)

mo
,Jjossa E uuttoaste
Me uutettujen karotenoidien massa

Mo karotenoidien kokonaismassa

Kaikkineen yhdeksén koetta suoritettiin pilot-mittakaavan laitteistolla. Yleensd edellisen
kokeen lopputulokset madrittivat seuraavan kokeen lahtokohdat ja tutkitut muuttujat, jonka
takia kokeet on esitetty kronologisessa jarjestyksessd. Ennen jokaisen uuttokokeen aloitusta
suoritettiin porkkanan hajotus kayttéden Silverson AX5-roottori-staattorisekoitinta seka 20 litran
sekoitusastiaa (kuva 10 A)). Hajotuksissa kaytetyt muuttujien arvot kaikille kokeille on esitetty
taulukossa XXVI. Tarkemmat perustelut eri muuttujien arvoille on esitetty jokaisen pilot-

mittakaavan kokeen omassa osiossa.



Taulukko XXVI.
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Pilot-mittakaavan kokeissa kaytetyt muuttujien arvot alkuhajotuksessa.
Hajotus suoritettiin Silverson AX5-roottori-staattorisekoittimella ja 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
Alkuhajotuspanosten 2 2 2 2 2 2 2 2 3
maara [-]

Mporkkana/Najotus [kg] | 1,818 | 1,818 | 1,636 | 1,636 | 1,636 | 1,636 | 2,727 | 2,727 | 3,333
Myesi/hajotus 9,091 | 9,091 | 16,364 | 16,364 | 16,364 | 16,364 | 12,273 | 12,273 | 12,667
[ka]

Mseos/Najotus [ka] 10,909 | 10,909 | 18 18 18 18 15 15 16
Mporkkana/YNteensa 3,636 | 3,636 | 3,272 | 3,272 | 3,272 | 3,272 | 5454 | 5,454 10
[ka]

Myesifyhteensa [ko] 18,182 | 18,182 | 32,728 | 32,728 | 32,728 | 32,728 | 24,546 | 24,546 38
Meeos/yhteensd [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 kéaytetyt muuttujien arvot kaikille kokeille on esitetty taulukossa XXVII. Eri

kokeiden valillda muuttujien arvoja vaihdettiin tarpeen mukaan. Tarkemmat perustelut eri

muuttujien arvoille on esitetty jokaisen pilot-mittakaavan kokeen omassa 0siossa.




Taulukko XXVII.

Pilot-mittakaavan kokeissa kaytetyt muuttujien arvot ultradéniuutossa.
Tahdella (*) merkitty ka:n poisto=kiintoaineiden poisto.
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Koe 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Syottosailion tilavuus [L] 18 18 18 18 18 18 60 60 60
Miisitty vesi [KQ] 18,182 | 18,182 0 0 0 0 30 30 12
Mesystoseos [KG] 40 40 36 36 36 36 60 60 60
SLR [kg/L] 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,2
Spiraalin kierteiden méaéaré [-] 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
poisto* poisto* poisto*
Ulostulossa kéytetty Manua | Manua | Manua - Larox - AKO AKO AKO
letkuventtiili alinen alinen alinen PVE VMC25 | VMC 25 | VMC 25
letkuve | letkuve | letkuve 50 A6
nttiili nttiili nttiili
Letkuventtiilin paine [bar] - - - - 2,4 - 4.2 4,1 4,0
Kokeen pituus [min] 49 39 42 42 43 44 80 76 76
Ultrad&nen pulssitus Ei Ei Ei Ei Ei Ei Ei 1 min 1 min
paalla/1 | paalla/1
min pois | min pois
Ultradénen kéyttdaika [min] 0 39 42 42 43 44 47 38 38
Nimellinen ultradéniteho [W] 0 1500 1500 1500 1500 1500 1500/0 750 750
Nimellinen ultradénen 0 136 136 136 136 136 136/0 68 68
tehotiheys [W/L]
Viipymaaika moduulin sisélla 15 15 15 15 15 15 15 15 15

[min]

Ensimmaisessa ja toisessa pilot-mittakaavan kokeessa testattiin laitteiston yleista toimintaa ja

kiintoaineiden ulostulovirtausta ultraddnimoduulista seké tutkittiin ultradénen vaikutusta uuton

tehokkuuteen. Molemmissa kokeissa kaytettiin syottosailiota 1. Syottoseosta valmistettiin 40

kg siten, ettd seos laimennettiin hajotusten jalkeen ja seosta kaadettiin kokeen aikana lisaa

syottosailioon, kun pinnan korkeus alkoi laskea syo6ttoséiliossa. Prosessi koostui raaka-aineen
esikasittelysté ja uutosta kuvan 31 virtauskaavion mukaisesti. Ensimmaisessé pilot-mittakaavan
kokeessa ei kéaytetty ultradéntd ja toisessa pilot-mittakaavan kokeessa ultradénen
nimellistehoksi asetettiin 1500 W. Muutoin ndma kaksi koetta olivat koejarjestelyiltd&n

identtiset keskenaan.
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Raaka-aineet

+ /Silppuri

L Paineentasausventtiili
Syottéseos

Liuotin —— Syottdseos

Alkuhajotus Y

Syottosailio Ultradanimoduuli

g Uutenesteet Kiintoaineet
Letkupumppu
Kuva 31. Ensimmaisen ja toisen pilot-mittakaavan kokeissa kéytetty virtauskaavio.

Pilot-mittakaavan kokeissa 3-6 tavoitteena oli tehostaa kiintoaineiden ulosvirtausta
moduulista. Naissd kokeissa kokeiltiin  muun muassa erityyppisid ulostulorakenteita
moduulissa, alkuhajotuksen tehostamista sekd ultradanisauvan ymparill4d olevan spiraalin
vaihtamisen vaikutuksia. Kaikissa ndissa kokeissa kaytettiin syottosdiliota 1. Syottdseosta
valmistettiin 36 kg siten, ettd seosta liséttiin kokeen aikana lisaa syottdséilioon, kun pinnan
korkeus alkoi laskea syo6ttosailiossa. Prosessi koostui raaka-aineen esikésittelystd ja uutosta,

kuvan 32 virtauskaavion mukaisesti.
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Raaka-aineet

+ /Silppuri

L Paineentasausventtiili
Syottéseos

Liuotin —— Syottdseos

A

Alkuhajotus \(

Syottosailio Ultradanimoduuli

g Tyhjennysventtiili
Letkupumppu Uuteseos
Kuva 32. Pilot-mittakaavan kokeissa 3—6 kaytetty virtauskaavio.

Pilot-mittakaavan kokeissa 7-9 tavoitteena oli testata prosessin optimaalista ajotapaa aiempia
pidemmissa kokeissa. Ndissa kokeissa kaytettiin syottosailiota 2. Syottoseosta valmistettiin 60
kg siten, etta seos laimennettiin hajotusten jalkeen ja kaikki valmistettu seos kaadettiin kerralla
syottosailioon ennen kokeen aloitusta. Prosessi koostui raaka-aineen esikésittelystd, uutosta

seka kiintoaine-neste-erotuksesta kuvan 8 virtauskaavion mukaisesti.

7.3.1 Ensimmainen pilot-mittakaavan koe

Ensimmaisessé pilot-mittakaavan kokeessa laitteistoa kdytettiin porkkanan maserointiin ilman
ultradéntd. Tavoitteena oli selvittdd moduulin uuttotehokkuus maserointireaktorina. Liséksi
selvitettiin  Kiintoaineiden virtausta reaktorissa sek& kuinka hyvin ne virtasivat ulos
ultrad&nimoduulista. Kahta eri ulostuloa kéytettiin siten, ettd moduulin alapuolella oli
manuaalinen letkuventtiili kiintoaineiden poistoa varten (kuva 33 A)). Nesteet puolestaan
ohjattiin moduulin alaosassa olleen vaakasuuntaisen poistoventtiilin kautta letkuun, joka toimi
ylivuodolla moduulin sisélld olleen seoksen pinnan korkeuden mukaisesti. Talléin nestepinta

moduulin sisalla pysyi ultradanil&dhteen ylapuolella (kuva 33 B)).
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Vaakasuuntainen nesteiden poistoventtiili pidettiin auki koko kokeen ajan, mutta kiintoaineiden
poistossa kaytetty letkuventtiili pidetiin kiinni ja avattiin ainoastaan hetkellisesti parin sekunnin
ajaksi, kun Kiintoaineita haluttiin laskea ulos moduulin pohjasta. Letkuventtiili avattiin
ensimmaisen kerran, kun ulostulovirtauksen havaittiin laskevan kiintoaineiden aiheuttaman
tukkeutumisen takia. Taméan jalkeen letkuventtiili avattiin hetkellisesti kiintoaineiden poistoa

varten noin viiden minuutin valein kokeen loppuun asti.

Kuva 33. Ensimmaisessd pilot-mittakaavan kokeessa kéytetty laitteisto. A) Kiintoaineiden
poistoon kéytetty manuaalinen letkuventtiili. B) Nestevirta ohjattiin ulos moduulin
alaosassa vaakasuuntaisen poistoventtiilin kautta.

Ultrad&nimoduuli oli ennen kokeen alkua tdynnd vetta ja ulostulon vérin muutosta seurattiin
kokeen alusta alkaen. Vérissé havaittiin muutos 10 minuuttia kokeen aloituksen jalkeen ja
ensimmadiset yksittéiset Kkiintoainepartikkelit havaittiin ulostulossa 15 minuuttia kokeen
aloituksen jalkeen. Pohjan letkuventtiili avattiin ensimmaisen kerran 21 minuutin kohdalla,
jolloin kiintoaineita ei havaittu letkuventtiilin ulostulossa. Letkuventtiili avattiin vield
uudestaan 33, 39 ja 45 minuutin kohdilla ja kaikilla néilla kerroilla kiintoaineita havaittiin
letkuventtiilin ulostulossa. Yhteensa ulostulosta poistui 279 g kiintoaineita, joka oli noin 7,7 %
syotetysta kiintoaineesta. Kokeen kesto oli noin 49 minuuttia.
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16-kierteen spiraali ja ultraddnisauva poistettiin moduulin siséltd kokeen jalkeen (kuva 34).
Kiintoaineita oli kerdéntynyt jonkin verran spiraalin yldpaéhéan heti moduulin sy6ton jalkeen.

Tama oli huono asia kiintoaineiden ulostulon kannalta, silla pohjan letkuventtiilin avaamisesta

ei ollut hyotyé kiintoaineiden akkumuloituessa moduulin ylapaghan.

Kuva 34. 16-kierteinen spiraali ja ultraddnisauva poistettuna moduulin sisaltd ensimmaisen pilot-
mittakaavan kokeen jélkeen.

Syottosadiliostd ja moduulin ulostulosta kerattiin useita naytteitd kokeen aikana. Naistd
madritettiin karotenoidien pitoisuudet, jonka lisdksi karotenoidien uuttoasteet laskettiin
naytteille yhtalén 8 mukaisesti. Ndama tulokset on esitetty taulukossa XXVIII. Syottosailista
maadritettiin yksi keskiarvo kaikkien syéttosailiosta kerattyjen naytteiden kesken, jolloin saatiin
vertailuun karotenoidien pitoisuuksien yleistaso moduulin sisdéntulossa seka karotenoidien

pitoisuudet eri ajanhetkillda moduulin ulostulossa.

Taulukko XXVIII. Karotenoidien pitoisuudet seka karotenoidien uuttoasteet ensimmaisessa pilot-
mittakaavan kokeessa.
Néayte Néytteenottoaika | 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 46,5 4,4 23,5
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Syottosadiliostd ja moduulin  ulostulosta mitatut uuttoasteet on esitetty kuvassa 35.
Karotenoidien pitoisuus jai moduulin ulostulossa syottosailion arvoja alhaisemmaksi. Tama
johtui siitd, ettd moduuli oli ennen kokeen aloitusta taytetty vedella ja syottosailiosta pumpattu
seos laimeni moduuliin mennessé. Karotenoidien pitoisuus ulostulossa oli maksimissaan 35
minuutin kohdalta otetussa ndytteessd, jonka jalkeen karotenoidien mé&ara pysyi likimain
vakiona. Tuolloin oletettavasti karotenoidien konsentraatio saavutti tasapainon moduulin
sisalld. 35 minuutista eteenpdin karotenoidien méaara ulostulossa oli hieman sy6ttoséiliota
alhaisempi, mutta kuitenkin hyvin lahelld syottosailion keskiarvoa. Tulokset olivat odotettuja,

silld ultradantd ei kdytetty kokeessa.
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Kuva 35. Uuton tehokkuus ensimmaisessa pilot-mittakaavan kokeessa ulostulon ja syottésailion

néytteistd mééritettyjen karotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella.

7.3.2 Toinen pilot-mittakaavan koe

Toinen pilot-mittakaavan koe oli koejarjestelyiltddn muutoin samanlainen kuin ensimmainen
koe, mutta siind kaytettiin ultradanta 1500 W nimellisteholla. Tavoitteena oli tutkia, miten
ultradénen kayttd vaikutti uuton tehokkuuteen, Kkiintoaineiden liikkumiseen moduulissa seké
kiintoaineiden poistumiseen ulostulovirtauksen mukana. Ulostulon rakenteena kaytettiin
kuvassa 33 A) esitettya letkuventtiilid kiintoaineille ja kuvassa 33 B) esitettyéd vaakasuuntaista
poistoventtiilid nesteille. Tarkoituksena oli avata letkuventtiili noin kahden sekunnin ajaksi sen
jalkeen, kun nesteen ulostulon virtaama hidastui kiintoaineiden tukkeutumisesta johtuen ja
kiintoaineet laskettiin pois moduulista pohjan letkuventtiilin kautta. Tamén jalkeen

letkuventtiili avattiin hetkellisesti noin viiden minuutin valein kokeen loppuun asti.
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Vaakasuuntainen poistoventtiili oli koko kokeen ajan auki ja nesteen ulosvirtaus toimi

ylivuodolla, jolloin nestepinta pysyi tasaisena moduulin ylapéassa.

Ultraddnimoduuli oli ennen kokeen alkua tdynnd vettd ja ulostulon varin muutosta seurattiin
kokeen alusta alkaen. Varissa havaittiin muutos 11 minuuttia kokeen aloituksen jélkeen, mutta
Kiintoaineita ei havaittu ulostulossa ollenkaan kokeen aikana. Pohjan letkuventtiili avattiin
yhden kerran kokeen aikana 34 minuutin kohdalla, jolloin Kkiintoaineita ei havaittu

letkuventtiilin ulostulossa. Kokeen kesto oli noin 39 minuuttia.

16-kierteen spiraali ja ultraddnisauva poistettiin moduulin siséltd kokeen jalkeen (kuva 36).
Kiintoaineita oli akkumuloitunut etenkin spiraalin ylapaahén heti moduulin sy6ton jéalkeen,
aivan kuten ensimmaisessa pilot-mittakaavan kokeessa (kuva 34). Toisessa pilot-mittakaavan
kokeessa kiintoaineita oli jadnyt kuitenkin selkeésti enemman spiraalin ymparille myos
alemmilla kierteilla. Kiintoaineet eivat laskeutuneet moduulin pohjalle asti juuri ollenkaan ja
letkuventtiilin avaamisesta ei ollut tdamén takia hyotya kiintoaineiden poistossa. Lopputulemana

voitiin todeta, ettd kiintoaineiden ulostulo moduulista oli selkeésti heikompaa toisessa pilot-

mittakaavan kokeessa, kuin ensimmaisessa pilot-mittakaavan kokeessa.

Kuva 36. 16-kierteinen spiraali ja ultradanisauva poistettuna moduulin siséltd toisen pilot-
mittakaavan kokeen jélkeen.

Syottosailiostd ja moduulin ulostulosta keréttiin néytteitd viiden minuutin valein kokeen aikana.
Ensimmainen ndyte syottosailiostd otettiin ensimmaéisen minuutin jalkeen ja ensimmadainen
ndyte ulostulosta otettiin hetked sen jalkeen, kun ulostulon véri alkoi muuttua. Naista
madritettiin karotenoidien pitoisuudet, jonka lisdksi karotenoidien uuttoasteet laskettiin
naytteille yhtalon 8 mukaisesti. Nama tulokset on esitetty taulukossa XXIX. Syo6ttoséilion
néytteiden tuloksista laskettiin keskiarvo, joka oli pitoisuus moduulin sisddnmenossa. Tata

verrattiin karotenoidien pitoisuuteen eri ajanhetkillda moduulin ulostulossa.
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Taulukko XXIX. Karotenoidien pitoisuudet sekd karotenoidien uuttoasteet toisessa pilot-
mittakaavan kokeessa.
Néayte Néaytteenottoaika | Karotenoidien Uuttoaste [%]
[min] pitoisuus [mg/L]
Syottoséilion keskiarvo 1-36 4,6 24,9
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 5,0 26,6

Mitatut uuttoasteet on esitetty kuvassa 37. Tuloksista ndhdaén, ettd karotenoidien pitoisuus
kasvoi jatkuvasti kokeen aikana, kun alussa moduulin sisalla ollut vesi korvautui véhan
kerrassaan syottoseoksella. Kokeen lopussa 38 minuutin kohdalla ulostulosta mitattu
karotenoidien konsentraatio oli korkeampi, kuin syottosailiossa. Tassd kohtaa oletettavasti
ultraddnen aikaansaama uuton tehostuminen alkoi nakyéa ulostulossa. Ensimmaisen ja toisen
pilot-mittakaavan kokeiden lopputuloksista voitiin siis paatelld, ettd ultradénen kéayttd lisasi

hieman uuton saantoa, mutta heikensi kiintoaineiden poistumista moduulista.
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Kuva 37. Uuton tehokkuus toisessa pilot-mittakaavan kokeessa ulostulon ja syo6ttoséilion

naytteistd méaaritettyjen karotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella.
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7.3.3 Kolmas pilot-mittakaavan koe

Kolmannessa pilot-mittakaavan kokeessa tavoitteena oli tehostaa kiintoaineiden ulosvirtausta
moduulista. Kahteen ensimmadiseen pilot-mittakaavan kokeeseen verrattuna isoin muutos oli
seoksen ulostulossa. Kolmannessa pilot-mittakaavan kokeessa kaytettiin ainoastaan yhta
ulostuloa letkuventtiilin kautta, eik& taten nesteelle ja kiintoaineelle ollut erillisi& ulostuloja.
Letkuventtiili saadettiin olemaan oikeassa asennossa siten, ettd venttiilin lapi kulkenut
ulostulovirta vastasi pumpun keskiméaaréistd virtaamaa. Letkuventtiilin rattiin ja runkoon
laitettiin merkki, johon asetettuna ulostulovirta oli pumpun keskiméaaréista virtaamaa vastaava
(kuva 38). Kaytetylla virtaamalla letkuventtiilid tarvitsi avata vain noin 1/4 kierroksen verran
taydestd kierroksesta silloin, kun letkuventtiili oli kiinni.

Tarkoituksena oli pitaé letkuventtiili kuvan 38 mukaisessa asennossa ja avata sita noin kahden
sekunnin ajaksi enemmaén auki, jolloin kiintoaineita poistui enemman. Talloin my0s virtaus
moduulin sisalla kasvoi hetkellisesti ja kiintoaineet liikkuivat tehokkaammin. Taman jalkeen

letkuventtiili asetettiin takaisin merkittyyn asentoon.

Kuva 38. Letkuventtiiliin laitettu merkki, johon asetettuna moduulin ulostulovirtaus oli yhta suuri
kuin pumpun keskimé&ardinen virtaama.

Liséksi 16-kierteen spiraaliin ensimmaiselle kierrokselle porattiin nelja reikéa, joiden jokaisen
halkaisija oli noin 1 cm (kuva 39). Reikien tarkoitus oli vahentdd Kkiintoaineiden
akkumuloitumista spiraalin ylapaahan ensimmaisen kierroksen ympérille, silla tdmé oli selkea
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ongelma kahdessa ensimmaisessa pilot-mittakaavan kokeessa. Reiét porattiin myos 12-kierteen

spiraalin ensimmaiselle kierrokselle.

Kuva 39. 16-kiertteen spiraalin ensimmaiselle kierteelle porattiin neljé reik&, joiden halkaisija
oli noin 1 cm.

Hajotusta paatettiin tehostaa kolmanteen pilot-mittakaavan kokeeseen, silla oletettavasti yksi
kiintoaineiden akkumuloitumista aiheuttanut tekija aiemmissa kokeissa oli liian suuri
kiintoaineiden partikkelikoko. Tasta syysté sekoittimen kierrosnopeutta nostettiin siten, etta
aiemmin kaytetyn 3000 rpm:n sijaan kolmannessa pilot-mittakaavan kokeessa kierrosnopeus
nostettiin 4000 rpm:&an, jotta kiintoainepartikkelit olisivat pienempid. Hajotusaika oli edelleen

10 minuuttia.

Ulostulon vari& ja kiintoaineiden ulostuloa seurattiin kokeen alussa. Vari alkoi muuttua 8
minutin jalkeen. Letkuventtiilia avattiin enemmén auki Kiintoaineiden poistoa varten
ensimmadisen kerran 20 minuutin kohdalla, jolloin Kiintoaineita ei havaittu ulostulossa.
Letkuventtiilia avattiin viel& uudestaan 30, 33 ja 40 minuutin kohdalla, mutta ainoastaan 33
minuutin kohdalla ulostulossa havaittiin kiintoaineita. Kokeen lopullinen kesto oli noin 41

minuuttia.

Kokeen aikana ongelmana oli virtauksen jatkuva muuttuminen, jonka takia merkittu ja kokeissa
kaytetty letkuventtiilin asetettu asento ei vastannut todellista virtausta moduulissa. Asetetussa

asennossa virtaus oli toisinaan selkeésti yli pumpun asetetun keskiarvon ja toisinaan
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ulostulovirta loppui ldhestulkoon kokonaan. Liséksi ulostulossa havaittiin ainoastaan yksittaisia

kiintoainepartikkeleita kokeen aikana.

Kokeen jalkeen 16-kierroksen spiraali ja ultrad&nisauva poistettiin moduulin sisalta (kuva 40).
Kavi ilmi, ettd kiintoaineet olivat akkumuloituneet lahestulkoon taysin spiraalin yldp4ahén
ensimmadisten viiden kierroksen ymparille. Tdmé johtui ulostulovirtauksen vaihtelusta, silla
ulostulovirtauksen ollessa suuri moduuli alkoi tyhjentya nesteestd. Samalla kiintoaineet jaivét
moduulin yldpadhan, koska kiintoaine jai nestepinnan laskiessa spiraalin pinnalle ja syo6tostéa
tulleet kiintoaineet alkoivat kerddntya nain muodostuneen kiintoainekerroksen paélle.
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Kuva 40. 16-kierteinen spiraali ja ultraddnisauva poistettiin moduulin siséltd kolmannen pilot-
mittakaavan kokeen jélkeen.

Kokeen jalkeen kiintoaineet keréttiin talteen ulostulosta, moduulin sisaltd seké syottosailiosta.
Kiintoaineet punnittiin ja niistd méadritettiin jakauma kokeen jélkeisen sijainnin perusteella.
Kiintoaineiden jakauma on esitetty kuvassa 41. Jakaumasta nahdaan, ettd lahes 70 % kaikista
Kiintoaineista jai moduulin sisdlle muuttuneen ulostulovirtauksen seurauksena. Ainoastaan 3 %
Kiintoaineista saatiin ulos moduulista, jolloin kiintoaineiden ulostulo oli erittdin vahaista ja

manuaalisen letkuventtiilin ké&ytto ei ollut suotuisaa kiintoaineiden poistumisen kannalta.
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Kiintoaineiden jakauma kolmannen pilot-mittakaavan kokeen
jalkeen
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m Kiintoaineet ulostuloliuoksessa = Sy6ttosailioon jadaneet kiintoaineet = Moduulin sisdlle jadneet kiintoaineet

Kuva 41. Kolmannen pilot-mittakaavan kokeen jalkeen punnittujen kiintoaineiden jakauma.

Kolmannen pilot-mittakaavan kokeen ndytteistd maaritetyt tulokset on esitetty taulukossa
XXX. Syottosailiosta ja moduulin ulostulosta kerattiin ndytteitd viiden minuutin vélein kokeen
aikana. Ensimmainen néyte syottoséiliosta otettiin kolmen minuutin jélkeen ja ensimmadinen
nayte ulostulosta otettiin 15 minuutin jalkeen. Naytteista maaritettiin karotenoidien pitoisuudet
sekd karotenoidien uuttoasteiden arvot yhtalon 8 mukaisesti. Samoista naytteista maaritettiin
my6s D90-partikkelikoot lukuun ottamatta ulostulosta 15 minuutin kohdalta otettua naytetté,
jossa kiintoainepartikkeleita ei ollut tarpeeksi partikkelikokojakauman madritysta varten.
Syottosailista madritettiin yksi keskiarvo kaikkien syottosailiosta kerattyjen ndytteiden kesken,
jolloin saatiin vertailuun karotenoidien pitoisuuksien ja D90-partikkelikoon yleistaso moduulin

sisdantulossa sek& karotenoidien pitoisuudet ja D90-partikkelikoot eri ajanhetkilla moduulin

ulostulossa.
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Karotenoidien pitoisuudet, karotenoidien uuttoasteet sek& D90-partikkelikoot
kolmannessa pilot-mittakaavan kokeessa.

Néayte Néaytteenottoaika | 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 naytteille on esitetty kuvassa 42. Tuloksista

nahdaan, ettd moduulista ulostulevan kiintoaineen partikkelikoko kasvoi kokeen aikana.

Kokeen alussa suuremmat partikkelit alkoivat akkumuloitua moduulin yl&dp&ahéan ja ainoastaan

pienemmat partikkelit kulkeutuivat moduulin ulostulolle asti. Kokeen edetessd tarpeeksi

pitkalle myos yksittdiset isommat partikkelit liikkuivat moduulin sisalla ja ulos moduulista.

Kiintoainepartikkelien maara ulostulossa oli kuitenkin pieni, vaikka D90-partikkelikoko

kokeen lopussa oli lahestulkoon sama kuin syottosailiossa.

Kuva 42.
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105

Syottosailiostd ja moduulin ulostulosta mitatut uuttoasteet on esitetty kuvassa 43. Tuloksista
nahdaan, etta karotenoidien pitoisuus oli jo 15 minuutin jalkeen korkeampi ulostulossa, kuin
syottosailiossa. Ulostulossa pitoisuus pysyi lahestulkoon samana 20 minuutista eteenpain,
jolloin uuttoaste ulostulossa oli noin 22,5 % ja syottosailiossa uuttoaste oli 18 %. Taman
perusteella  ultradéni  kasvatti  uuton  tehokkuutta 4,5  prosenttiyksikkod ja
c(ulostulo)/c(syottosailio)=1,25.
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Kuva 43. Uuton tehokkuus kolmannessa pilot-mittakaavan kokeessa ulostulon ja sy6tt6séilion

néytteistd mééritettyjen karotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella.

Kolmannen pilot-mittakaavan lopputuloksista voitiin taten paatella, ettd ulostulon piti pystya
mukautumaan muuttuvaan virtaamaan. Tallin ulostulovirtaus pysyy samana Kkuin
sisaantulovirtaus ja moduulin sisélla ei tapahdu lajittumista nesteiden ja kiintoaineiden valilla.
Ultradanelld oli myds mahdollista nostaa uuton tehokkuutta l&dhes 5 prosenttiyksikkoa
kolmannen pilot-mittakaavan kokeen perusteella.

7.3.4 Neljas pilot-mittakaavan koe

Neljannessa pilot-mittakaavan kokeessa tavoitteena oli edelleen tehostaa kiintoaineiden
ulosvirtausta moduulista. Edellisen kokeen jalkeen ulostulon rakennetta muutettiin siten, etté
letkuventtiilin paikalle asennettiin pohjakartion jatkokappale (kuva 44 A)). Muutoin
koejarjestelyt olivat samat, kuin kolmannessa pilot-mittakaavan kokeessa. Ulostulovirta

ohjattiin letkuun kartion jatkokappaleesta ja letku ohjattiin moduulin yldosan korkeudelle siten,
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ettd ulostulo toimi ylivuodolla suhteessa moduulin sisalld olleeseen pinnan korkeuteen (kuva
44 B)). Ylivuotoletkun tarkoituksena oli pitédé ulostulovirta tasaisena kokeen aikana siten, etta
nesteen ja kiintoainepartikkelien lajittumista ei paésisi tapahtumaan, kuten kolmannessa pilot-
mittakaavan kokeessa. Samalla myds testattiin ylivuotoletkun sopivuutta Kiintoaineiden
ulostuloon. Suurin epévarmuus oli, ettd laskeutuvatko Kkiintoaineet letkun sisalla ja

pakkaantuvatko ne letkun alajuoksuun heti moduulin ulostulon jalkeen.

Kuva 44. Neljannessd pilot-mittakaavan kokeessa kaytetty laitteisto. A) Ulostulo ohjattiin
moduulin pohjalla letkuun kartion pidennyksen I&pi. B) Moduulin ulostulosta letku
kulki ylos ja toimi taten ylivuodolla moduulin sisélla olleen pinnan korkeuden
mukaisesti.

Ulostulon véria ja kiintoaineiden ulostuloa seurattiin kokeen alussa. Vari alkoi muuttua 12
minutin jalkeen, mutta kiintoaineita ei havaittu ulostulossa missédan kohtaa koetta. Kokeen
lopullinen kesto oli noin 42 minuuttia. Kokeen jélkeen 16-kierroksen spiraali ja ultrad@nisauva
poistettiin moduulin sisaltd (kuva 45). Kiintoaineita oli huomattava maara spiraalin ymparilla,
mika selittdd sen, ettei ulostulossa ndkynyt kiintoaineita kokeen aikana. Kiintoaineita oli
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akkumuloitunut erityisesti moduulin ylap&ahan spiraalin ensimmaiselle kierteelle, aivan kuten

ensimmaisessa ja toisessa pilot-mittakaavan kokeessa. Neljannessa pilot-mittakaavan kokeessa

kiintoaineita oli jaanyt spiraalin ympérille huomattava méaara myos alemmille kierteille.

Kuva 45. 16-kierteinen spiraali ja ultradanisauva poistettuna moduulin siséltd neljannen pilot-
mittakaavan kokeen jéalkeen.

Kokeen jalkeen kiintoaineet keréttiin talteen ulostulosta, moduulin sisalta sek& syottosailiosta.
Kiintoaineet punnittiin ja niistd madritettiin jakauma kokeen jélkeisen sijainnin perusteella.
Kiintoaineiden jakauma on esitetty kuvassa 46. Jakaumasta nahdaan, ettd 80 % Kkaikista
kiintoaineista jai moduulin sisélle ja ainoastaan 0,1 % kiintoaineista saatiin ulos moduulista.
N&ma tulokset olivat varsin odotettavia kokeen aikana tehdyn havainnoinnin perusteella seka
kuvan 45 perusteella, jossa nakyy spiraalin ja ultradanisauvan ymparille kasaantuneet

kiintoaineet kokeen jalkeen.

Kiintoaineiden jakauma neljannen pilot-mittakaavan kokeen
jalkeen

0,1%

m Kiintoaineet ulostuloliuoksessa ® Sy6ttosailioon jaaneet kiintoaineet = Moduulin sisélle jadneet kiintoaineet

Kuva 46. Neljannen pilot-mittakaavan kokeen jalkeen punnittujen kiintoaineiden jakauma.
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Syottosailiostd kerattiin ndytteitd Kkymmenen minuutin valein ja moduulin ulostulosta keréttiin
naytteitd viiden minuutin valein kokeen aikana. Ensimmainen nayte syo6ttosailiosta otettiin 5
minuutin jalkeen ja ensimmainen nayte ulostulosta otettiin 12 minuutin jalkeen. Naytteista
madritettiin karotenoidien pitoisuudet seka karotenoidien uuttoasteiden arvot yhtalén 8
mukaisesti. N&ma tulokset on esitetty taulukossa XXXI. Syottosailistd madritettiin yksi
keskiarvo kaikkien syottoséiliosta kerattyjen naytteiden kesken, jolloin saatiin vertailuun
karotenoidien pitoisuuksien yleistaso moduulin siséantulossa seké karotenoidien pitoisuudet eri
ajanhetkilla moduulin ulostulossa. D90-partikkelikokoja ei saatu maaritettya ulostulonaytteista,

silla ulostulossa ei ollut tarpeeksi kiintoaineita partikkelikokojakauman maéaritykseen.

Taulukko XXXI. Karotenoidien pitoisuudet seka karotenoidien uuttoasteet neljannessa pilot-
mittakaavan kokeessa.
Néyte Néytteenottoaika | Karotenoidien | Uuttoaste [%]
[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 uuttoasteiden arvot syottoséilion keskiarvon ja moduulin ulostulon valilla on
esitetty kuvassa 47. Tuloksista nahdaan, ettd karotenoidien pitoisuus oli 22 minuutin jalkeen
korkeampi ulostulossa, kuin sydéttsailiossa. Ulostulossa pitoisuus alkoi tasaantua noin 27
minuutista eteenpdin, joskin pientd kasvua tapahtui vield sen jalkeen kokeen loppua kohden
mennessa. Uuttoaste ulostulossa oli kokeen lopussa noin 24 % ja syottosailiosséa oli 17,9 %.
Taman perusteella ultradani kasvatti uuton tehokkuutta yli 6 prosenttiyksikkod, jolloin

c(ulostulo)/c(syottoséilio)=1,34.
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Kuva 47. Uuton tehokkuus neljdnnessé pilot-mittakaavan kokeessa ulostulon ja sy6ttdsailion

naytteistd méaaritettyjen karotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella.

Neljannen pilot-mittakaavan lopputuloksista voitiin taten paatelld, ettd moduulin ulostulo oli
mahdollista mukauttaa pysymaan samana sisdantulovirran kanssa. Moduulin siséll& ei talloin
tapahtunut nesteiden ja kiintoaineiden lajittumista. Ongelmana kuitenkin oli se, etté kiintoaineet
jaivat siitakin huolimatta moduulin sisélle. Virtausta pitdisi taten pystya tehostamaan moduulin
sisalld, jotta kiintoaineet liikkuisivat tehokkaammin spiraalia pitkin. Lisaksi ultradanelld oli
mahdollista nostaa uuton tehokkuutta noin 6 prosenttiyksikkéa neljannen pilot-mittakaavan
kokeen perusteella.

7.3.5 Viides pilot-mittakaavan koe

Viidennessa pilot-mittakaavan kokeessa tutkittiin moduulin sisdisen paineen nostamisen,
tehostetun alkuhajotuksen sekéd loivemman spiraalin vaikutuksia kiintoaineiden ulostuloon.
Moduulin ulostulon rakennetta muutettiin viidennessa pilot-mittakaavan kokeessa. Moduulin
pohjakartion alapuolelle Kiinnitettiin paineilmalla toiminut Larox PVE 50 A6-202LUK-
letkuventtiili, joka on esitetty Kuvissa 48 A) ja 48 B). Tarkoituksena oli nostaa paineilmalla
letkuventtiilin sulkupainetta, jolloin moduulin sisélle alkoi muodostua painetta. Oletettavasti
letkuventtiilin 1&pi alkoi tulla ulostuloseosta, kun moduulin siséisen paineen arvo ylitti

letkuventtiiliin asetetun sulkupaineen arvon.
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Kuva 48. Viidennessé pilot-mittakaavan kokeessa kéaytetty laitteisto. A) Moduulin alakartioon
kiinnitetty Larox PVE 50 A6-202LUK-letkuventtiili. B) Ulostulovirta ohjattiin ulos
moduulin alapuolella olleen Larox PVE 50 A6-202LUK-letkuventtiilin kautta.

Alkuhajotusta tehostettiin viidennessa pilot-mittakaavan kokeessa, jotta kiintoaineiden
partikkelikoko laskisi ja kiintoaineiden ulostulo moduulista tehostuisi. Kahdessa edellisessé
kokeessa hajotus suoritettiin kayttdmallad sekoittimen kierrosnopeutena 4000 rpm:&a ja
hajotusaika oli 10 minuuttia. Viidennessa pilot-mittakaavan kokeessa sekoittimen
kierrosnopeus nostettiin 6000 rpm:&an, joka oli myds sekoittimen maksimi (Silverson, 2021).
Liséksi hajotusaika nostettiin 15 minuuttiin. Myo6s ultradénisauvan ympaérilla ollut spiraali
vaihdettiin viidenteen pilot-mittakaavan kokeeseen. 16-kierroksen spiraalin tilalle vaihdettiin
12-kierroksen spiraali, joka oli muodoltaan loivempi, jolloin kiintoaineiden liikkuvuus

moduulin sisalla oletettavasti tehostui tdamén myota.

Ulostulon véria ja kiintoaineiden ulostuloa seurattiin kokeen alussa. Vari alkoi muuttua 10
minutin jalkeen ja samalla my6s pienid kiintoainepartikkeleita alkoi nakyméaan ulostulossa.
Tastd eteenpdin kiintoaineita alkoi tulla jatkuvasti ulos moduulista kokeen loppuun asti.
Letkuventtiilin sulkupaineeksi asetettiin 2,4 bar ennen kokeen aloitusta ja moduulin sy6ton
painetta seurattiin syottdyhteeseen kiinnitetyn painemittarin avulla. Kokeen aikana sy6ton
paine asettui vaihteluvélille 2,0-3,3 bar(g). Paineen arvo vaihteli kokeen aikana talla vélilla
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riippuen letkupumpun syklien ja pulssien aiheuttamasta virtauksen muutoksesta. Kokeen

lopullinen kesto oli noin 43 minuuttia.

Kokeen jalkeen 12-kierroksen spiraali ja ultraddnisauva poistettiin moduulin sisalta (kuva 49).
Kiintoaineita oli jaanyt pienid madrid spiraalin Kierteiden paalle, mutta verrattuna aiempiin
pilot-mittakaavan kokeisiin kiintoaineita oli todella vahan moduulin sisélla kokeen jalkeen.
Moduulin ylédpaahan ei myoskadn ollut akkumuloitunut Kiintoaineita, toisin kuin kaikissa
edellisissé kokeissa. Kiintoaineiden ulostulon kannalta viides pilot-mittakaavan koe onnistui

erinomaisesti.

Kuva 49. 12-kierteinen spiraali ja ultraddnisauva poistettuna moduulin sisalta viidennen pilot-
mittakaavan kokeen jéalkeen.

Kokeen jalkeen kiintoaineet keréttiin talteen ulostulosta, moduulin sisalta sek& syottosailiosta.
Kiintoaineet punnittiin ja niistd méaaritettiin jakauma kokeen jéalkeisen sijainnin perusteella.
Kiintoaineiden jakauma on esitetty kuvassa 50. Jakaumasta nahdaan, etta lahestulkoon yksi
neljasosa kiintoaineista saatiin ulos moduulista. Yli 60 % kiintoaineista jai kuitenkin moduulin
sisdlle, mutta kuvan 49 perusteella ne eivat akkumuloituneet spiraalin ymparille. Taten sisélle
jadneet kiintoaineetkin olisi todenndkdisesti ajan myo6td poistunut moduulin sisaltd, mikali

koetta olisi jatkettu pidempaan.



112

Kiintoaineiden jakaantuminen viidennen pilot-mittakaavan
kokeen jalkeen
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63%

m Kiintoaineet ulostuloliuoksessa = Sy6ttosailioon jadaneet kiintoaineet = Moduulin sisdlle jadneet kiintoaineet

Kuva 50. Viidennen pilot-mittakaavan kokeen jalkeen punnittujen kiintoaineiden jakauma.

Viidennen pilot-mittakaavan kokeen naytteistd maaritetyt tulokset on esitetty taulukossa
XXXII. Syottosailiosta kerattiin ndytteitd kymmenen minuutin vélein ja moduulin ulostulosta
keréttiin naytteitd viiden minuutin valein kokeen aikana. Ensimmainen néyte syottoséiliosta
otettiin 5 minuutin jalkeen ja ensimmainen nédyte ulostulosta otettiin 14 minuutin jalkeen.
Ulostulosta otettiin vield yksi yliméaardinen nayte 42 minuutin kohdalla juuri ennen kokeen
paattymistd, vaikka 5 minuuttia ei ollut vield kerennyt kulua edellisesta ndytteen keraamisesta.
Néaytteista méadritettiin karotenoidien pitoisuudet sek& karotenoidien uuttoasteiden arvot yhtalon
8 mukaisesti. Samoista ndytteistd madritettiin  myds D90-partikkelikoot. Syo6ttosailista
maadritettiin yksi keskiarvo kaikkien syottosailiosta kerattyjen naytteiden kesken, jolloin saatiin
vertailuun karotenoidien pitoisuuksien ja D90-partikkelikoon yleistaso moduulin sisd&ntulossa
seka karotenoidien pitoisuudet ja D90-partikkelikoot eri ajanhetkilld moduulin ulostulossa.
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Karotenoidien pitoisuudet, karotenoidien uuttoasteet sek& D90-partikkelikoot

viidennessa pilot-mittakaavan kokeessa.

Néayte Naytteenottoaika | 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 1,5 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 14
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 esitetty kuvassa 51. Tuloksista
nahdaan ensinndkin, ettd alkuhajotuksen tehostaminen pienensi D90-partikkelikokoa
merkittavasti. Viidennessa pilot-mittakaavan kokeessa D90-partikkelikoko oli 1,3 mm, kun taas
aiemmin esimerkiksi kolmannessa pilot-mittakaavan kokeessa syottosdilion keskiméaarainen
D90-partikkelikoko oli 2,3 mm (taulukko XXX). Ulostulosta otetuista ndytteistd jo 19 minuutin
kohdalla otetussa ndytteessd D90-partikkelikoko oli samaa luokkaa sy6ttoséilion keskiarvon
kanssa. Tamén jalkeen ulostulosta mitattujen néytteiden partikkelikoko pysyi l&dhestulkoon
samana kokeen loppuun asti. Tama oli odotettu tulos, silla kiintoaineita havaittiin ulostulossa
selkeésti jo ennen viipymaajan tayttymista kokeen alussa. Viimeisena keratyssa naytteessa 42
minuutin kohdalla D90-partikkelikoko oli hieman korkeampi kuin aiemmissa naytteissa, jolloin
todenndkdisesti moduulin sisdlle jaéneitd yksittéisia isompia partikkeleita alkoi purkaantua
ulostulosta. Ero on kuitenkin varsin pieni, jolloin se saattoi myods johtua naytteiden valisesta

satunnaisesta hajonnasta.
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Kuva 51. Viidennessé pilot-mittakaavan kokeessa ulostulon ja syottosailion nédytteistd maaritetyt
D90-partikkelikoot.

Taulukon XXXII uuttoasteiden arvot syottosailion keskiarvon ja moduulin ulostulon valilla on
esitetty kuvassa 52. Tuloksista ndhdaan, ettd karotenoidien pitoisuus ulostulossa oli korkeampi
kuin syo6ttosailion keskiarvo vasta 39 minuutin kohdalla otetussa ndytteessd. Taman jalkeen
karotenoidien pitoisuus laski viimeisessa ndytteessd, jonka liséksi karotenoidien pitoisuus ei
tasaantunut selkeésti kokeen aikana. Tdman takia tuloksista ei saada yksiselitteisesti maaritettya
uuton tehokkuutta. Tastakin huolimatta taulukon XXXII tuloksista seka kuvasta 52 nahd&an,
ettd uuton tehokkuus viidennessé pilot-mittakaavan kokeessa oli selkedsti heikompi verrattuna
kolmanteen ja neljanteen pilot-mittakaavan kokeeseen.
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Kuva 52. Uuton tehokkuus viidennessa pilot-mittakaavan kokeessa ulostulon ja sy6ttGséilion
naytteistd méaaritettyjen karotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella.

Viidennen pilot-mittakaavan lopputuloksista voitiin titen paatelld, ettd moduulin siséisen
paineen lisdé@minen, loivempi spiraali seka pienempi partikkelikoko paransivat huomattavasti
kiintoaineiden ulostuloa moduulista. Kiintoaineita ei akkumuloitunut spiraalin ympérille
naiden tekijoiden johdosta. Koska néaitad kaikkia muuttujia testattiin samalla kertaa, niin
johtopaatoksia ei voitu suoraan tehda siitd, ettd mika ndistd muutoksista vaikutti eniten
kiintoaineiden tehokkaampaan ulostuloon. Huono puoli kiintoaineiden poistumisessa oli se, etta
uuton tehokkuus karsi tdmén seurauksena. Mahdollisesti pienempi uuton tehokkuus johtui
pienemmasté kiintoaineen viipymaajasta moduulin sisélla. Mahdollista oli myos, etta paineen
nostaminen johti uuttotehokkuuden laskemiseen. Lahtdkohtaisesti paineen pitdisi kuitenkin
lisatd ultraddnen lahtotehoa (Raso et al., 1999), jonka puolestaan pitdisi lisdtd uuton
tehokkuutta.

7.3.6 Kuudes pilot-mittakaavan koe

Kuudennessa pilot-mittakaavan kokeessa tutkittiin viidennen pilot-mittakaavan mukaisesti
tehostetun alkuhajotuksen ja loivemman spiraalin vaikutuksia kiintoaineiden ulostuloon.
Moduulin sisdisen paineen nostaminen jatettiin kuitenkin pois kuudennesta pilot-mittakaavan
kokeesta, silld tarkoituksena oli tutkia pelk&n alkuhajotuksen ja spiraalin vaikutuksia

kiintoaineiden ulostuloon. Koejérjestelyt olivat tdten muutoin samat, kuin viidennessa pilot-
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mittakaavan kokeessa, lukuun ottamatta ulostulon rakennetta ja siitd koitunutta paineen
lisdystd. Kuudennessa pilot-mittakaavan kokeessa ulostulona kéytettiin samaa rakennetta, kuin
neljannessa pilot-mittakaavan kokeessa. Ulostulo koostui pohjakartion jatkokappaleesta (kuva
44 A)) sekd siihen kiinnitetystd ylivuotoletusta (kuva 44 B)). Talldin ulostulovirta oli

mahdollista pitd4 tasaisena, mutta moduulin sisalle ei muodostunut painetta.

Ulostulon véria ja kiintoaineiden ulostuloa seurattiin kokeen alussa. Vari alkoi muuttua 10
minutin jalkeen, mutta kiintoaineita ei havaittu ulostulossa missédén kohtaa koetta. Kokeen
lopullinen kesto oli noin 43 minuuttia. Kokeen jalkeen 12-kierroksen spiraali ja ultradanisauva
poistettiin moduulin sisaltd (kuva 53). Kiintoaineita oli jaanyt tasainen kerros spiraalin
jokaiselle kierteelle, mutta yksittdisia selkeitd kasaumia ei havaittu. Tdman perusteella néytti
silt4, ettd pienemmaén kiintoaineiden partikkelikoon vaikutuksesta kiintoainepartikkelit eivéat
muodostaneet kasaumia moduulin sisalld, mutta ilman moduulin siséistd painetta kiintoaineet

eivat liikkuneet moduulin sisalla tehokkaasti.

Kuva 53. 12-kierteinen spiraali ja ultradanisauva poistettuna moduulin siséltd kuudennen pilot-
mittakaavan kokeen jélkeen.

Kokeen jalkeen kiintoaineet keréttiin talteen ulostulosta, moduulin sisalta sek& syottosailiosta.
Kiintoaineet punnittiin ja niistd maaritettiin jakauma kokeen jéalkeisen sijainnin perusteella.
Kiintoaineiden jakauma on esitetty kuvassa 54. Jakaumasta nahdaan, etté perati 87 % kaikista
kiintoaineista jai moduulin sisélle ja ainoastaan 0,1 % kiintoaineista saatiin ulos moduulista.
N&ma tulokset olivat varsin odotettavia kokeen aikana tehdyn havainnoinnin perusteella seka
kuvan 53 perusteella, jossa nékyy spiraalin ja ultraddnisauvan ympdrille jaaneet kiintoaineet

kokeen jalkeen.
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Kiintoaineiden jakaantuminen kuudennen pilot-mittakaavan
kokeen jalkeen

0,1%

13%

87%

m Kiintoaineet ulostuloliuoksessa = Sy6ttosailioon jadaneet kiintoaineet = Moduulin sisdlle jadneet kiintoaineet

Kuva 54. Kuudennen pilot-mittakaavan kokeen jalkeen punnittujen kiintoaineiden jakauma.

Kuudennen pilot-mittakaavan kokeen naytteista maaritetyt tulokset on esitetty taulukossa
XXXIII. Syottosailiosta kerattiin ndytteitd kymmenen minuutin valein ja moduulin ulostulosta
keréttiin naytteitd viiden minuutin valein kokeen aikana. Ensimmainen néyte syottoséiliosta
otettiin 5 minuutin jalkeen ja ensimmainen nédyte ulostulosta otettiin 13 minuutin jélkeen.
Néaytteista maaritettiin karotenoidien pitoisuudet seké karotenoidien uuttoasteiden arvot yhtalon
8 mukaisesti. Samoista naytteistda maédritettiin  my6s D90-partikkelikoot. Syo6ttoséilista
madritettiin yksi keskiarvo kaikkien syo6ttosailiosta kerattyjen ndytteiden kesken, jolloin saatiin
vertailuun karotenoidien pitoisuuksien ja D90-partikkelikoon yleistaso moduulin sisdantulossa

seka karotenoidien pitoisuudet ja D90-partikkelikoot eri ajanhetkilla moduulin ulostulossa.
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Karotenoidien pitoisuudet, karotenoidien uuttoasteet sek& D90-partikkelikoot

kuudennessa pilot-mittakaavan kokeessa.

Néayte Naytteenottoaika | Karotenoidien Uuttoaste [%] | D90-partikkelikoko
[min] pitoisuus [mg/L] [mm]
Syottosailion keskiarvo 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 XXXI11 D90-partikkelikokojen arvot eri naytteille on esitetty kuvassa 55. Tuloksista

nahdaan, ettd tehostetun alkuhajotuksen seurauksena syottosailion keskimaaréinen D90-

partikkelikoko oli jalleen suhteellisen pieni. Tahan verrattuna kuitenkin ulostulosta mitatut

D90-partikkelikoot olivat mitattdméan pienid, eivatkd ne kasvaneet missédan kohtaa kokeen

aikana. Taméa oli varsin odotettavaa, silla kokeen aikana ulostulossa ei havaittu selkedasti

kiintoainepartikkeleita, jonka liséksi kuvan 53 perusteella kiintoaineet jaivat moduulin sisélle

ultradénisauvan ja spiraalin ympdrille.

Kuva 55.
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Taulukon XXXII1 uuttoasteiden arvot syottosailion keskiarvon ja moduulin ulostulon valill& on
esitetty kuvassa 56. Tuloksista ndhdéan, etta karotenoidien pitoisuus oli noin 20 minuutin
jalkeen korkeampi ulostulossa, kuin syottosailiossd. Ulostulossa pitoisuus alkoi tasaantua noin
28 minuutista eteenpadin, joskin pientd heittelya tapahtui viela kokeen loppua kohden mennessa.
Uuttoaste ulostulossa oli kokeen lopussa noin 19 % ja syo6ttosailiossa uuttoaste 12,1 %. Taman
perusteella uuton tehokkuus moduulissa kasvoi lahes 7 prosenttiyksikkdd ja
c(ulostulo)/c(syottosailio)=1,57.
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Kuva 56. Uuton tehokkuus kuudennessa pilot-mittakaavan kokeessa ulostulon ja syottéséilion

naytteistd maaritettyjen karotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella.

Kuudennen pilot-mittakaavan kokeen lopputuloksista voitiin titen paatelld, ettd viidennen
pilot-mittakaavan kokeen tehokas kiintoaineiden ulostulo johtui padasiassa suuremmasta
paineesta moduulin sisélla, eikd niinkdan tehostetusta hajotuksesta tai loivemmasta spiraalista
moduulin sisalld. Todennakdisesti kiintoaineiden litke moduulin sisélld oli voimakkainta
pumpun luomien pulssien aikana, jolloin paine oli korkeimmillaan ja moduulin sisélle syntyi
voimakas sysays, joka liikutti kiintoaineita. Kuudennen pilot-mittakaavan kokeesta voitiin
my0s paatelld, ettd kiintoaineiden jd&ddessa moduulin sisélle uutto tehostui, koska kiintoaineiden
viipymaaika moduulin sisalld kasvoi. Prosessin kannalta optimaalisinta olisikin tdmén
perusteella antaa kiintoaineiden aluksi kerddntyda moduulin sisélle, jonka jalkeen painetta
kasvattamalla kiintoaineet alkaisivat virrata ulos moduulista. Tuolloin tehostettaisiin sek&

uuttoa ettd kiintoaineiden ulostuloa kahdessa eri vaiheessa.
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7.3.7 Seitsemas pilot-mittakaavan koe

Seitseménnessd pilot-mittakaavan kokeessa prosessin ajotapaa muutettiin siten, ettd uutto
koostui kahdesta paédvaiheesta. Tarkoituksena oli yhdistdd viidennen ja kuudennen pilot-
mittakaavan kokeiden parhaat ominaisuudet, jotta sek& kiintoaineiden ulostulo etté uutto olisi
tehokasta. Moduulin ulostulon rakennetta muutettiin seitsemannessé pilot-mittakaavan
kokeessa. Moduulin pohjakartion alapuolelle kiinnitettiin kartion jatkokappale seka sen
alapuolelle paineilmalla toiminut AKO VMC 25-letkuventtiili, jotka on esitetty kuvassa 57 A).
Ulostulovirta ohjattiin letkuventtiilin jalkeen letkuun, joka kulki moduulin yldosan korkeudelle
siten, ettd ulostulo toimi ylivuodolla ja nestepinta pysyi moduulin yl&dpaén tasalla letkuventtiilin
ollessa auki (kuva 57 B)).

Seitsemannessé pilot-mittakaavan kokeessa kokeen kestoa pidennettiin noin 75 minuuttiin
kayttamalla syottosailiotd 2. Tarkoituksena oli kokeen alussa, noin 45 minuutin ajan, pitaa
letkuventtiili auki ja antaa kiintoaineiden kasaantua moduulin sisélle. Samalla ultradanta
kaytettiin, jolloin uutto tehostui. Tadman jalkeen ultradani laitettiin pois paalta ja letkuventtiili
suljettiin k&ayttden paineilmaa, jolloin paine moduulissa kasvoi ja kiintoaineiden poisto
moduulista tehostui. Seitsemannen pilot-mittakaavan kokeen mukaisesta uuttolaitteistosta seké
siind kaytettya ajotapaa hyoddyntavasta uuttoprosessista tehtiin myods keksintdilmoitus ja

patenttihakemus.

Moduulin ulostulo ohjattiin taryseulalle (kuva 15 A)), jossa suoritettiin prosessin ensimmainen
Kiintoaine-neste-erotus suoraan moduulin jalkeen. Kokeen jalkeen téryseulalta keratyt
Kiintoaineet syotettiin ruuvipuristimelle (kuva 16 A)), jossa suoritettiin prosessin jalkimmaéinen

kiintoaine-neste-erotus manuaalisesti varsinaisen kokeen jélkeen.
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Kuva 57. Seitseménnessa pilot-mittakaavan kokeessa kéytetty laitteisto. A) Moduulin alakartioon
kiinnitetty kartion jatke sekd AKO VMC 25-letkuventtiili. B) Ulostulovirta ohjattiin
ulos moduulin alapuolella olleen kartion jatkeen ja AKO VMC 25-letkuventtiilin kautta
letkuun, joka kulki moduulin yl&pinnan korkeudelle ja toimi taten ylivuodolla
letkuventtiilin ollessa auki.

Ulostulon véria ja kiintoaineiden ulostuloa seurattiin kokeen alussa. Vari alkoi muuttua 11
minutin jalkeen. Ensimmaiset kiintoaineet havaittiin ulostulossa 46 minuutin kohdalla. Tama
oli juuri ennen ultradanen ja letkuventtiilin sulkemista, jotka tehtiin 47 minuutin kohdalla.
Letkuventtiilin sulkupaineeksi asetettiin noin 4,2 bar, silla AKO VMC 25-letkuventtiililla
tehtyjen testausten perusteella venttiilin sulkupaineen tuli olla noin 1,5 bar enemman, kuin
Larox PVE 50 A6-202LUK-letkuventtiilin (kuva 48 A)) sulkupaine saadakseen moduulin
sisdinen paine samalle tasolle. Letkuventtiilin sulkemisen jélkeen ulostulosta alkoi tulla
huomattavasti kiintoaineita. Moduulin sy6ton paineen mitattu maksimi oli 3,7 bar(g) ja mitattu
minimi oli 2,1 bar(g) letkuventtiilin sulkemisen jélkeen. Kokeen lopullinen kesto oli noin 80
minuuttia. Kokeen jalkeen 12-kierroksen spiraali ja ultradénisauva poistettiin moduulin sisalta
(kuva 58). Kiintoaineita oli jadnyt pienid maaria spiraalin ymparille, mutta yksittaisia selkeité
kasaumia ei havaittu. Tdméan perusteella ndytti siltd, ettd letkuventtiilin ollessa Kiinni
Kiintoaineet poistuivat moduulista tehokkaasti, aivan kuten oli odotettavissakin.
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Kuva 58. 12-kierteinen spiraali ja ultradanisauva poistettuna moduulin sisalta seitseménnen pilot-
mittakaavan kokeen jélkeen.

Kokeen jalkeen kiintoaineet kerattiin talteen ulostuloon jélkeen téryseulalta sekd moduulin
sisdltd ja syottosailiosta. Kiintoaineet punnittiin ja niistd méaritettiin jakauma kokeen jalkeisen
sijainnin perusteella. Kiintoaineiden jakauma on esitetty kuvassa 59. Jakaumasta ndhdaan, ettéa
60 % kaikista kiintoaineista saatiin talteen taryseulalta ulostulon jalkeen. Moduulin sisélle jéi
melkein 30 % kiintoaineista, mutta tastakin huolimatta kiintoaineiden ulostulo seitseménnessa

pilot-mittakaavan kokeessa oli selkeésti tehokkaampaa kuin missadn aiemmassa kokeessa.

Kiintoaineiden jakaantuminen seitsemannen pilot-mittakaavan
kokeen jalkeen

m Kiintoaineet ulostuloliuoksessa m Sy6ttosdilioon jadneet kiintoaineet = Moduulin sisdlle jddneet kiintoaineet

Kuva 59. Seitsemdnnen pilot-mittakaavan kokeen jélkeen punnittujen kiintoaineiden jakauma.

Seitsemannen pilot-mittakaavan kokeen ndytteistd madritetyt tulokset on esitetty taulukossa
XXXIV. Syottosadiliosta kerattiin ndytteitd 15 minuutin vélein ja moduulin ulostulosta keréttiin
néytteitd viiden minuutin vélein kokeen aikana. Ensimmaéinen nayte syottosailiosta otettiin 5

minuutin jalkeen ja ensimmaéinen ndyte ulostulosta otettiin 14 minuutin jalkeen. Lisaksi
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ruuvipuristimen suodoksesta kerattiin kaksi néytettd kiintoaineiden puristuksen aikana.

Ensimmainen suodosndyte kerattiin heti puristuksen alussa ja toinen suodosnéyte keréttiin juuri

ennen puristuksen

lopetusta. Naytteistd madritettiin  karotenoidien pitoisuudet seké

karotenoidien uuttoasteiden arvot yhtalon 8 mukaisesti. Samoista ndytteista mééritettiin myos

D90-partikkelikoot. Ulostulosta 14 minuutin kohdalta otetusta néytteesta ei voitu maarittaa

partikkelikokoa, silld se ei siséltanyt tarpeeksi Kiintoainepartikkeleita analysoitavaksi.

Syottosailista madritettiin yksi keskiarvo kaikkien syottosailiosta kerattyjen ndytteiden kesken,

jolloin saatiin vertailuun karotenoidien pitoisuuksien ja D90-partikkelikoon yleistaso moduulin

sisdantulossa seké karotenoidien pitoisuudet ja D90-partikkelikoot eri ajanhetkilla moduulin

ulostulossa.

Taulukko XXXIV.

Karotenoidien pitoisuudet, karotenoidien uuttoasteet seka D90-partikkelikoot

seitsemannessé pilot-mittakaavan kokeessa.

Néayte Né&ytteenottoaika 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 5,4 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 1,5
Ulostulo #13 74 3,3 17,8 14
Ulostulo #14 79 2,7 14,7 1,6
Ruuvipuristimen suodos #1 80-> 6,2 33,4 0,5
Ruuvipuristimen suodos #2 80> 7,6 40,7 0,7
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Taulukon XXXIV D90-partikkelikokojen arvot eri ndytteille on esitetty kuvassa 60. Tuloksista
nahdaan, ettd kokeen alussa ulostulossa ei juurikaan ollut kiintoainepartikkeleita ja tdman
seurauksena myo6s D90-partikkelikoko oli erittdin pieni. Ensimmadiset kiintoainepartikkelit
havaittiin ulostulossa 46 minuutin kohdalla ja heti tdman jalkeen letkuventtiili suljettiin 47
minuutin kohdalla. Ndiden seurauksena D90-partikkelikoko kasvoi valittdmasti samalle tasolle
ulostulossa, kuin syottosailiossa. D90-partikkelikoko ulostulossa pysyi syottoséilion tasolla

myo6s kokeen loppuun asti.
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Kuva 60. Seitseménnessa pilot-mittakaavan kokeessa ulostulon ja syottoséilion néytteistd
maéaéritetyt D90-partikkelikoot.

Taulukon XXXIV uuttoasteiden arvot syottosailion keskiarvon ja moduulin ulostulon valilla on
esitetty kuvassa 61. Tuloksista nahdaén, ettd karotenoidien pitoisuus saavutti maksimiarvonsa
34 minuutin kohdalla, jonka jélkeen pitoisuus alkoi laskea jo ennen ultradéanen ja letkuventtiilin
sulkemista. Maksimiarvo uuttoasteelle oli 29,3 % ja syottosailion keskiarvo oli 14,5 %, jolloin
uuton tehokkuus kasvoi ultraddanimoduulissa parhaimmillaan jopa 14,8 prosenttiyksikkod ja
c(ulostulo)/c(syottosailio)=2,02. Karotenoidien konsentraatio kuitenkin vaihteli jatkuvasti
uuttovaiheen aikana, jolloin uuton tehokkuus kasvoi todellisuudessa noin 5-10
prosenttiyksikkoa ultrad@nen vaikutuksesta. Letkuventtiilin ja ultrad&nen sulkemisen jalkeen
karotenoidien pitoisuus ulostulossa véheni, mika oli odotettavissa kiintoaineiden
poistovaiheessa. Parhaimmillaan karotenoidien konsentraatio poistovaiheen aikana oli 59
minuutin kohdalla, jolloin se oli 23,5 %. Tama tarkoittaisi, ettd uuton tehokkuuden kasvun

maksimi Kkiintoaineiden poistovaiheen aikana oli 9 prosenttiyksikkod. Tassakin tapauksessa
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karotenoidien konsentraatio kuitenkin vaihteli jatkuvasti, jolloin todellinen ultradinen vaikutus
uuton tehokkuuden kasvuun oli noin 1-5 prosenttiyksikkéa. Suodosndytteiden tapauksessa
uuttoaste oli parhaimmillaan 40,7 %, jolloin uuton tehokkuus kasvoi syottdséilioon verrattuna

jopa 26,2 prosenttiyksikkod ja c(suodos)/c(syottosailio)=2,81.
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Kuva 61. Uuton tehokkuus seitsemannessé pilot-mittakaavan kokeessa ulostulon ja syottosailion

naytteistd méaaritettyjen karotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella.

Seitseménnen pilot-mittakaavan kokeen lopputuloksista voitiin paatelld, ettd uutto oli
mahdollista suorittaa kahdessa vaiheessa. Ensimmaisessa vaiheessa kiintoaineiden annettiin
kasaantua ultrad&nimoduulin sisélle, jolloin uutto oli tehokkaimmillaan kiintoaineiden
viipyméajan kasvaessa moduulin sisalla. Toisessa vaiheessa moduulin sisdistd painetta
kasvatettiin, jolloin kiintoaineita alkoi poistua moduulin siséltd pumpun luomien pulssien
painesykayksien vaikutuksesta. Talla prosessin ajotavalla saatiin luotua kompromissi kahden
eri prosessilta tavoitellun ominaisuuden osalta, jolloin oli mahdollista tehostaa sek& uuttoa etté

kiintoaineiden ulostuloa eri vaiheissa.

7.3.8 Kahdeksas pilot-mittakaavan koe

Kahdeksannessa pilot-mittakaavan kokeessa tarkoituksena oli tehostaa ultraddnen kaytt6a
kaksivaiheisessa uutossa. Moduulin ulostulon rakenne oli sama kuin seitsemannessa pilot-
mittakaavan kokeessa (kuva 57 A), jossa kaytettiin moduulin pohjassa kartion jatkokappaletta

ja AKO VMC 25-letkuventtiili&. My0Os kahdeksannessa pilot-mittakaavan kokeessa
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ulostulovirta ohjattiin letkuventtiilin jalkeen letkuun, joka kulki moduulin ylaosan korkeudelle
siten, ettd ulostulo toimi ylivuodolla suhteessa moduulin sisalla olleeseen pinnan korkeuteen
letkuventtiilin ollessa auki (kuva 57 B)). Moduulin ulostulo ohjattiin taryseulalle, jossa
suoritettiin prosessin ensimmainen kiintoaine-neste-erotus suoraan moduulin jalkeen. Kokeen
jalkeen taryseulalta keratyt kiintoaineet syotettiin ruuvipuristimelle, jossa suoritettiin prosessin

jalkimmainen kiintoaine-neste-erotus manuaalisesti varsinaisen kokeen jélkeen.

Kahdeksannessa pilot-mittakaavan kokeessa kokeen kesto oli seitseménnen pilot-mittakaavan
kokeen tapaan noin 75 minuuttiin. Tarkoituksena oli kokeen alussa, noin 45 minuutin ajan, pitaé
letkuventtiili auki ja antaa Kiintoaineiden kasaantua moduulin sisalle. Taman jalkeen
letkuventtiili suljettiin kdyttden paineilmaa, jolloin oletettavasti letkuventtiilin 1api alkoi tulla
selkedsti enemmaén kiintoaineita moduulin sisdisen paineen kasvaessa. Kokeen aikana kaytettiin
ultradanta letkuventtiilin ollessa auki seka letkuventtiilin ollessa kiinni. Ultradanté ei voitu pitaa
paalla koko kokeen ajan, silla ultradénisauva saattoi alkaa ylikuumenemaan ollessaan yli 45
minuuttia yhtajaksoisesti kaytossa. Taman takia ultradantd kaytettiin pulssitettuna 2 minuutin

sykleissd, joissa se oli paalla yhden minuutin ja sen jalkeen pois paalta yhden minuutin ajan.

Ulostulon véria ja kiintoaineiden ulostuloa seurattiin kokeen alussa. Vari alkoi muuttua 11
minutin jalkeen. Ensimmaiset Kiintoaineet havaittiin ulostulossa 18 minuutin kohdalla. Tama
oli selkeasti ennen letkuventtiilin sulkemista, joka tehtiin 45 minuutin kohdalla. Letkuventtiilin
sulkupaineeksi asetettiin noin 4,1 bar. Letkuventtiilin sulkemisen jalkeen ulostulosta alkoi tulla
huomattavasti kiintoaineita. Moduulin syéton paineen mitattu maksimi oli 3,6 bar(g) ja mitattu
minimi oli 2,3 bar(g) letkuventtiilin sulkemisen jalkeen. Kokeen lopullinen kesto oli noin 76
minuuttia. Kokeen jélkeen 12-kierroksen spiraali ja ultraddnisauva poistettiin moduulin sisélta
(kuva 62). Kiintoaineita oli jad&nyt pienid méaaria spiraalin ymparille, mutta yksittéisia selkeita
kasaumia ei havaittu. Taman perusteella naytti siltd, ettd letkuventtiilin ollessa kiinni

kiintoaineet poistuivat moduulista tehokkaasti, aivan kuten oli odotettavissakin.

Kuva 62. 12-kierteinen spiraali ja ultraddnisauva poistettuna moduulin siséltd kahdeksannen
pilot-mittakaavan kokeen jélkeen.
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Kokeen jalkeen kiintoaineet kerdttiin talteen ulostuloon jélkeen taryseulalta sek& moduulin
sisdltd ja syottosailiosta. Kiintoaineet punnittiin ja niistd méaaritettiin jakauma kokeen jélkeisen
sijainnin perusteella. Kiintoaineiden jakauma on esitetty kuvassa 63. Jakaumasta ndhdaan, etté
yli 60 % kaikista kiintoaineista saatiin talteen taryseulalta ulostulon jalkeen. Moduulin sisélle
jai noin yksi neljdsosa kiintoaineista, mutta tastakin huolimatta kiintoaineiden ulostulo
kahdeksannessa pilot-mittakaavan kokeessa oli erittdin  tehokasta, aivan kuten

seitsemannessakin pilot-mittakaavan kokeessa.

Kiintoaineiden jakaantuminen kahdeksannen pilot-
mittakaavan kokeen jalkeen

m Kiintoaineet ulostuloliuoksessa = Sy6ttosdilioon jadneet kiintoaineet = Moduulin sisdlle jadneet kiintoaineet

Kuva 63. Kahdeksannen pilot-mittakaavan kokeen jalkeen punnittujen kiintoaineiden jakauma.

Kahdeksannen pilot-mittakaavan kokeen naytteistd madaritetyt tulokset on esitetty taulukossa
XXXV. Syottosailiosta keréttiin ndytteitd 15 minuutin valein ja moduulin ulostulosta keréttiin
naytteitd viiden minuutin valein kokeen aikana. Ensimmainen nayte syottosailiostd otettiin 5
minuutin jalkeen ja ensimmainen ndyte ulostulosta otettiin 13 minuutin jalkeen. Ulostulosta
otettiin viel& yksi ylimaarainen ndyte 76 minuutin kohdalla juuri ennen kokeen pééattymista,
vaikka 5 minuuttia ei ollut viel&d kerennyt kulua edellisestd naytteen kerdamisesta. Liséksi
ruuvipuristimen suodoksesta kerattiin kaksi néytettd kiintoaineiden puristuksen aikana.
Ensimmainen suodosnayte keréttiin heti puristuksen alussa ja toinen suodosnayte keréttiin juuri
ennen puristuksen lopetusta. Naytteistd madritettiin  karotenoidien pitoisuudet sek&
karotenoidien uuttoasteiden arvot yhtalon 8 mukaisesti. Samoista néytteista mééritettiin myos
D90-partikkelikoot. Ulostulosta 23, 33 ja 38 minuutin kohdalta otetuista naytteista
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partikkelikokoanalyysi antoi virheellisen tuloksen, jonka takia ne on jatetty tyhjaksi taulukossa

XXXV. Syottoséilista maaritettiin yksi keskiarvo kaikkien syottosailiosta kerattyjen naytteiden

kesken, jolloin saatiin vertailuun karotenoidien pitoisuuksien ja D90-partikkelikoon yleistaso

moduulin sisddntulossa seka karotenoidien pitoisuudet ja D90-partikkelikoot eri ajanhetkilla

moduulin ulostulossa.

Taulukko XXXV.

Karotenoidien pitoisuudet, karotenoidien uuttoasteet sek& D90-partikkelikoot

kahdeksannessa pilot-mittakaavan kokeessa.

Néayte Néytteenottoaika | 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 31 16,9 -

Ulostulo #4 28 45 24,2 14
Ulostulo #5 33 4,2 22,5 -

Ulostulo #6 38 55 29,7 -

Ulostulo #7 43 4,9 26,4 1,6
Ulostulo #8 48 5,2 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 #1 76> 8,4 454 0,5
Ruuvipuristimen suodos #2 76> 9,6 51,4 0,6

Taulukon XXXV D90-partikkelikokojen arvot eri naytteille on esitetty kuvassa 64. Tuloksista

nahdaan, ettd kokeen alussa ulostulossa ei juurikaan ollut kiintoainepartikkeleita ja tdmén

seurauksena myds D90-partikkelikoko oli erittdin pieni. Ensimmaiset kiintoainepartikkelit
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havaittiin ulostulossa 18 minuutin kohdalla, jonka jalkeen myds D90-partikkelikoko alkoi
kasvaa. Ulostulossa D90-partikkelikoko saavutti sy6ttosailion tason lopullisesti 43 minuutin
kohdalla. Taméan jalkeen letkuventtiili suljettiin ja D90-partikkelikoko pysyi léahestulkoon
samana noin 63 minuuttiin asti, jonka jalkeen partikkelikoko pieneni kokeen loppua kohden
mennessé. Partikkelikoon pieneneminen johtui todennakdisesti siitd, ettd letkuventtiili alkoi
seuloa pois isompia partikkeleita ulostulossa tai ultradéni pilkkoi partikkeleita pienemmaksi

moduulin sisalla.
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Kuva 64. Kahdeksannessa pilot-mittakaavan kokeessa ulostulon ja syottoséilion naytteista
maéaéritetyt D90-partikkelikoot.

Taulukon XXXV uuttoasteiden arvot syo6ttoséilion keskiarvon ja moduulin ulostulon valilla on
esitetty kuvassa 65. Tuloksista nahdaan, ettd karotenoidien pitoisuus ulostulossa kasvoi 28
minuuttiin asti, jonka jalkeen pitoisuus heitteli noin 4,0-5,5 mg/L:n vélill& kokeen loppuun asti.
Erot letkuventtiilin sulkemista ennen sek& sulkemisen jalkeen olivat pienid verrattuna
seitseménteen pilot-mittakaavan kokeeseen. Tamé& todenndkdisesti johtui ultradanen
pulssituksesta, joka tehosti uuttoa myos letkuventtiilin sulkemisen jalkeen ja téten
karotenoidien konsentraatio ei alkanut laskea yhtd voimakkaasti, kuin seitseménnessé pilot-
mittakaavan kokeessa. Karotenoidien pitoisuus saavutti maksimiarvonsa 38 minuutin kohdalla,
jolloin uuttoaste oli 29,3 %. Syottoséilion keskiarvo oli 20,7 %, jolloin uuton tehokkuus kasvoi
ultrad&@nimoduulissa parhaimmillaan noin 8,6 prosenttiyksikkoa ja
c(ulostulo)/c(syottosailio)=1,42.  Letkuventtiilin ~ sulkemisen  jalkeen  karotenoidien

konsentraatio saavutti minimiarvonsa 76 minuutin kohdalla, jolloin uuttoaste oli 21,7 %. Téten
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uuton tehokkuus kasvoi heikoimmillaankin 1 prosenttiyksikkoa ja
c(ulostulo)/c(syottosailic)=1,05. Suodosnaytteiden tapauksessa uuttoaste oli parhaimmillaan
51,4 %, jolloin uuton tehokkuus kasvoi syo6ttosailioon verrattuna jopa 30,7 prosenttiyksikkoa

ja c(suodos)/c(syottosailio)=2,48.
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Kuva 65. Uuton tehokkuus kahdeksannessa pilot-mittakaavan kokeessa ulostulon ja syottséilion

naytteistd méaaritettyjen karotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella.

Kahdeksannen pilot-mittakaavan kokeen lopputuloksista voitiin paatelld, ettd uuttoa oli
mahdollista tehostaa myds kiintoaineiden poistovaiheen aikana. Ultradénen pulssituksella
karotenoidien konsentraatio ulostulossa heitteli jonkin verran ldhestulkoon koko kokeen aikana,
mutta keskimaaraisesti konsentraatio ei kuitenkaan laskenut yhté selkeasti, kuin seitsemannessa
pilot-mittakaavan kokeessa letkuventtiilin sulkemisen jalkeen. Uuton maksimihyoty
kahdeksannen pilot-mittakaavan kokeen aikana jai kuitenkin alhaisemmaksi, kun ultradéni ei
ollut jatkuvatoimisesti paalla uuttovaiheessa. Uuttoa voisi vielé tehostaa esimerkiksi lisadmalla
ultradénen kayttoaikaa esimerkiksi siten, etta syklin aikana ultradani on paalla 2—4 minuuttia ja

sen jalkeen yhden minuutin pois péalta.

7.3.9 Yhdeksas pilot-mittakaavan koe
Yhdeksénnessé pilot-mittakaavan kokeessa testattiin kaksivaiheisen uuton soveltuvuutta
korkeammalle kiintoainepitoisuudelle. Moduulin ulostulon rakenne oli sama kuin

seitseménnessa ja kahdeksannessa pilot-mittakaavan kokeessa (kuva 57 A), joissa kaytettiin



131

moduulin pohjassa kartion jatkokappaletta ja AKO VMC 25-letkuventtiilia. Myos
yhdeksénnessa pilot-mittakaavan kokeessa ulostulovirta ohjattiin letkuventtiilin jalkeen
letkuun, joka kulki moduulin yldosan korkeudelle siten, ettd ulostulo toimi ylivuodolla
suhteessa moduulin sisélld olleeseen pinnan korkeuteen letkuventtiilin ollessa auki (kuva 57
B)). Moduulin ulostulo ohjattiin taryseulalle, jossa suoritettiin prosessin ensimmainen
kiintoaine-neste-erotus suoraan moduulin jalkeen. Kokeen jalkeen téryseulalta kerétyt
Kiintoaineet syotettiin ruuvipuristimelle, jossa suoritettiin prosessin jalkimmainen kiintoaine-

neste-erotus manuaalisesti varsinaisen kokeen jalkeen.

Yhdeksénnessé pilot-mittakaavan kokeessa kokeen kesto oli seitsemannen ja kahdeksannen
pilot-mittakaavan kokeen tapaan noin 75 minuuttiin. Prosessin kulku oli sama, kuin
kahdeksannessa pilot-mittakaavan kokeessa. Kokeen alussa, noin 45 minuutin ajan,
letkuventtiili&d pidettiin auki ja kiintoaineiden annettiin kasaantua moduulin sisélle. Tdéman
jalkeen letkuventtiili suljettiin kdyttéden paineilmaa, jolloin oletettavasti letkuventtiilin lapi alkoi
tulla selkedsti enemmaén kiintoaineita moduulin sisdisen paineen kasvaessa. Kokeen aikana
kaytettiin ultradénté letkuventtiilin ollessa auki seké letkuventtiilin ollessa kiinni. Ultradanta
kaytettiin pulssitettuna 2 minuutin sykleissa, joissa se oli paalla yhden minuutin ja sen jélkeen
pois paaltad yhden minuutin ajan. Ainut ero kahdeksanteen pilot-mittakaavan kokeeseen oli, etta
raaka-aineen lopulliseksi SLR-arvoksi asetettiin 0,2 kg/L. Tama oli korkeampi pitoisuus, kuin

missadn aiemmassa pilot-mittakaavan kokeissa.

Ulostulon véria ja kiintoaineiden ulostuloa seurattiin kokeen alussa. Vari alkoi muuttua 10
minutin jalkeen. Ensimmaiset kiintoaineet havaittiin ulostulossa jo 14 minuutin kohdalla, jonka
jalkeen ulostulosta alkoi tulla huomattavasti kiintoaineita. Letkuventtiili suljettiin 45 minuutin
kohdalla. Letkuventtiilin sulkupaineeksi asetettiin noin 4,0 bar. Tdman jalkeen moduulin sy6ton
paineen mitattu maksimi oli 3,6 bar(g) ja mitattu minimi oli 2,4 bar(g). Letkuventtiilin
sulkemisen jalkeen moduulin ulostulovirtaus muutui siten, etta se ilmeni sykayksissa. Talléin
ulostulovirta loppui hetkellisesti kokonaan ja moduulin sisdisen paineen kasvaessa tarpeeksi
suureksi ulostulovirta purkautui ryéppynd, jonka jalkeen virtaus taas loppui. Tama indikoi
kiintoaineiden akkumuloitumisesta moduulin sisélld. Kokeen lopullinen kesto oli noin 76
minuuttia. Kokeen jalkeen 12-kierroksen spiraali ja ultrad@nisauva poistettiin moduulin sisalta
(kuva 66). Kiintoaineita oli jaanyt merkittdva maaré ultradénisauvan ympaérille koko matkalta,
mutta erityisesti kiintoaineita oli jaanyt spiraalin ensimmaiselle viidelle Kierteelle syoton

jalkeen.
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Kuva 66. 12-kierteinen spiraali ja ultradénisauva poistettuna moduulin siséltd yhdeksannen pilot-
mittakaavan kokeen jélkeen.

Kokeen jalkeen kiintoaineet kerattiin talteen ulostuloon jalkeen taryseulalta sekd moduulin
sisdltd ja syottosailiosta. Kiintoaineet punnittiin ja niistd méaaritettiin jakauma kokeen jéalkeisen
sijainnin perusteella. Kiintoaineiden jakauma on esitetty kuvassa 67. Jakaumasta nahdaan, ettéa
puolet kaikista kiintoaineista saatiin talteen taryseulalta ulostulon jalkeen. Moduulin sisélle jai
melkein 40 % Kiintoaineista, mikd oli selke&sti enemmaén, kuin seitsemadnnessd ja
kahdeksannessa pilot-mittakaavan kokeessa. Tulos oli varsin odotettava kuvan 66 seka kokeen

aikana tehdyn havainnoinnin perusteella.

Kiintoaineiden jakaantuminen yhdeksannen pilot-mittakaavan
kokeen jalkeen

= Kiintoaineet ulostuloliuoksessa = Sy6ttosailioon jadneet kiintoaineet = Moduulin sisélle jadneet kiintoaineet

Kuva 67. Yhdeksénnen pilot-mittakaavan kokeen jélkeen punnittujen kiintoaineiden jakauma.

Yhdeksénnen pilot-mittakaavan kokeen ndytteistd maaritetyt tulokset on esitetty taulukossa
XXXVI. Syottosailiosta keréttiin ndytteitd 15 minuutin vélein ja moduulin ulostulosta kerattiin

naytteitd viiden minuutin vélein kokeen aikana. Ensimmadinen nayte syottosailiosta otettiin 5



133

minuutin jalkeen ja ensimmadinen nayte ulostulosta otettiin 13 minuutin jalkeen. Lis&ksi
ruuvipuristimen suodoksesta kerattiin kaksi néytettda kiintoaineiden puristuksen aikana.
Ensimmainen suodosnayte kerattiin heti puristuksen alussa ja toinen suodosnéyte kerattiin juuri
ennen puristuksen lopetusta. Naytteistd maéaritettiin  karotenoidien pitoisuudet sek&
karotenoidien uuttoasteiden arvot yhtalon 8 mukaisesti. Samoista néytteista mééritettiin myos
D90-partikkelikoot. Ulostulosta 13 minuutin kohdalta otetusta néytteestd ei voitu maarittaa
partikkelikokoa, silld se ei sisaltanyt tarpeeksi kiintoainepartikkeleita analysoitavaksi.
Syottosailista madritettiin yksi keskiarvo kaikkien syottosailiosta kerattyjen naytteiden kesken,
jolloin saatiin vertailuun karotenoidien pitoisuuksien ja D90-partikkelikoon yleistaso moduulin
sisdantulossa sek& karotenoidien pitoisuudet ja D90-partikkelikoot eri ajanhetkilla moduulin

ulostulossa.
Taulukko XXXVI. Karotenoidien pitoisuudet, karotenoidien uuttoasteet seka D90-partikkelikoot
yhdeksénnessa pilot-mittakaavan kokeessa.
Néayte Néytteenottoaika | Karotenoidien Uuttoaste [%] D90-partikkelikoko
[min] pitoisuus [mg/L] [mm]

Syottosailion keskiarvo 5-65 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 1,5
Ulostulo #4 28 7,4 39,9 1,9
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 1,9
Ulostulo #8 48 7,7 41,2 1,9
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 #1 76> 11,8 63,6 0,4
Ruuvipuristimen suodos #2 76> 10,6 57,2 0,6
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Taulukon XXXVI D90-partikkelikokojen arvot eri ndytteille on esitetty kuvassa 68. Tuloksista
nahdaan, ettd ulostulossa D90-partikkelikoko oli jo 18 minuutin kohdalla samalla tasolla, kuin
syottosailion keskiarvo. Tama oli varsin odotettavaa, silla ensimmaiset kiintoaineet ulostulossa
havaittiin 14 minuutin kohdalla. Tastd eteenpédin D90-partikkelikoko pysyi l&hestulkoon
samana, kunnes 63 minuutin kohdalla partikkelikoko alkoi pienentyd kokeen loppua kohden
mennessd. Tama sama ilmid havaittiin myds kahdeksannessa pilot-mittakaavan kokeessa.
Todennékoisesti partikkelikoon pieneneminen johtui téllékin kertaa siitd, etta letkuventtiili
alkoi seuloa pois isompia partikkeleita ulostulossa tai ultradéni pilkkoi partikkeleita

pienemmaksi moduulin sisélla.
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Kuva 68. Yhdeksdnnessa pilot-mittakaavan kokeessa ulostulon ja syottdséilion naytteista
madritetyt D90-partikkelikoot.

Taulukon XXXV uuttoasteiden arvot syottosailion keskiarvon ja moduulin ulostulon valilla on
esitetty kuvassa 69. Tuloksista ndhdaan, ettd karotenoidien pitoisuus ulostulossa kasvoi 33
minuuttiin asti, jonka jalkeen pitoisuus heitteli noin 7,0-8,5 mg/L:n vélill&4 kokeen loppuun asti.
Tama tarkoitti sitd, ettd karotenoidien pitoisuus oli korkeampi, kuin misséan aiemmissa pilot-
mittakaavan kokeissa. Tdma oli varsin odotettavaa yhdeksénnessa pilot-mittakaavan kokeessa
kéytetyn suuremman kiintoainemaaran johdosta. Erot letkuventtiilin sulkemista ennen seka
sulkemisen jalkeen olivat jélleen pienid verrattuna seitsemanteen pilot-mittakaavan kokeeseen,
aivan kuten kahdeksannessakin pilot-mittakaavan kokeessa, jossa kaytettiin myods ultradanen
pulssitusta. Karotenoidien pitoisuus saavutti maksimiarvonsa 33 minuutin kohdalla, jolloin

uuttoaste oli 47,7 %. Syottoséilion keskiarvo oli 34,5 %, jolloin uuton tehokkuus kasvoi
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ultraddnimoduulissa parhaimmillaan noin 13,2 prosenttiyksikkoa ja
c(ulostulo)/c(syottosailic)=1,38. Letkuventtiilin sulkemisen jalkeen karotenoidien uuttoasteen
minimiarvo oli 68 minuutin kohdalla, jolloin se oli 35,9 %. Taten uuton tehokkuus kasvoi
heikoimmillaankin 1,4 prosenttiyksikkoda ja c(ulostulo)/c(syottosailio)=1,04. Suodosndytteiden
tapauksessa uuttoaste oli parhaimmillaan 63,6 %, jolloin uuton tehokkuus kasvoi sy6ttoséilioon

verrattuna 29,1 prosenttiyksikkoa ja c(suodos)/c(syottosailio)=1,84.
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Kuva 69. Uuton tehokkuus yhdeksénnessé pilot-mittakaavan kokeessa ulostulon ja sy6ttoséilion
néytteistd mééritettyjen karotenoidien uuttoasteiden arvojen perusteella.

Yhdeksénnen pilot-mittakaavan kokeen lopputuloksista voitiin paatelld, etta uuton tehokkuutta
saatiin nostettua kiintoaineiden mé&&rdd kasvattamalla, mika oli odotettavaa. Kuitenkin
korkeammalla kiintoaineméaaralla edes kiintoaineiden poistovaiheessa moduulin sisélla
kasvatetun paineen aiheuttamat sykaykset eivat estdneet kiintoaineita akkumuloitumasta
moduulin sisélle. Huomattava méara kiintoaineita akkumuloitui moduulin ylapaahéan, jonka
takia kiintoaineiden ulostulo moduulista oli liian tehotonta. Lopputulos ei taten ollut

toivotunlainen.
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8 JOHTOPAATOKSET

Taman diplomityon kokeellisessa osassa tutkittiin pinaatin, porkkanan ja auringonkukan
siementen soveltuvuutta ultradéniuuttoon. Kokeellisen osuuden ensimmaéisessé osassa kaikkia
raaka-aineita testattiin hajotuskokeissa, joiden perusteella porkkana valittiin raaka-aineeksi
uuttokokeisiin. Kokeellisen osan toisessa vaiheessa haettiin porkkanan ultragdaniuuton
optimiparametreja laboratoriomittakaavan reaktorissa. Kokeellisen osan viimeisessa vaiheessa

kehitettiin pilot-mittakaavan porkkanan ultrad&niuuttoprosessia ja sen kayttoa.

Hajotuskokeissa testattiin eri raaka-aineiden virtausominaisuuksia suhteessa partikkelikokoon.
Hajotuskokeissa pinaatin kanssa ongelmaksi muodostui pinaatinlehtien muodon aiheuttamat
rajoitteet hajotuksessa. Auringonkukan siementen tapauksessa ongelmaksi muodostui
siementen sisdltimien lipidien aiheuttamat rajoitteet analyyseissa. Porkkanan kohdalla
ongelmia ei ilmennyt missdan vaiheessa hajotuskokeita tai analyyseja. Porkkanalla saavutettiin
myos pienempi partikkelikoko, kuin pinaatinlehdilla tai auringonkukan siemenilld. Esimerkiksi
hajotuskokeissa pienin mitattu D90-partikkelikoko porkkanalle oli 1,35 mm, kun pinaatille se
oli 2,28 mm ja auringonkukan siemenille se oli 2,13 mm. Lisédksi porkkanalla todettiin selkea
yhteys partikkelikoon ja viskositeetin vélill4, jolloin partikkelikokoa pienentdmalla oli
mahdollista parantaa porkkanan virtausominaisuuksia uuttoprosessilaitteistossa. Naista syista
porkkana valittiin jatkotestauksiin ultraddniuuton laboratoriomittakaavan kokeissa seké

ultradaniuuton pilot-mittakaavan kokeissa.

Laboratoriomittakaavan kokeissa porkkanaa testattiin uuttoprosessin eri muuttujien suhteen.
Kokeissa tutkittiin lampatilan, nimellisen ultradénitehon seka liuottimena kaytetyn etanolin
pitoisuutta. Lopputulosten perusteella lampd6tilan vaikutus ultradéniuuton saantoon oli varsin
vahainen tutkitulla vaihteluvélillad 20-40 °C. Sen sijaan nimellista ultradénitehoa seké kaytettya
etanolipitoisuutta kasvattamalla saatiin selkeésti lisattyd uuton saantoa. Porkanalla suoritettujen
uuttokokeiden lopputuloksista nahtiin, ettd ilman ultradanté ja etanolipitoisuuden ollessa 0 %
karotenoidien pitoisuus oli alle 5 mg/L, mutta kokeissa kéytetylld ultradénen
maksiminimellisteholla (80 W) ja liuottimen maksimietanolipitoisuudella (40 %) karotenoidien

pitoisuus oli yli 10 mg/L.

Pilot-mittakaavan kokeissa kehitettiin laitteiston toimintaa sekd prosessin eri muuttujia
porkkanan ollessa raaka-aineena. Tavoitteena oli optimoida prosessi uuttotehokkuuden ja
kiintoaineiden ulostulon tehokkuuden suhteen. Lopputuloksena voitiin todeta, ettd ndama
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molemmat saatiin maksimoitua, kun uutto suoritettiin kahdessa eri vaiheessa. Uuttoa saatiin
tehostettua  prosessin  uuttovaiheessa, jolloin  Kiintoaineiden  annettiin  kerdantya
ultraddanimoduulin sisalle ja tall6in uuton saanto saatiin maksimoitua. Porkkanalla suoritetuissa
pilot-mittakaavan kokeissa karotenoidien pitoisuus saatiin kasvatettua jopa yli 2 kertaa
korkeammaksi moduulin ulostulossa kuin moduulin sy6tdssa uuttovaiheen aikana. Uuttotulosta
saatiin kasvatettua edelleen Kiintoaine-neste-erotusvaiheessa, jonka jalkeen keratyssa
suodoksessa karotenoidien pitoisuus oli parhaimmillaan lahes 3 kertaa korkeampi verrattuna
pitoisuuteen syottoséiliossa. Uuttovaiheen jalkeen suoritettiin Kiintoaineiden poistovaihe, jossa
ultrad&nimoduulin painetta kasvattamalla kiintoaineiden poistoa moduulista saatiin tehostettua.
Yli 60 % kaikista kiintoaineista saatiin poistettua moduulin sisaltd uuttoprosessissa, jossa

suoritettiin kiintoaineiden poistovaihe.
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Raaka-aineiden eri ainesosien pitoisuuksia

Liitetaulukko I. Auringonkukan siementen ytimien, porkkanoiden ja pinaatin vesipitoisuudet 100
grammaa kohden (FoodData Central (a), (b), (c), 2021.)

Yksikko /100 g | Auringonkukan Porkkana Pinaatti
raaka-ainetta siementen ydin
Vesi g 4,7 88,3 914

Liitetaulukko II.

Auringonkukan siementen ytimien, porkkanoiden ja pinaatin ravintoarvot 100
grammaa kohden (FoodData Central (), (b), (c), 2021.)

Ravintoarvo Yksikkd /100 g | Auringonkukan Porkkana Pinaatti
raaka-ainetta 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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Auringonkukan siementen ytimien, porkkanoiden ja pinaatin Kivennéis- ja
hivenainepitoisuudet 100 grammaa kohden (FoodData Central (a), (b), (c),

2021.)

Kivenndis- Yksikké /100 g | Auringonkukan Porkkana Pinaatti
/hivenaine raaka-ainetta siementen ydin

Kalsium mg 78,0 33,0 99,0
Rauta mg 53 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 50 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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ja  pinaatin

vitamiinipitoisuudet 100 grammaa kohden (FoodData Central (a), (b), (c),

2021.)
Vitamiini Yksikk6 / 100 | Auringonkukan Porkkana Pinaatti
g raaka-ainetta | siementen ydin

Askorbiinihappo mg 1,4 5,9 28,1
Tiamiini mg 1,5 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 ug 0,0 0,0 0,0
A-vitamiini ug 3,0 835,0 469,0
Retinoli ug 0,0 0,0 0,0
[B-karoteeni Mg 30,0 8285,0 5626,0
a-karoteeni Mg 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
a-tokoferoli mg 35,2 0,7 2,0
[-tokoferoli mg 1,2 0,0 0,0
y-tokoferoli mg 0,4 0,0 0,2
d-tokoferoli mg 0,0 0,0 0,0
D-vitamiini (D2 + D3) Hg 0,0 0,0 0,0
Fyllokinoni ug 0,0 13,2 4829
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ja  pinaatin

aminohappopitoisuudet 100 grammaa kohden (FoodData Central (a), (b), (c),

2021.)
Aminohappo Yksikko /100 g | Auringonkukan Porkkana Pinaatti
raaka-ainetta | 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
Asparagiinihappo 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 1 Analyysimenetelmat ja naytteiden kasittely

Hajotuskokeiden néytteista analysoitiin partikkelikokojakaumat kuva-analyysin avulla, jonka
lisdksi saman kokeen rinnakkaisndytteistd méaritettiin reologiset ominaisuudet reometrilla.
Laboratoriomittakaavan kokeiden néytteet sek& pilot-mittakaavan kokeiden néytteet
analysoitiin UV-Vis-spektrofotometrilld, jonka avulla madritettiin néytteiden klorofylli a-,
Klorofylli b- seké karotenoidipitoisuudet. Taman liséksi pilot-mittakaavan kokeista kerétyista
rinnakkaisnéytteistda madritettiin partikkelikokojakaumat joko kayttden kuva-analyysia tai

partikkelikokoanalysaattoria.

Néytteet kerattiin 60 mL:n ndytepurkkeihin kokeista analyyseja varten (liitekuva 1).
Hajotuskokeissa  useita  naytteitd otettiin  hajotuksen aikana  sekoitusséiliosta.
Laboratoriomittakaavan kokeissa ndytettd otettiin talteen virtausreaktorin ulostuloletkusta
kokeen jalkeen. Pilot-mittakaavan kokeissa naytteitda Kkeréttiin hajotuksen aikana
sekoitussailiosta sekd kokeen aikana syottosailiosta ja moduulin ulostulosta. Osassa pilot-

mittakaavan kokeista ndytteité otettiin myos ruuvipuristimen suodoksesta.

TR i

Liitekuva 1.  Porkkanakokeesta kerattyjé naytteitd 60 mL:n ndytepurkeissa.

UV-Vis-spektrofotometrilla nédytteet analysoitiin samana péivand, kun kokeet oli suoritettu,
sill& naytteiden Klorofylli- ja karotenoidipitoisuudet olivat korkeimmillaan ndytteiden ollessa
tuoreita. Myods reometrilld tehdyt analyysit pyrittiin tekem&an viimeistdén kokeiden jélkeisena
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paivand, jotta séilytyksen vaikutukset ndytteiden virtausominaisuuksiin saatiin minimoitua.
Partikkelikokojakaumat maéaritettiin naytteista alle viikon kuluessa kokeista. Naytteita
séilytettiin jaékaapissa ja ennen jaakaappiin siirtamista naytepurkkien sisélle laskettiin typpea

vahentdmaan naytteen hapettumista sailytyksen aikana.

UV-Vis-spektroskopia

UV-Vis-spektroskopia perustuu ultraviolettivalon (UV) sek& nakyvan valon (Vis=Visible light)
aallonpituuksilla tapahtuvaan energian absorboitumiseen molekyyleihin. UV-valoksi
luokitellaan aallonpituudet vélilla 200-400 nm ja ndkyvaksi valoksi luokitellaan aallonpituudet
valilla 400-800 nm. Valkoista valoa, eli kaikkia aallonpituuksia sisaltavéa valoa, kulkee
naytetta siséltdvan liuoksen l&pi, jolloin liuos absorboi valoa sille luontaisilla aallonpituuksilla.
Tuolloin elektronit virittyvét ja jaljelle jaavé valo heijastuu takaisin. Thmissilmén havaitsema
valo on heijastunutta valoa, jonka vari on absorboituneen valon vastavari (Anderson et al.,
2004.)

Néyte liuotetaan yleensa sopivan liuottimen kanssa UV-Vis-spektroskooppisia analyyseja
varten. Esimerkiksi etanolia kdytetdaan usein liuottimena UV-Vis-spektroskopiassa, silla se on
varitontd yli 200 nm aallonpituuksilla. UV-Vis-spektrofotometreja on olemassa erityyppisia,
mutta kaikissa niissé& on kuitenkin sama toimintaperiaate, jossa detektori mittaa l&péisevén
valon intensiteetin puhtaasta liuottimesta ja vertaa sita ndytetta siséltavasta liuoksesta mitattuun
intensiteettiin. Mitattujen intensiteettien suhdeluvusta voidaan maarittdd absorbanssi yhtalon
1X mukaisesti (Anderson et al., 2004.):

A=log;p™ (1X)
,jossa A absorbanssi
lo puhtaan liuottimen intensiteetti

I néytettd siséltavan liuoksen intensiteetti
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Absorbanssi on mahdollista maarittdd myos Lambert-Beerin lain mukaisesti kdyttden yhtaloa
2X (Lichtenthaler & Buschmann, 2001):

A=a- cy,"d (2X)
,Jjossa o massa-absorptiokerroin
Cw massakonsentraatio

d kyvetin pituus

Massa-absorptiokerroin ilmoitetaan yksikossa dm3-gt-cm™ ja massakonsentraatio yksikossa
g-dm™. Kyvetin pituus ilmoitetaan senttimetreini ja se on yleensd 1 cm (Lichtenthaler &
Buschmann, 2001.)

Uutendytteet analysoitiin Agilent Cary 8454 UV-Vis-spektrofotometrilla, joka oli yksiséteinen
spektrofotometri. Valonlahteita laitteessa oli kaksi, joista deuteriumlamppu séteili valoa UV-
alueella ja hehkulamppu séteili valoa nédkyvén valon seka lyhytaaltoisen infrapunan alueella.
Mitattava aallonpituusalue oli kokonaisuudessaan 190-1100 nm valilla ja laitteella se oli
mahdollista mitata 1 nm tarkkuudella. T&sta deuteriumlampun séteilyalue oli noin 190-800 nm
valilla ja hehkulampun sateilyalue noin 370-1100 nm valilla. Agilent Cary 8454 UV-Vis-
spektrometrin kayttaméasta Agilent ChemStation -ohjelmistosta voitiin maarittdd mittauksissa
kaytetty mittausmenetelma seka tarkastella tuloksia jalkikateen (Agilent Technologies, 2021.)
Mitatut absorbanssit ja spektrit tallennettiin ChemStation -ohjelmasta tekstitiedostoina tulosten

laskentaa ja my6hempaa tarkastelua varten.

UV-Vis-spektroskopiamittauksissa méaritettiin uutendytteisté klorofylli a:n, klorofylli b:n seka
karotenoidien, kuten ksantofyllien ja karoteenien, pitoisuudet laskentamenetelmalld, joka
perustuu Lambert-Beerin lakiin (yhtalo 2X). Tata varten naytteistd madritettiin klorofyllien ja
karotenoidien maksimiabsorbanssit niitd vastaavilla aallonpituuksilla. Klorofylli a:n ja
Klorofylli  b:n absorptiomaksimi riippuu kéytetystd liuottimesta sekd kaytetysta
spektrofotometristd. Karotenoidien maksimiabsorbanssi sijaitsee 470 nm kohdalla riippumatta
kéytetysta liuottimesta. Kasviperaiset ndytteet ovat usein sameita, jolloin on tarpeen suodattaa
tai sentrifugoida ne ennen analyyseja. Sameuden ja valon sironnan vaikutuksesta absorbanssi
on korkeampi 400-800 nm vélill&. Etenkin pienemmilla aallonpituuksilla sameudesta johtuva

absorbanssin kasvu lisdéntyy. Sameuden vaikutus otettiin huomioon taustankorjauksella, jossa
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mitatuista absorbansseista vahennettiin 750 nm:n aallonpituudella mitattu absorbanssi. Talla
aallonpituusalueella klorofyllit ja karotenoidit eivat mydsk&an absorboi valoa (Lichtenthaler &
Buschmann, 2001.)

Asetonia kaytettiin liuottimena pitoisuusanalyyseissa. Kéytetty laimennuskerroin 1:5, jolloin
analysoiduissa naytteissa asetonin tilavuusosuus oli 80 %. Naytteet laimennettiin, jonka jalkeen
ne sentrifugoitiin vield 5 minuutin ajan 4000 rpm:ssd jaannodssameuden poistamiseksi.
Kéytetylla liuottimella ja seossuhteella klorofylli a:n absorbanssin maksimi oli aallonpituudella
663,2 nm, klorofylli b:n absorbanssin maksimi aallonpituudella 646,8 nm. Klorofylli a:n

konsentraatio voitiin maarittaa yhtalon 3X mukaisesti (Lichtenthaler & Buschmann, 2001.):
Cq = 12,25 Age32 — 2,79 * Agues (3X)
,Jjossa Ca klorofylli a:n konsentraatio
Aes32 absorbanssi aallonpituudella 663,2 nm

Aessg absorbanssi aallonpituudella 646,8 nm

Klorofylli b:n konsentraatio saatiin kayttamalla yhtal6d 4X (Lichtenthaler & Buschmann,
2001.):

Cp = 21,50 - Agag s — 5,10 - Aggs (4X)

,jossa Cb klorofylli b:n konsentraatio

Lopuksi madritettiin  karotenoidien kokonaiskonsentraatio yhtalén 5X  mukaisesti.
Kokonaiskonsentraatioon siséltyi ksantofyllit (x) ja karoteenit (c) (Lichtenthaler & Buschmann,
2001.):

_ (1000-A470—1,82:c4—85,02:Cp)
Cix+c) = 198 (5X)

,Jjossa Cix+c) Karotenoidien kokonaiskonsentraatio

Kaikki lasketut konsentraatiot olivat yksikdssa mg/L. Kaytetyn UV-Vis-spektrofotometrin

tarkkuudesta johtuen absorbanssit mitattiin klorofyllien konsentraatioita varten 663 ja 647 nm
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kohdalta. Karotenoideja varten absorbanssi mitattiin 470 nm kohdalta. Kaikista mitatuista
absorbanssilukemista vahennettiin vield 750 nm kohdalla mitattu absorbanssi, jolloin

sameudesta johtuva absorbanssi saatiin huomioitua ja sen avulla tehtiin taustankorjaus.

Partikkelikokojakauma

Naytteiden partikkelikokojakauman maaritykseen kéytettiin kahta eri menetelméaa. Pienemmat
partikkelit ~ mitattiin ~ kdyttden ~ Malvernin ~ valmistamaa  Mastersizer ~ 3000-
partikkelikokoanalysaattoria, joka soveltui alle 3500 um-kokoisille kiintoainepartikkeleille
(Malvern Panalytical (a), 2021). Tata suuremmat kiintoainepartikkelit mitattiin kayttden kuva-
analyysid, jossa kiintoaineet kuvattiin tasaisella alustalla ja niiden dimensiot mé&éritettiin

kuvista ImageJ-ohjelman avulla.

Partikkelikooltaan pienempien ndytteiden kanssa kaytetty Malvern Mastersizer 3000-
partikkelikokoanalysaattori on esitetty liitekuvassa 2 A). Kiintoainepartikkeleita kaadettiin
ensin liuottimen sekaan dekantterilasiin, johon oli upotettu Mastersizer 3000:n lisatarvikkeena
olleen Hydro EV-dispersioyksikon ndytteenottopad. Liitekuvassa 2 B) esitettynda Hydro EV-
dispersioyksikko ja yksikon naytteenottopaa upotettuna dekantterilasiin analyysien mukaisissa
jarjestelyissé. Analyyseissa kéytetty liuotin oli sama kuin uuttokokeissakin kaytetty liuotin.
Veden ollessa liuottimena analyyseissa kéytettiin ionivaihdettua vetta hanaveden sijasta, silla

hanaveden seassa olleet suolat saattoivat mahdollisesti aiheuttaa virhetta lopputuloksissa.

Liitekuva2.  A) Pienempien Kkiintoainepartikkelien partikkelikokoanalyyseihin kéytetty Malvern
Mastersizer 3000-partikkelikokoanalysaattori. B) Malvern Mastersizer 3000-
partikkelikokanalysaattorin lisdosana ollut Hydro EV-dispersioyksikkd, jonka
ndytteenottopéa oli liuotinta sisaltdvassd dekantterilasissa ennen mittauksen aloitusta.
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Hydro EV:n ndytteenottopad sisalsi keskipakopumpun ja sekoittimen, jotka mahdollistivat
kiintoainepartikkelien tasaisen jakaantumisen liuottimessa (Malvern Panalytical (b), 2021).
Hydro EV-dispersioyksikké ja Mastersizer 3000-partikkelikokoanalysaattori  olivat
yhdistettyna toisiinsa letkulla, jonka sisalla naytettd liikkui dispersioyksikdsta

partikkelikokoanalysaattorille ja sieltd takaisin dekantterilasiin.

Partikkelikokoanalysaattorin toiminta perustui laserdiffraktioon. Laite mittasi tasaisesti
liuottimeen jakaantuneista kiintoainepartikkeleista sironnutta laservalon intensiteettia optisen
penkin mittausalueella. Useat detektorit méaarittivéat intensiteetit punaisen ja sinisen valon
aallonpituuksilla eri kulmissa. Mittausdatan perusteella partikkelikokoanalysaattori maaritti
partikkelikoot mitatuista sirontakuvioista. Mastersizer 3000-ohjelmisto laski jokaisesta
mittauksesta ndytteen partikkelikokojakaumat. Sama ohjelmisto kontrolloi myds laitteistoa

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

Jokaisesta néytteestd otettiin viisi rinnakkaismittausta ja yksittdisen mittauksen kestoksi oli
asetettu 15 sekuntia. Tulokset saatiin kayttaméalla Fraunhoferin analyysimenetelmaa. Tuloksia
oli mahdollista tarkastella jalkikateen Mastersizer 3000-ohjelmalla, jonka lisaksi data oli

mahdollista siirtad myos Microsoft® Excel-ohjelmaan sopivaan muotoon.

Kaikki naytteet, joiden suurin partikkelikoko oli oletettavasti yli 3,5 mm, analysoitiin kuva-
analyysien avulla. Naytteen Kkiintoainepartikkelit kuvattiin kéyttden Sony DSC-W90-
digikameraa, joka oli asetettu vakiokorkeudelle lapindakyvan lasiastian ylapuolelle (liitekuva 3
A)). Kameran linssin ja astian vélinen etéisyys oli 27 cm. Kiintoainepartikkelit asetettiin
lasiastialle ja tdméan jalkeen niista otettiin kuva. Ennen kiintoaineiden lisdamista astialle
laitettiin n. 200 mL vettd, jotta Kiintoainepartikkelit erottuivat toisistaan. Liséksi astiaalle
asetettiin lapindkyvé mitta-asteikko ennen kiintoaineiden lisdystd, jotta kuvista voitiin
analysoida partikkelien koko suhteessa kuvassa nakyneeseen mitta-asteikkoon. Lopulta
kiintoaineita liséttiin astialle yhteensd noin 1 g ja Kkiintoaineet levitettiin ympariinsa
mahdollisimman tasaisesti siten, ettd ne eivat olleet toisissaan kiinni ja taten eivéat aiheuttaneet
virhettd partikkelikokoanalyyseissa (liitekuva 3 B)). Ldpindkyvan lasiastian alla oli
nelionmuotoinen led-valo, joka sytytettiin ennen kuvan ottamista, jotta kiintoainepartikkelit

erottuivat paremmin taustasta (liitekuva 3 C)).
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Liitekuva 3.  Kiintoainepartikkelien kuvaukseen kaytetty laitteisto kuva-analyyseja varten. Laitteisto
koostui Sony DSC-W90-digikamerasta, lapindkyvésta lasiastiasta, astian alla olleesta
valaisimesta sekd@ mitta-asteikosta astian pé&élla. A) Kuva ennen ndytteen ja mitta-
asteikon lisdéamistd. B) Kuva ndytteen ja mitta-asteikon lisddmisen jalkeen. C) Kuva
valaisimen sytyttdmisen jalkeen.

Liitetkuvan 3 C) mukaisella asettelulla saatu esimerkkikuva pinaattindytteen
kiintoainepartikkeleista on esitetty liitekuvassa 4 A). Alkuperéiset kuvat analysoitiin
ImagelJ:11a, jota on kéytetty kuva-analyyseihin erilaisissa sovelluskohteissa (Schneider et al.,
2012; Schindelin et al., 2012). Kuvien analysoinnissa kdytettiin R-ohjelmointikielella luotua
ohjelmaa (R Core Team, 2020). Kéaytetylla ohjelmalla partikkelikokoanalyysi toteutettiin
naytteestd vaiheittain. Alkuperdisestda kuvasta madritettiin mitta-asteikko ennen kuvan

analysointia.

Kuva-analyysin ensimmaisessd vaiheessa alkuperdinen kuva rajattiin siten, ettd rajatussa
kuvassa nakyi pelkéstddn kiintoainepartikkeleita (liitekuva 4 B)). Taman jalkeen rajatusta
kuvasta luotiin kahta varia sisaltava mustavalkoinen bindérikuva, jossa kiintoainepartikkelien
rajat nakyivét alkuperdistd kuvaa selkedmmin (liitekuva 4 C)). Bindérikuvasta tunnistettiin
valkoisina pisteind nakyneet kiintoainepartikkelit, joista jokaisesta ImageJ analysoi partikkelin

pinta-alan (liitekuva 4 D)).
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Liitekuva 4.  Kuvankaésittelyvaiheet kuva-analyyseissa. A) Pinaattindytteen kiintoainepartikkeleista
otettu alkuperdinen kuva. B) Alkuperdinen kuva rajattuna. C) Mustavalkoinen
binadrikuva rajatusta kuvasta. D) Bindérikuvasta tunnistetut partikkelit.

Kuvista madritetyistd partikkelien pinta-aloista voitiin estimoida partikkelien halkaisijat ja
tilavuudet. Partikkelien halkaisijat saatiin madritettya laskemalla mitattua pinta-alaa vastaava
ympyran halkaisija kayttaen yhtalod 6X:

dp=z-\/’*;” (6X)

,jossa dp partikkelin halkaisija

Ap partikkelin pinta-ala
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Halkaisijaa maéritettdessa laskennan oletuksena taten oli, ettd partikkelit olivat ympyrén
muotoisia, vaikka todellisuudessa partikkelit olivat epadsédanndllisia muodoltaan. Tamén myota
tilavuutta maaritettéessa oletuksena oli, etté partikkelit olivat muodoltaan palloja. Poikkeuksena
oli pinaatti, jonka tilavuutta madritettdessa laskennan oletuksena puolestaan oli, etté partikkelit
olivat 3D-muodoltaan lieriditd, joiden korkeus vastasi maéritettyd halkaisijaa. Todellisuudessa
partikkelit olivat muodoltaan levymadisid, jolloin niiden korkeus ei kasvanut loputtomasti
lasketun halkaisijan kasvaessa. Ohjelmalla maaritettiin taten partikkelien korkeudelle ylaarvo,
joka maaraytyi pinaatinlehden paksuuden mukaan. Ylaarvoksi asetettiin 1 mm, joka vastasi
suunnilleen pinaatinlehden paksuutta. Partikkelien tilavuudet saatiin halkaisijan ja pinta-alan
avulla kayttéen yhtaloa 7X:

V, = Ap - dy (7X)

,Jjossa Vp partikkelin tilavuus

Yhdesta ndytteesté piti ottaa noin 3-8 kuvaa riippuen sen sisaltdmien kiintoaineiden maarasta.
Kaikki saman naytteen kuvista analysoitu partikkelikokodata yhdistettiin yhdeksi jakaumaksi,
jolloin tulokset laskettiin ndytteen kaikkien kuvien kesken. Jokaisesta mitatusta partikkelista
laskettiin halkaisija yhtalén 7X mukaisesti ja tasta saadut arvot ryhmiteltiin tasaisesti 20:een eri
kokoluokkaan néytteestd maédritetyn halkaisijan minimiarvon ja maksimiarvon vélille.
Madritettya halkaisijaa vastaava partikkelien lukuméard, pinta-ala seka tilavuus maadritettiin
kaikista partikkeleista. Naistd méaaritettiin jokaiselle kokoluokalle niiden suhteelliset osuudet
minimin ja maksimin muodostamalla kokonaisvaihteluvalilld. Liitekuvassa 5 esitettyna kuva-
analyysilla saatu esimerkkikuvaaja porkkanalle, jossa nakyy eri kokoluokista partikkelien
lukumaérad, pinta-alaa seka tilavuutta vastaavat suhteelliset osuudet kokonaismaéaristd

maadritetylla vaihteluvalilla.
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Liitekuva 5.  Porkkanandytteen kiintoainepartikkelien halkaisijaa vastaava partikkelien lukuma&ra
(vihredlld), pinta-ala (punaisella) seka tilavuus (sinisell&) eri kokoluokissa suhteutettuna
kokonaismadriin mitattujen partikkelikokojen vaihteluvalilla.

Kiintoaineiden kumulatiivisista partikkelikokojakaumista tarkasteltiin D10-, D50- sek& D90-
arvoa, jotka kuvastivat partikkelien halkaisijoita eri kokoluokissa.
Partikkelikokoanalysaattorilla nama oli mahdollista tarkastella suoraan Mastersizer 3000-
ohjelman lopputuloksista ja kuva-analyyseissd kaytetty ohjelma madritti 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 partikkeleista oli. Yleisimmin lopputuloksissa tarkasteltiin D90-partikkelikokoa,
joka kuvasti melko tarkasti naytteen maksimipartikkelikokoa, silla siihen sisaltyi l&hestulkoon
kaikki mitatut partikkelit kuitenkin siten, ettd yksittdiset satunnaiset selkedsti muita isommat
partikkelit jaivat tarkastelun ulkopuolelle. Myds D50-partikkelikokoa tarkasteltiin joissain

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

Reologia on tieteenala, joka tutkii aineiden muodonmuutoksia ja virtauksia. Reologiset
ominaisuudet maaraytyvat leikkausjannityksen ja aineen muodonmuutoksen valisesté suhteesta
erityyppisissé virtauksissa. Leikkausjannitys on tietylld alueella vaikuttava voima F.
Reologinen mittaus suoritetaan asettamalla materiaalille tietty leikkausjannitys ja mittaamalla
syntynytta muodonmuutosta. Vaihtoehtoisesti voidaan mitata muodonmuutokseen vaadittavan
leikkausjannityksen suuruus. Naiden kahden fysikaalisen ominaisuuden vaikutuksista syntyy

materiaalin reologiset ominaisuudet (Dogan & Kokini, 2006.)

Reologian keskeisimmat muuttujat ovat leikkausjannitys, leikkausnopeus seka viskositeetti.
Kaikki ndma linkittyvat toisiinsa. Leikkausjannitys lasketaan kayttdmalla yhtaléa 8X
(Brummer, 2006):

T=2 (8X)
,Jjossa T leikkausjannitys
A pinta-ala
F vaikuttava voima pinta-alalla A

Voima F ilmoitetaan newtoneina (N) ja pinta-ala neliémetreina (m?). Tall6in leikkusjénnitys on

yksikdssa N/m? tai Pa. Leikkausnopeus puolestaan saadaan yhtalolla 9X (Brummer, 2006):

V=1 (9X)
,jossa Y leikkausnopeus
v materiaalin nopeus
h materiaalin paksuus

Materiaalin nopeus v ilmoitetaan yksikdssa m/s ja paksuus h ilmoitetaan metreind (m). Talldin
leikkausnopeuden y yksikkd on 1/s. Lopulta materiaalin viskositeetti voidaan mé&érittad

leikkausjannityksen ja leikkausnopeuden avulla kdyttden yhtal6ad 10X (Brummer, 2006):

=
=1 (10X)
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,jossa n viskositeetti

Viskositeetin yksikko on titen Pa-s (Brummer, 2006).

Reologisissa mittauksissa kaytettiin Anton Paar MCR 302-reometrid, joka on esitetty
liitekuvassa 6 A). Reometrissa kaytettiin mittauksissa ST24-2D/2V/2V-30/109-mittapééata,
joka on esitetty liitekuvassa 6 B). Laite mittasi naytteistd leikkausjannityksen ja viskositeetin
arvoja eri leikkausnopeuksilla. Mittaukset suoritettiin siten, ettd naytetta laitettiin noin 50 mL
reometrin mitta-astiaan ja mittapaa laskettiin astian sisélle. Astian lampdtilaa oli mahdollista
muuttaa siihen yhdistetyn lampohauteen avulla. Lahtokohtaisesti haude oli sdadetty 20 °C:seen,
kun mittaukset suoritettiin huoneen l&mmadssa. Leikkausnopeus oli saddetty muuttumaan
logaritmisesti laskevasti vélilla 100-1 1/s mittauksen aikana. Leikkausnopeus ja viskositeetti
mitattiin talla leikkausnopeusvalilla yhteensa 21:std pisteestd. Naytteista otettiin yhteensa
kolme rinnakkaismittausta, jonka jalkeen mittap&a nostettiin yl0s mitta-astiasta. Mittapéé ja

mitta-astia puhdistettiin vedelld ja kuivattiin huolellisesti ennen seuraavan naytteen mittausta.
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Liitekuva 6.  A) Reologisissa mittauksissa kaytetty Anton Paar MCR 302-reometri. B) Mittauksissa
kaytetty ST24-2D/2V/2V/-30/109-mittapéa.
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LITE I Pilot-prosessin laitteiden kayttoohjeet

Apple Press ESE-055-silppuri

Raaka-aineiden silppuamistoimenpide suoritettiin seuraavanlaisten ohjeiden mukaisesti:

1.

Varmista, ettd kaikki silppurin liikkuvat osat seké etupaneeli ja siihen kuuluva
syottosuppilo ovat asianmukaisesti Kiinnitetty.

Laita silppurin alapuolelle valmiiksi kerdysastia silputulle raaka-aineelle.

Kéynnista silppurin terd moottorin paalla olevasta katkaisijasta.

Lisaa raaka-ainetta syéttosuppilon kautta silppuriin. Al4 lisaa raaka-ainetta liian paljon
kerralla, jotta silppuri ei tukkeudu. Sy6ttosuppilo kannattaa suojata esimerkiksi
sopivan kokoisella pressulla tai muovikannella, jotta sy6ttosuppilosta satunnaisesti
lentdvat raaka-ainepartikkelit eivat sotke ymparoivia tiloja.

Kun tarvittava maara raaka-ainetta on silputtu, sammuta silppurin virta moottorin
paalla olevasta katkaisijasta ja ota tdiman jalkeen myds virtajohto pois pistorasiasta.
Silppurin puhdistusta varten avaa etupaneelin kulmissa olevat kiristyspultit (4 kpl).
Taman jalkeen poista etupaneeli ja sy6ttosupilo nostamalla ne pois paikaltaan. Poista
terd avaamalla pyorimisakselin keskelld oleva kiinnityspultti. Avaamista varten akselia
pitéd tukea, jotta se ei padse lilkkkumaan vapaasti pultin avaamisen aikana.

Puhdista silppurin takaseina vedella siten, ettd raaka-aineita ei jaa silppurin
takaseinaan tai reunoille. Varo kuitenkin, etta vetta ei padse menemaan akselin kautta
silppurin sahkoosiin. Huuhtele vedella silppurin etupaneeli, syottdsuppilo, teré seké
kaikki pienet osat siten, ettd niihin ei jad yhtaan raaka-aineita kiinni. Jata osat
kuivumaan siksi aikaa, kunnes kaikki huuhteluvesi on haihtunut.

Laita terd, etupaneeli ja syottosuppilo takaisin paikalleen asianmukaisella tavalla.

Silverson AX5-roottori-staattorisekoitin

Raaka-aineiden hajotustoimenpide suoritettiin seuraavanlaisten ohjeiden mukaisesti:

1.

Aseta sekoitusastia sekoittimen terén alapuolelle. Suositeltavaa on myds asettaa astian

alle sekoittimen mukana tullut kumimatto, joka estad astiaa liikkumasta sekoituksen
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aikana. Sekoitusastia tulisi asettaa siten, ett terd ei ole aivan astian keskell, jotta
sekoituksessa syntyvé pyorre ei kasva liian suureksi eika seos ala roiskumaan.
Kéynnista sekoitin virtakytkimesta, joka sijaitsee sekoittimen takapuolella. Laske
sekoittimen tera sopivalle korkeudelle kayttaméall& sekoittimen etupuolella olevan
ohjauspaneelin suuntanappaimia.

Lis&é nesteet sekoitusastiaan ja aloita sekoitus kaantdmalla sekoittimen etupuolella
olevan ohjauspaneelin séatonuppi pois nolla-asennosta. Sekoittimen kierrosnopeus
tulisi asettaa sdatonupin avulla siten, ettd pyorre ei kasva liian suureksi eika seosta ala
roiskumaan. Sekoittimen kierrosnopeus on rajoitettu 6000 rpm:&an ja virta on
rajoitettu 5 A:iin. Kéytettava kierrosnopeus tulee asettaa ndiden raja-arvojen puitteissa.
Sekoitinta ei saa missaan nimessé pyorittda kuivana, vaan sekoittimen tulee aina
kaytettaessa olla upotettuna nesteseokseen.

Lisad raaka-aineet séilioon véhitellen. Varo kaatamasta raaka-aineita suoraan terén
paalle, vaan pyri kaatamaan raaka-aineet astian reunalle. Halutessaan hajotukselle voi
asettaa ajanoton painamalla sekoittimen etupuolella olevan ohjauspaneelin
ajastinnappainta, jolloin ohjauspaneelissa nakyvé sekuntikello nollaantuu ja alkaa
ottaa aikaa automaattisesti.

Kun hajotus on ohi, laita sekoitus pois paaltad kaantdamalla sekoittimen etupuolella
olevan ohjauspaneelin sdatonuppi nolla-asentoon. Nosta terd pois seoksesta
kayttamalla sekoittimen etupuolella olevan ohjauspaneelin suuntanappdimia. Nosta
sekoitusastia pois sekoittimen teran alapuolelta.

Sekoittimen terdn puhdistusta varten aseta vetta siséltavé astia sekoittimen teran
alapuolelle. Laske sekoittimen terd alas kayttdmalla sekoittimen etupuolella olevan
ohjauspaneelin suuntanappaimia. Aloita sekoitus vedella kaantamalla sekoittimen
etupuolella olevan ohjauspaneelin s&&ténuppi pois nolla-asennosta. Sekoitusnopeus
tulisi asettaa niin korkealle kuin mahdollista, jotta ter&dn ja sitd ymparoivaan
rakenteeseen Kiinni jaaneet raaka-ainepartikkelit irtoaisivat. Sekoita usean minuutin
ajan, jonka jalkeen laita sekoitus pois paalta kadntadmalla sekoittimen etupuolella
olevan ohjauspaneelin sé&tonuppi nolla-asentoon. Nosta terd pois seoksesta
kayttamalla sekoittimen etupuolella olevan ohjauspaneelin suuntandppdimia. Nosta

vesiastia pois sekoittimen teran alapuolelta.



7.

8.
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Tarvittaessa toista puhdistus asettamalla uusi vetta sisaltdva astia sekoittimen terén
alapuolelle ja suorita loput puhdistukseen liittyvét toimenpiteet siten, ettd sekoittimen
teradn ja sen tukirakenteeseen ei jaa yhtdan raaka-aineita kiinni.

Kun puhdistus on suoritettu, jata terd yldasentoon ja sammuta sekoitin virtakytkimests,

joka sijaitsee sekoittimen takapuolella. Jata sekoittimen terd kuivumaan.

Syottésailio 1

Syottdseosta sekoitettiin syottosailiossa 1 seuraavien ohjeiden mukaisesti:

1.

Varmista, ettd syéttosailion pohjaventtiili on kiinni, sekoitin on tukevasti kiinnitetty
moottorin alapuolella olevaan istukkaan ja sekoituksenestolevyt ovat tukevasti
kiinnitetty sailion ulkoreunoille.

Kaada syo6ttseos syottosailioon. Mikéli seos laimennetaan syo6ttosailiossa, niin kaada
ensin liuotin ja sen jalkeen vasta kiintoaine-nestesuspensio.

Kéynnista sekoittimen moottori taajuusmuuttajan sivussa olevasta virtakytkimesta.
Aseta sekoittimen kierrosnopeus sopivaan arvoon kadantamalla taajuusmuuttajan
séatonuppia ja kdynnisté sekoitus painamalla taajuusmuuttajan Start-nappia.

Sekoita noin 10 minuuttia ja avaa pohjaventtiili, jonka jalkeen syottoseoksen
pumppaus voidaan aloittaa. Sekoittimen kierrosnopeutta voidaan muuttaa tarvittaessa
kokeen aikana kaantamalla taajuusmuuttajan saaténuppia.

Kokeen lopussa sekoitus lopetetaan painamalla taajuusmuuttajan Stop-nappia.
Syottosailion pohjalle jaanyt seos poistetaan pohjaventtiilin kautta joko laskemalla
seos letkun lapi erilliseen astiaan tai pumppaamalla seos pois syottosailiosta.
Syottosailio puhdistetaan kayttamalla vesiletkua, pesuainetta ja harjaa. Tarkoituksena
on harjata kaikki sy6ttoseoksesta jadneet tahrat pois syottosailiosta. Lopuksi

syottoséilio huuhdellaan vedell& huolellisesti, jotta sinne ei jad yhtadn pesuvetta.

Syottosailio 2

Syottoseosta sekoitettiin syottosailiossa 2 seuraavien ohjeiden mukaisesti:

1.

Varmista, etta syottosailion pohjaventtiili on kiinni, sekoitin on tukevasti kiinnitetty

tukivarteen ja sekoituksenestolevyt ovat tukevasti kiinnitetty sailion ulkoreunoille.
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2. Kaada sy0ttoseos syottosailioon. Mikali seos laimennetaan syottosailiossa, niin kaada
ensin liuotin ja sen jalkeen vasta kiintoaine-nestesuspensio.

3. Kaéynnista sekoittimen moottori taajuusmuuttajan alapuolella olevasta virtakytkimesta.
Aseta sekoittimen kierrosnopeus sopivaan arvoon k&dantamalla taajuusmuuttajan
sivussa olevaa sadtonuppia ja kaynnista sekoitus sdatonupin vieressé olevasta
katkaisijasta.

4. Sekoita noin 10 minuuttia ja avaa pohjaventtiili, jonka jalkeen syéttoseoksen
pumppaus voidaan aloittaa. Sekoittimen kierrosnopeutta voidaan muuttaa tarvittaessa
kokeen aikana k&d&ntamalla taajuusmuuttajan sivussa olevaa sdatonuppia.

5. Kokeen lopussa sekoitus lopetetaan taajuusmuuttajan saaténupin vieressa olevasta
katkaisijasta. Syottosailion pohjalle jadnyt seos poistetaan pohjaventtiilin kautta joko
laskemalla seos letkun l&pi erilliseen astiaan tai pumppaamalla seos pois
syottosailiosta.

6. Syottosailio puhdistetaan k&yttamalla vesiletkua, pesuainetta ja harjaa. Tarkoituksena
on harjata kaikki sy6ttoseoksesta jadneet tahrat pois syottosailiosta. Lopuksi

syottosailio huuhdellaan vedella huolellisesti, jotta sinne ei jaa yhtdan pesuvetta.

Flowrox LPP-D15-letkupumppu
Flowrox LPP-D15-letkupumppua operoitiin seuraavien ohjeiden mukaisesti:

1. Varmista, etté letkuliitdnndt pumpusta syottoséilioon ja ultraddnimoduuliin ovat
asianmukaisesti kiinnitetty, eivatka ne vuoda mistdan kohtaa. VVarmista myads, ett4
syottosailion poistoventtiili on auki, ennen kuin aloitat pumppauksen.

2. Kaynnistd pumppu laittamalla virtajohto pistorasiaan. Pumpun asetettu tilavuusvirtaus
voidaan asettaa haluttuun arvoon vélilla 0-2,5 L/min taajuusmuuttajassa olevan
s&atonupin avulla.

3. Avaa pumppuun yhdistetyll& tietokoneella LabVIEW-ohjelma. Avaa pumpun
kayttoon tarkoitettu ohjelma, klikkaa ~’Start to measure” ja sen jialkeen ”To measure”,
jonka jalkeen pumppua on mahdollista operoida LabVIEW-ohjelman avulla. Pumppua
on mahdollista operoida ”Manual”-tilassa joko taajuusmuuttajaan asetetulla
tilavuusvirtauksella f1 tai pumpun maksimitilavuusvirtauksella f2, joka on 2,5 L/min.

Pumppua voidaan myo6s operoida "Ramping”-tilassa kayttden molempia
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tilavuusvirtauksia vuoroperaén siten, ettd molempien tilavuusvirtausten kestoaika
voidaan maarittdd LabVIEW:ssa. Aseta halutut asetukset ja klikkaa "RUN”, jonka
jalkeen pumppaus syottoséiliosta ultraddanimoduuliin alkaa.

4. Kokeen loputtua lopeta pumppaaminen klikkaamalla LabVIEW:std ”Running”.
Varmista, ettd letkupumpun sisalle ei jaa syottdseosta pumppaamalla vetta letkujen
lapi kokeen jalkeen. Lopuksi sulje LabVIEW tietokoneella ja katkaise virta pumpusta

ottamalla virtajohto pois pistorasiasta.

Ultradanimoduuli ja Weber Ultrasonics MG-ultraaanigeneraattori

Ultradanimoduulin ja Weber Ultrasonics MG-ultradénigeneraattorin operointi suoritettiin

seuraavien kayttoohjeiden mukaisesti:

1. Varmista, ettd moduulin kansi on pultattu tiukasti kiinni moduuliin. Varmista myags,
ettd kaikki moduulin venttiilit ovat kiinni, lukuun ottamatta mahdollista ulostulon
yhteydessé kaytettavaa venttiilid. Lisdksi varmista, ettd moduulin ulostulo on asetettu
asianmukaisesti ja seos paésee litkkumaan hallitusti ulos moduulista. Ulostuloletku
tulee asettaa joko taryseulan syottoaukon tai erillisen kerédysastian ylapuolelle,
riippuen mihin ulostulo halutaan ohjata moduulista.

2. Kiinnita lampomittarit moduulin sy6ttéon ja ulostuloon. Lampétiladataa voidaan
tallentaa LabVIEW-ohjelman avulla samalla, kun pumppua operoidaan.

3. Taytd moduuli vedelld ennen kokeen aloitusta. Vetta voidaan syottad moduuliin
pumppaamalla vettd syottosailiosta tai kiinnittdméall vesijohtoletku suoraan moduulin
syottoyhteeseen ja laskemalla moduuli tdyteen vesijohtovetta.

4. Kiinnitd pumppuun yhteydessé oleva syodttoletku asianmukaisesti ultradanimoduulin
syottOyhteeseen ja varmista, etta liitdntd vuoda mistdén kohtaa.

5. Mikaéli kokeessa kédytetddn ultradantd, kaynnista Ultrasonics MG-ultradénigeneraattori
sen etupuolella olevasta virtakatkaisijasta. Generaattorin paavalikko aukeaa, josta
voidaan muuttaa ultradénen kayttoon liittyvié asetuksia. Generaattorin etupuolella
olevaa séatonuppia kaantamalla voidaan kelata lapi eri parametrejd. Painamalla
séatonuppi pohjaan parametrin asetusarvo aukeaa ja taméan jalkeen saaténuppia
k&antamaélla voidaan muuttaa parametrin asetusarvoa. Esimerkiksi nimellinen

ultradéniteho voidaan asettaa haluttuun arvoon vélilla 50-100 % generaattorin
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maksimitehosta, joka on 2000 W. Ultra&déntd voidaan myos kayttaa pulssitetusti
valitsemalla ultradénigeneraattorin paévalikosta ultradénen ajastusasetukset, josta
voidaan asettaa ultradanen vuoronperdinen kayttoaika ja kayttaméaton aika.

Aloita syottoseoksen pumppaaminen moduulin sisélle. Aloita myds moduulin sy6tén
ja ulostulon lampétilan tallennus klikkaamalla LabVIEW:II4 kdytetyn ohjelman
”Save”-kohdasta ”No”, jolloin tekstiksi muuttuu ”Yes” ja tallennus alkaa. LabVIEW
tallentaa myds ympardivéan tilan lampdtilan arvoja erillisen lampomittarin avulla.
Asetetulla ohjelmalla lampdtiladataa tallennetaan sekunnin valein kaikista
LabVIEW:iin yhdistetyistd lampomittareista niin pitkaan, kun tallennus on paéalla.
Suojaa kuulosi, mikéli ultradanta kaytetdan kokeessa. Kaynnista ultradaéni painamalla
generaattorin etupuolella olevaa ON/OFF-nappulaa noin minuutti sen jélkeen, kun
syottoseoksen pumppaaminen on aloitettu. Tuolloin sy6ttoseos on liikkunut
syottoletkujen sisélla tarpeeksi, jotta kiintoaineita alkaa ilmaantua moduulin sy6ttoon.
Kokeen loppuessa sammuta ultraddni painamalla generaattorin etupuolella olevaa
ON/OFF-nappulaa, mikali ultradanta on kaytetty kokeessa. Sammuta myds pumppu ja
lopeta lampéotiladatan tallennus LabVIEW:ssa. Lampdtilan tallennus loppuu
klikkaamalla LabVIEW:n ”Save”-kohdasta ”Yes”, jolloin tekstiksi muuttuu ”No” ja
tallennus loppuu.

Kokeen jalkeen irrota syottdletku moduulin syéttdyhteesta ja avaa moduulin kannessa
oleva paineentasausventtiili. Laske moduuli tyhjéksi ja keraa sisalle jaanyt seos
erilliseen astiaan moduulin ulostulosta. Poista lampomittarit moduulin sy6tosté ja
ulostulosta.

Puhdistusta varten avaa moduulin ja kehikon valilla olevassa alemmassa
kiinnityskohdassa oleva kiinnityspultti seké kiristysmutteri. Poista pultti ja mutteri.
Kallista moduuli vaaka-asentoon ja kiinnita kiinnityspultti ja kiristysmutteri vaaka-
asennossa olevaan kehikon kiinnityskohtaan. Avaa kannen kiinnityspulttien
Kiristysmutterit. Poista kaikki pultit ja mutterit.

Poista moduulin sisalla oleva ultraddnisauva seka sitd ymparoiva spiraali vetamalla
moduulin kantta poispdin moduulista. Aseta ultraddnisauva ja spiraali varoen tasaiselle
alustalle. Huuhtele sauva ja spiraali huolellisesti puhtaaksi vedell& siten, etta
syottoseosta tai kiintoaineita ei j&a niihin yhtaan kiinni.

Avaa kehikon ja moduulin vaaka-asennon kiinnityskohdassa oleva kiinnityspultti ja

Kiristysmutteri. Poista pultti ja mutteri kehikon kiinnityskohdasta. Nosta moduuliputki
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takaisin pystyasentoon ja kiinnité kiinnityspultti ja kiristysmutteri paikalleen
pystyasennon alempaan kiinnityskohtaan. Aseta moduulin ulostulo kerdysastian
paalle, johon voidaan laskea moduulin sisalta tulevat nesteet. Huuhtele moduuliputken
sisdpinnat vedelld huolellisesti puhtaaksi siten, ettd syottdseosta tai kiintoaineita ei jaa
yht&d&n moduulin sisalle.

13. Avaa jalleen Kkiinnityspultti ja kiristysmutteri. Poista pultti ja mutteri. Nosta moduuli
vaaka-asentoon ja kiinnita kiinnityspultti seké Kiritysmutteri vaaka-asennon
kiinnityskohtaan. Laita ultradanisauva ja sitd ymparoiva spiraali takaisin
moduuliputken sisélle. Tyonné kansi aivan kiinni ja laita kaikki kannen kiinnityspultit
ja kiristysmutterit takaisin paikalleen. Varmista, etta pultit ovat kiinnitetty tasaisesti ja
tiukasti.

14. Avaa kehikon ja moduulin vaaka-asennon kiinnityskohdassa oleva kiinnityspultti ja
Kiristysmutteri. Poista pultti ja mutteri kehikon kiinnityskohdasta. Nosta moduuliputki
takaisin pystyasentoon ja kiinnita kiinnityspultti ja kiristysmutteri paikalleen

pystyasennon alempaan kiinnityskohtaan.

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

1. Varmista, ettd seula seka sen alapuolella olevat irralliset osat ovat asetettu
asianmukaisesti paikalleen. Kirista taryseulan kansi ennen kokeen aloitusta kannen
reunoilla olevien sormimuttereiden (5 kpl) avulla. Kirist4 jokainen sormimutteri
tasaisesti kasineen niin tiukalle, kuin mahdollista, jotta kansi on suorassa ja tukevasti
taryseulan paalla.

2. Aseta moduulin ulostuloletku taryseulan syottéaukon ylépuolelle laittamalla letku
esimerkiksi statiivin ja kouran muodostamaan tukirakenteeseen kiinni. Aseta letku
siten, ettd sen suuaukko ei ole aivan taryseulan keskikohdan p&éll&, vaan hieman
reunalla. Suuntaa myos letku siten, ettd se sy6ttaé seosta taryseulan kiintoaineiden
ulostulosta poispéin. Ulostuloletku sekd sen kanssa kdytetyt tukirakenteet tulisi asettaa
vahintdan 5 cm paahéan taryseulan liikkuvista osita, jotta taryseula ei kdynnissa

ollessaan osu letkuun tai sen tukirakenteisiin.
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Aseta kerdysastiat nesteen ja kiintoaineiden ulostulojen alapuolelle. Nesteiden
ulostulon ymparille kannattaa laittaa esimerkiksi molemmista paista avonainen
muovipussi tai jokin muu muu suoja, jotta nesteet eivat roisku ympariinsa.
Kerdysastiat tulee myos asettaa vahintddn 5 cm pa&han taryseulan liikkuvista osista,
jotta taryseula ei kdynnissa ollessaan osu astioihin.

Kéynnista taryseula taajuusmuuttajassa olevaa kdynnistysnappia painamalla, kun
moduulin ulostulosta alkaa tulla seosta. Seuraa kokeen aikana, etté kiintoaineet ja
nesteet tulevat jatkuvasti omista ulostuloistaan pois téryseulalta, eika taryseulan paalle
ala akkumuloitua seosta.

Kokeen loputtua sammuta taryseula taajuusmuuttajassa olevaa sammutusnappia
painamalla.

Puhdistusta varten avaa téryseulan kannen kiristysmutterit ja poista kansi taryseulan
paalta. Poista myos kannen alla oleva seula seka sen alapuolella olevat irralliset osat.
Huuhtele kansi, kaikki irralliset osat seké taryseulan pohja ja reunat huolellisesti
vedelld siten, ettd niihin ei jaa yhtaan syottoseosta tai kiintoaineita kiinni. Jata osat
kuivumaan siksi aikaa, kunnes kaikki huuhteluvesi on haihtunut.

Kiinnité kaikki osat asianmukaisesti takaisin paikoilleen.

Angel 20K-GS-ruuvipuristin

Angel 20K-GS-ruuvipuristinta operoitiin seuraavien ohjeiden mukaisesti:

1.

Ennen kokeen aloitusta varmista ruuvipuristimesta, ettd kaikki irralliset osat ovat
Kiinnitetty tiukasti ja asianmukaisesti paikalleen. Irrallisiin osiin siséltyy ruuvit,
puristimen kansi, suodatuskotelo, roiskekansi, erotuskansi seké paineyksikko.

Aseta kerdysastiat suodosnesteen ja kiintoainekakun ulostulojen alapuolelle.
Kéaynnista ruuvipuristin ohjausyksikon paavirtakytkimesta.

Ruuvit alkavat py6rid ohjausyksikon Start-nappia painamalla. Sy6té kiintoaineseosta
ruuvipuristimelle ruuvien ylapuolella olevan syottdsuppilon kautta. Al4 pida
ruuvipuristinta paalla tyhjiltaén pitkié aikoja, vaan sammuta se pikimmiten, kun
syottosuppilo on tyhjenee kiintoaineseoksesta. Sammuttaminen tapahtuu painamalla
ohjausyksikon Stop-nappia.

Kokeen jalkeen sammuta ruuvipuristin k&&ntamaélla padvirtakytkin nolla-asentoon.
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6. Puhdistusta varten irroita kaikki irralliset osat. Huuhtele kaikki irralliset osat sek&
syottosuppilo ja ruuvipesa huolellisesti vedella siten, etta niihin ei ja& yhtaan
syottoseosta tai kiintoaineita kiinni. J&ta osat kuivumaan siksi aikaa, kunnes kaikKi
huuhteluvesi on haihtunut.

7. Kiinnitd kaikki osat asianmukaisesti takaisin paikalleen.
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LITE IV Pumpun minimi- ja maksimivirtaamaa vastaavia ndenndisten viskositeettien

tuloksia hajotuskokeissa

Liitetaulukko VI. Hajotuskokeista eri  ajanhetkilld  kerdttyjen naytteiden ndennaisten
viskositeettien arvot pumpun minimivirtaamaa (0,53 L/min) vastaavalla
leikkausnopeudella.

Raaka-aine Pinaatti Porkkana Auringonkukan
siemenet
Hajotuskoe 2 3 4 5 6
Sekoitusnopeus [rpm] 5000 3000 5000 3000 5000
Viskositeetti [mPas], 5 min - 430 2028 - 1195
Viskositeetti [mPa-s], 10 min - 981 1228 3206 1328

Viskositeetti [mPas], 15 min | 1570 499 896 2410 1654
Viskositeetti [mPas], 20 min | 1766 463 698 2371 1488
[
[

Viskositeetti [mPa-s], 25 min | 2204 770 - - -
Viskositeetti [mPa-s], 30 min | 1568 602 531 2604 1792

Hajotuskokeiden naennaiset viskositeetit minimivirtaamalla
suhteessa D90-partikkelikokoon
3500
3000
2500 e
2000
1500 A A

1000

Viskositeetti [m-Pas]

| |
500 [ | ]

0 1 2 3 4 5 6 7
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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Liitekuva 7.  Hajotuskokeiden naytteistd pumpun asetetulla minimivirtaamalla (0,53 L/min)
méadritetyt ndenndiset viskositeetit samoista nadytteistd madritettyihin  D90-
partikkelikokoihin verrattuna.

Liitetaulukko VII. Hajotuskokeista eri  ajanhetkilld  kerdttyjen ndytteiden ndenndisten
viskositeettien arvot pumpun maksimivirtaamaa (2,5 L/min) vastaavalla
leikkausnopeudella.

Raaka-aine Pinaatti Porkkana Auringonkukan
siemenet

Hajotuskoe 2 3 4 5 6
Sekoitusnopeus [rpm] 5000 3000 5000 3000 5000
Viskositeetti [mPas], 5 min - 130 318 - 340
Viskositeetti [mPa-s], 10 min - 193 164 699 376
Viskositeetti [mPa-s], IS min | 383 97 118 602 453
Viskositeetti [mPas], 20 min | 415 89 103 607 407
Viskositeetti [mPa-s], 25 min | 495 116 - - -
Viskositeetti [mPa-s], 30 min | 367 90 83 680 441

Hajotuskokeiden ndaennaiset viskositeetit maksimivirtaamalla
suhteessa D90-partikkelikokoon

800
700 ® °
600 °

500 A

400 o A x
300 o

Viskositeetti [m-Pas]

200 -

100 Fu =

0 1 2 3 4 5 6 7
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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Liitekuva 8.  Hajotuskokeiden ndytteistd pumpun asetetulla maksimivirtaamalla (2,5 L/min)
méadritetyt ndenndiset viskositeetit samoista nadytteistd madritettyihin  D90-
partikkelikokoihin verrattuna.

Raaka-aineiden naennaiset viskositeetit eri lampdtiloissa
minimivirtaamalla
4000
020°C 030°C 040 °C 3631
3500
—, 3000 2719
£ 2500 s
5 1921
£ 2000 1792
K 1377 —
ko 1500 1195 1254
- 1000 647 745
531
500
1,0 2,0 1,1 I
0 : ,
Hajotuskoe 2: Hajotuskoe 2: Hajotuskoe 4: Hajotuskoe 4: A:ijiatis:lﬁjkgﬁ AHuiJi?tL;Sr:(lffkgln
Pinaatti + 5000 | Pinaatti + 5000 = Porkkana + 5000  Porkkana +5000 - & urng
. . . . siemenet + 5000 siemenet + 5000
rpm, 10 min rpm, 30 min rpm, 5 min rpm, 30 min . .
rpm, 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
Liitekuva 9.  Hajotuskokeissa 2,4 ja 6 hajotuksen alussa sekd hajotuksen lopussa kerétyista ndytteista

pumpun asetetulla minimivirtaamalla (0,53 L/min) mééritetyt ndenndiset viskositeetit
eri lampatiloissa.
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Raaka-aineiden naennaiset viskositeetit eri lampdtiloissa
maksimimivirtaamalla

700
638
0J20°C O30°C O40°C
600
528
- 500
o 441
% 382
= 400 367
5 338 340349
2 309 318311
£ 300 271
(%]
o
v4
=]
> 200
86 89
100 83
1]
0 T Hajotuskoe 6 Hajotuskoe 6
Hajotuskoe 2: Hajotuskoe 2: Hajotuskoe 4: Hajotuskoe 4: AuarJi?\ L:anlfjkaﬁ AuarJi: l:)SnI?fkaﬁ
Pinaatti + 5000 | Pinaatti + 5000 = Porkkana + 5000  Porkkana +5000 - 8 uring
. . . . siemenet + 5000 siemenet + 5000
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

Liitekuva 10. Hajotuskokeissa 2,4 ja 6 hajotuksen alussa seké hajotuksen lopussa keratyista naytteista
pumpun asetetulla maksimivirtaamalla (2,5 L/min) mééritetyt ndenndiset viskositeetit
eri lampatiloissa.
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LIITEV Laboratoriomittakaavan kokeiden tuloksista MODDE Pro:lla luodun mallin

kuvaajia ennen mallin optimointia

Liitekuvassa 11 esitettynd jaannosarvojen normaalijakauma vélittdméasti mallin luomisen
jalkeen. Mallin tarkkuus paranee, kun kaikki koepisteet lahestyvét nollaa. Liitekuvasta 11
nahdaan, ettd kaikki muut koepisteet olivat +1:n keskihajonnan siséll& nollasta lukuun ottamatta
koepistetta 11, jonka poikkeama nollasta oli hieman alle +2. Tdm4 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
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-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

Liitekuva 11. MODDE Pro:n tekema jaannosarvojen normaalijakauma alussa.

Liitekuvassa 12 esitettynd mallin ennustamien arvojen sekd mitattujen arvojen vastaavuudet
mallin luomisen jalkeen. J&&nndsarvojen normaalijakauman kuvaajassa (liitekuva 11)
miinuspuolella olleet koepisteet tarkoittivat, ettd mallin tekemé& ennustus oli mitattua arvoa
suurempi. L&helld nollaa olleet koepisteet puolestaan tarkoittivat, ettd mallin ennustama arvo
oli lahelld mitattua arvoa ja suhteellinen etdisyys nollasta oli sama kuin etéisyys suorasta

ennustettujen ja mitattujen arvojen kuvaajassa. N&ma kuvaajat korreloivat taten suoraan
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toistensa kanssa ja liitekuvasta 12 voidaankin néhda, etta kaikki muut koepisteet olivat lahelld

suoraa lukuun ottamatta jalleen koepistetta 11.

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

Laboratory scale experiments before corrections
Concentration of carotencids
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N=14; R2=0,82&; RSD=1,451; DF=7; Q2=0,503

Liitekuva 12.  MODDE Pro:n tekema ennustettujen arvojen ja mitattujen arvojen vastaavuus alussa.

Liitekuvassa 13 esitettynd mallin sovituksen yhteenveto heti mallin luomisen jélkeen.
Liitekuvasta 13 nihdaan, ettd yhteensopivuuden aste R? oli alussa 0,826 ja ennustusaste Q? oli
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

Liitekuva 13. MODDE Pro:n tekema sovituksen yhteenveto alussa.

Skaalatut ja keskitetyt muuttujien kertoimet mallin luomisen jalkeen on esitetty liitekuvassa 14.
Vertailussa yksittaisten muuttujien sekd muuttujien vélisten nelididen vaikutusten suuruus
karotenoidien kokonaiskonsentraatioon. Hyvaian malliin sisallytetddn muuttujat, joiden
kertoimet poikkeavat selkeésti nollasta ja joiden virhepalkki ei mene nollan yli. Liitekuvasta 14
nédhdaan, ettd ultraddnen nimellisteho (Pus) vaikutti selkedsti enemman karotenoidien
konsentraatioon, kuin lampdtila (T), liuottimen etanolipitoisuus (E-%) tai muuttujien
keskinaiset neliot. Ultradanen nimellisteho oli myds ainut muuttuja, jonka 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/]
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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

Liitekuva 14. MODDE Pro:n tekemat skaalatut ja keskitetyt muuttujien kertoimet alussa.



