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OZET

Bugalismada lavanta bitkisinin ugucu yag trtinlerinin CO, akigkani kullanilarak
stiperkritik sartlar altinda ekstraksiyonunda (Pc=72 bar ve Tc=31,1°C) tiriin verimi
tizerine basincin etkisi incelenmistir. Deneysel ¢alismalar 188 cm® hacime sahip
yiiksek basinca davanikli bir ekstraktor ile karbondioksit akiskani kullanilarak
stirekli bir sistemde gergeklestirilmigtir. Stuperkritik CO, ekstraksiyon deneylerinde
sicaklik ve akig hiza sabit tutulup sistem basincimin, ugucu yag verini iizerine
etkileri incelenmistir. Deneyler 8L1/dakika arasinda degigen CO, akig hizlarinda
gerceklestirilmigtir. Stperkritik akigkan ekstraksiyonu (SAE) ile elde edilen tirtin
miktarlan buhar distilasyonu sonuglanyla karsilastinlmigtir. SAE'u deneylerinde
95 bar ve 3,5 saat'te 52,24 g ucucu yag/kg numune ile maksimum ekstraksiyon
verimine ulagilmigtir. Geleneksel bir yontem olan buhar distilasyonu deneyleri
sonucunda elde edilen ugucu yag verimi 1se 27,9 g ugucu yag/ kg numune olarak
bulunmusgtur.

Anahtar Kelimeler: Siiperkritik akiskan ekstraksiyonu, karbondioksit,
ucucu vaglay, lavanta ¢igegi

THE EFFECT OF PRESSURE ON THE EXTRACTION OF ESSENTIAL
OIL. FROM FLOWERS OF LAVENDER PLANTS WITH
SUPERCRITICAL CO,

ABSTRACT

In this study, essential o1l of products of lavender plant were studied to effects
of pressure under supercritical conditions (Pc=72 bar and Tc=31.1 °C) using
fluid of CO, onthe product yield. Extraction experiments were carried out in a
continuous system using fluid of carbon dioxide with a high pressure extraction
system which had 188 em’ vessel volume. Supereritical CO, extraction
experiments were examined to effect of pressure on the essential oil yield if
temperature and flow rate were fixed, but also system pressure was changed.
Experiments were carried out in the ranges of 85 to 115 bar pressures, 35 °C
temperature, and in the ranges of 0.86 to 0.92 mL/min CO, flow rate. Data of
supercritical fluid extraction (SAE) was compared to steam distillation.
Experiments of SAE maximum extraction yield was reached with 52.24 g essential
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oil/kg sample at 95 bar and 3.5 hour. Essential o1l vield was found to be 27.9 g
essential oil/kg sample as a result of steam distillation experiments which is
traditional method.

Key Words: Supercritical fluid extraction, carbon dioxide, essential oils,
lavender flowers

1. GIRIS

Bitkilerden elde edilen ugucu yaglar ve tiirevleri seklindeki organik bilesikler gida, kozmetik,
tarim ve diger pek gok endiistriler tarafindan 6nemli miktarlarda kullamlmaktadir. Bitkilerin kendisi,
yapraklari, tohumlar veya meyvalarindan ¢ogunlukla uygun ¢éziiciiler egliginde organik yaglarin
alindig1 geleneksel ekstraksiyon metotlarmin (stvi-stvi, stvi-kati) pek ¢ok olumsuzluklari bilinmektedir.
Bitkilerin yapisinda bulunan bu ugucu yaglar, bitki maddelerinden bazi ekstraksiyon metotlari ile
alinmaktadir. Bu amag igin sikca kullamilan metotlardan biri su buhan distilasyonudur. Bu klasik
metotda duyarli bitki maddeleri nispeten viiksek sicaklikla kargi kargrvadirlar ve bu durum isiya-
duyarli bilegenlerden olugan ugucu yaglarin bozunmasina neden olmaktadir. Diger bir yontem olan,
gelencksel ¢6ziici ckstraksiyon metodunda (kati-sivi ekstraksiyon), sivi ¢éziiciilerin kullammi son
ugucu yag triiniinden, bunlarin tekrar uzaklagtirilmasi problemlerine yol agmaktadir. Yitksek
miktarlarda ugucu yaglar igin gelencksel metotlann bu yetersizlikleri istenmeyen bir durumdur ve bu
olaym sonucunda, bitkilerden ugucu yaglarin ekstraksiyonu igin siiperkritik akigkan teknolojisinin
aragtirma ¢aligmalarina énemli ilgi ve tegvik baglanugtir (1). Biitiin bu olumsuzluklar, ugucu yaglann
eldesinde verimi ve 6zellikle toksikolojik etkileri azaltici yonde yeni metotlarin aragtirilmasma yol
agmugtir. Son yillarda stiperkritik akigkan (SAE) teknigi ile bitkisel yaglarmn ekstraksiyonu konusunda
aragtirma ve teknoloji gelistirme ¢abalarinin yogunlagtigi gézlenmistir (2). Bu yontemin dzellikle
yilksek kiitle transferi, yitksek ¢oziiniirliik ve mert gaz kullanimi (CO,, Ar gibi) ile yiiksek saflikta
iriin eldesine izin vermesi gibi pekgok avantajlart aragtirmacilar tarafindan belirtilmigtir (1,2,3).
Aragtirmalarin gogu, CO, akiskamyla yapilan stiperkritik ekstraksiyon tekmigi ile tiriin kalitesi ve
safliginm énemli oranda arttirilabilecegini gbstermigtir.

Ugucu yaglar (esanslar, eterik yaglar, ugan yaglar, oleum, actheroleum) oda sicakliginda sivi
veya yari katt halde bulunabilen, suyla karigmayan, ugucu 6zellige sahip, kokulu ugucu madde
kangimlardir (4). Agikta birakildiklarinda, oda sicaklhiginda bile buharlagabildiklerinden 'ugucu yag',
‘eterik vag', giizel kokulu olduklarindan 'esans' gibi isimlerle amlirlar (5).

Lavantanin (Lavandula officinalis, Labiatae) taze gigekli dal uglarmdan subuhar distilasyonu
ile elde edilen bir ugucu yagdir. Bir Orta Avrupa bitkisi olan lavantanin Fransa, Ispanya ve Italya'da
kiiltiirii yapilmaktadar. Tirkiye'de yabani olarak yetismeyen bu bitki Istanbul civarinda yetistirilmekte
ise de ugucu yag elde etmek amaciyla genis olgiide kiiltiirts yaprilmamaktadir. Su buhan distilasyonuyla
bitkiden % 0,5-0,8 kadar ugucu vag elde edilmektedir. Bu yagin % 30-40" linalol ve % 35-55" linil
asetattir. Ugucu yagda geraniol gibi asiklik, dkaliptol gibi monosiklik ve borneol gibi bisiklik bagka
terpenik maddeler de bulunmaktadir. Lavanta esans1 (Oleum Lavandulae) tipta da ilag katki maddesi
olarak kullamlmaktadir. Bugiin daha ¢ok linalol ve linil asetattan dolayi, parfiimeri ve kozmetikte
kullamlmaktadir (5).

Akgiin ve arkadaglar1 (6), stiperkritik CO, ile lavanta gigeklerinden (Aydin, Cine) ugucu yaglann
ckstraksiyonunu yari siirekli bir sistemde gergeklestirmiglerdir. Caligmalarinda ¢dziicii akis hizinin,
sicakligin, basincin ve ekstraksiyon zamaninin ekstraksiyon hizina olan etkilerini incelemiglerdir.
Caligmalarmin bir kismunda 323 Kve 1,456 102 kg/dakika akig hizinda ekstraksiyon verimi iizerine
basmcin etkilerini incelemiglerdir. 80, 120 ve 140 Bar arasinda degigen basing degerlerinde, basincin
artmastyla ekstraksiyon veriminin arttigini séylemislerdir. Goto ve arkadaglar1 (7), galigmalarinda
stiperkritik karbondioksit ile nane yapraklarindan ugucu yagm ekstraksiyonunu yan stirekli bir akag
ckstraksiyon diizeneginde gergeklestirmislerdir. Cikig konsantrasyonu diger bir deyigle ekstraksivon
hizmmn, diigiik sicakliklarda ve vitksek basinglarda yiksek oldugunu bulmuglardir.



Lavanta Bitkisi Ciceklerinden Stiprekirik CO, ile Ugnucu Yaglarm Ekstraksiyonuna... 719

Bu galismada ise literatiirden farkli olarak CO, ¢oziiciisiiniin siirekli olarak sistemden gegirilmesi
ve farkli bir yoreye (Isparta yoresi) ait olan lavanta bitkisi gigeginden ugucu yaglarin ekstraksiyonunun
hem siiperkritik hem de geleneksel bir yéntem olan buhar distilasyonu yéntemleriyle gergeklestirilmesi
incelenmigtir. Ugucu yaglarin ekstraksiyon hizi sabit sicaklik ve akig hizinda basincin bir fonksiyonu
olarak aragtirilmgtar.

2. MATERYAL ve METOT

Lavanta bitkisinden ugucu yaglarimin ayrilmasi amaciyla yiiriitiillen bu galigma stiperkritik CO,
ekstraksiyonu ve geleneksel su buhar distilasyon sistemlerinde iki farkli deneysel caligmayla
gerceklegtirilmistir.

2.1. Materyal

Stuperkritik akigkan ekstraksiyonu yontemi ile ugucu yvag elde etmek igin, hammadde olarak
lavanta bitkisi ¢igegi kullamlmustir. Lavanta ¢igegi aktarlardan alinmig olup Isparta yoresine aittir.
Dogal ortamdan kuru halde getirtilen ¢igekler oda sicakliginda cam kavanozlarda muhafaza edilmistir.
Lavanta gigekleri porselen havanda istenilen boyuta gelmesi igin elle ezilmistir. Deneylerde %699,9
saflikta (Habasg) stvi CO, kullantlmagtar.

2.2, Siiperkritik Akiskan Ekstraksivonu Deneyleri

Bitkisel maddelerden stiperkritik ekstraksiyon yontemiyle ugucu yaglan elde etmek igin kurulan
deneysel diizeneginin gematik gosterimi Sekil 1'de verilmistir. Stiperkritik akigkan ekstraksiyonu
deneylerinin ger¢eklestirildigi deney sistemi temel olarak ii¢ ana kisimdan olugturulmustur. Bunlarin
ilki, maksimum basinc1 517,1 bar ve maksimum CO, akig hizi 107 mL/dakika olan yiiksek basing bir
sinngali pompa (ISCO, model 260D giringali pompa); ikincisi, mantolu, i¢ hacmi yaklagik 188 em®
olan yiiksek basinca dayanikli 304 paslanmaz celikten yapilmig bir ekstraktor (L=15 cm; D=4 cm)
ve sonuncusu ise seri olarak baglannug iig adet cam seperatérdir.

30 gram lavanta gigekleri porselen havanda istenilen boyuta gelmesi igin elle ezildikten sonra
ekstraktor igerisine yerlestirilmistir. Caligmada kullamlan CO, tiipiinde karbondioksit iki faz halinde
bulunmaktadir. Ust faz1 gaz, alt faz1 1se stvadar. Stvi karbondioksiti alabilmek g CO, tiipli igerisine
sifon yerlestirilmigtir. Pompa girig vanasi agilarak siv1 CO, sinngali pompa igerisine beslenmigtir.
S1v1-CO, istenilen basing degerine pompa vasitastyla getirilmistir. Ekstraktér ve baglant: elemanlart
wsitict bantlar ile istenilen sicakliga bir ayarli giig kayna@ (varyak) ve termostat sistemiyle isitilldiktan
sonra CO, ekstraktér igerisine sirmgali pompa ile 100 mL/dakika akig hiziyla sikastirilngtir. Pompa
ile sikigtirtlarak istenilen basinca getirilmis olan CO,, stiperkritik sicaklifa da ekstrakt6riin 1sitilmasiyla
getirilmigtir. Sistemin yatigkin duruma gelmesi igin yaklagik 90 dakika beklenmigtir. Daha sonra gek
vana agilarak ekstraksiyon islemi baglatilmuigtir. Pompa sartlarinda CO,'tn akag hiz1 0,86 - 0,92
ml./dakika arasinda degigen akig hizlarinda tulmustur. Cek vanada genlesme sonucu basinci dilgen
CO, igeren ugucu yag buz banyosu igerising yerlestirilen cam seperatérlere dogru hareket etmigtir.
Her 30 ve/veya 60 dakikada alinan ugucu yag émeklerinin tartimlari almmagstir. Deney ekstraksiyon
stiresinin tamamlanmasiyla sona ermigtir.
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CO,

Sekil 1. Stuperkritik Ekstraksiyon Deney Sistemi: (1) CO, silindiri, (2) siringa pompast, (3) ekstraktdr,
{4) manometre, (5) 1s1tma sistemleri, (6) ¢ek vana, (7) separatérler, (8) sogutma banyosu, (9) sabun
aks olger

2.3. Buhar Distilasyonu Deneyleri

Ugucu yag eldesinde yaygin olarak kullanilan geleneksel proseslerden en énemlilerinden biri
olan buhar distilasyonu metodu ile aym lavanta 6meklerinin yag ckstraksiyonlan laboratuar boyutlu,
Sekil 2'de gisterilen Clevenger cihazinda gergeklegtirilmigtir.

Sekil 2. Buhar distilasyonu yontemi ile ugucu yag miktar tayini cihazi (Clevenger Cihazi)

Deneylerde kurutulmug lavanta ¢igekleri kullamlmigtir. Porselen havanda elle ezilmig lavanta
gigeklerinden 100 g tartilarak Clevenger cihazimn 5 L’ lik balonuna yerlestirilmigtir. Uzerine 2 L saf
suve kaynama tagi ilave edilmistir. Balonun bek alevinde 1sitilmasiyla distilasyon iglemi baglatilmigtir.
Baylece su buhar ile siiriiklenen yag cihazin sogutucusunda yogunlagmig ve cihazin biiret kismindan
toplanmgtir. Yag ile birlikte burette toplanan suyun fazlasi egik bir boru yardimiyla balona tekrar
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geri dondurilmiigtiir. Cihazin taksimath kisminda toplanan yag seviyesi degismeyinceye kadar deneye
devam edilmistir. Deney siiresi yaklagik 3 saat sirmiigtiir. Elde edilen ugucu vag miktan yaklagik
27.9 g ugucu yag'kg numune olarak bulunmustur.

3. SONUCLAR VE TARTISMA

Stiperkritik akigkan ekstraksiyonu ile lavanta ugucu yagimn eldesine yonelik yiriitillen deneysel
galisma sonucunda dort farkli sistem basmemnda, 35 °C sabit sicaklik ve 0,86-0,92 ml/dakika arasmda
degisen akig hizlarinda belirtilen zamanlarda elde edilen toplam yag miktarlan Cizelge 1'de
dzetlenmistir. Degigik siirelerde kg numune bagina elde edilen yag miktarlan ise Cizelge 2'de verilmigtir.
Cizelge 1. 35 °C sicaklik ve 0,86-0,92 mL/dakika arasinda degisen CO, akis hizlarinda toplam ekstraksiyon

verimi Uzerine basincin etkileri

Toplam Toplam ekstraksiyon verimi, CO; aks Siire,
Basing (bar) g ucucu yag g ucucu yag/kg numune huzi, (dakika)
ml/dakika
85 1,08 36,06 0,86 180
95 1,57 52,24 0,92 270
105 1,39 46,45 0,87 300
115 1,39 46,32 0,91 240

Cizelge 2.35 °C sicaklik ve 0,86-0,92 ml /dakika arasinda degisen CO, akis hizlarninda, defisen basing degerlerinde,
ekstraksiyon veriminin zaman ile degigimi

Siire, (dakika) Ekstraksiyon verimi, g ugucu yag/kg numune
85 bar 95 bar 105 bar 115 bar

30 15,80 - - 14,36
60 21,63 30,89 19,90 24,20
90 26,46 - - 31,23
120 30,19 42,66 - 35,84
150 33,16 - - 38,75
180 36,06 46,88 35,27 41,37
210 - - - 43,63
240 - 50,93 41,97 46,32
270 - 52,24 R -

300 - - 46,45 -

Harcanan toplam CO, miktarlar1 toplam ekstraksiyon siiresi boyunca harcanan karbondioksit
miktarlarindan birim kg numune bagina hesaplanmig ve Cizelge 3'de gésterilmistir.

Cizelge 3. 35°C sicaklik, 0,86-0,92 mL/dakika arasinda degisen CO, alag hizlarmda ve 85, 95, 105 ve 115 bar
basing degerlerinde kg numune bagina harcanan karbondioksit miktarlan

CO,’in Harcanan toplam CQO, .
Basmg (bar) yogunlugu I-lIarcaI;a(ljl o miktari, dSlll;l:li;l
p (g/mL) toplam ml €O, | 1y cOL/kg numune (dakika)
85 0,497 155,1 2,57 180
95 0,690 2472 5,68 270
105 0,741 2620 6,47 300
115 0,768 217.4 5,57 240

Yapilan bu galigmada siiperkritik CO, ile lavanta gigeklerinden ugucu yag ekstrakte edilmigtir.
Lavanta ugucu yaginin, 35°C sicaklik ve 0,86-0,92 ml./dakika arasinda degisen CO, akig hizlaninda
ckstraksiyon verimi fizerine basincin etkileri incelenmugtir. Cizelge 1'de verilen seperattrlerdeki
toplam ugucu yaglarin kg numune bagina elde edilen yag miktarlar Sekil 3'de grafige gegirilmistir.
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Sekil 3. 35 °C sicakliginda ve 0,86-0,92 mL/dakikaarasmda degigen CO, akig hizlarmda toplam lavanta ugucu
yaginin ekstraksiyon verimi Gzerine basincin etkileni

Cizelge 2 ve Sekil 3'de goraldigi gibi 85 ve 95 bar basing degerlerinde basincin artmasiyla
birlikte ekstraksiyon veriminin arttigi, aym sekilde 105 ve 115 bar basing degerlerinde basincin
artmasiyla birlikte ekstraksiyon veriminin arttig1 gériilmiistiir. Ekstraksiyonun 180. dakikasinda, 85
ve 95 bar basing degerlerinde ekstraksiyon verimi 36,06 ve 46,88 g ugucu yag/kg numune iken 105
ve 115 bar basing degerlerinde 35,27 ve 41,37 g ugucu yag/kg numune oldugu Cizelge 2 ve Sekil
3'de gorilmektedir. Basincin artmasiyla molekiillerin katryr gdzmek igin gézenekler igerisine difiizyonu
oldukga zorlagir. 105 ve 115 bar basing degerlerinde verimdeki azalig bu nedenden dolay1 olmug
olabilir. Akgiin ve arkadaglari, (2000) lavanta ile yapnusg olduklan ¢aligmada ekstraksiyon veriminin
basingla birlikte arttigim belirtmiglerdir. Cizelge 3'de verilen kg numune bagina harcanan CO,
miktarlarina karg1 ekstraksiyon verimi $ekil 4'de grafige gegirilmigtir.
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Sekil 4. 35 °C sicakliginda ve 0,86-0,92 ml/dakika arasinda degisen CO, akis hizlarinda harcanan CO, bagina
toplam lavanta ugucu yaginin ekstraksiyon verimleri

Sekil 4'de sabit bir ekstraksiyon verimi alindiginda, megin 30 gugucu yag'kg numune'de, 95 bar
igin yaklagik 1,2 kg CO,/kg numune, 85 bar igin yaklagik 1,8 kg CO/kg numune, 115 bar igin
yaklagik 2.0 kg CO /kg numune, 105 bar igin yaklagik 3,1 kg CO,/kg numune harcanmugtir. Sonug
olarak 95 bar basing degerinde en az karbondioksit degeri harcanarak 30 g ugucu vag/kg numune
degeri bulunmustur. Sekil 4'de goraldigi gibi 95 bar basing degerinde 270 dakika sonunda kg
numuneden gegen karbondioksit miktan 5,68 kg CO,/kg numune olurken elde edilen maksimum
ugucu yag verimi 52,24 gugucu yag/ kg numune olarak bulunmustur.

Yag veriminin 85-95 barve 105-115 bar basing araliklarinda artig goriildiigii oysa 95 bar'da ise
beklenen degerlerin izerinde oldugu gériilmiistiir (1,6). Bufarklilik iki sekilde yorumlanabilmistir.
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Bunlardan biri segilen sicakligin literatiir verilerinden farkl olarak kritik sicakliga oldukga yakin
olmasi dolayisiyla ¢6ziicii etkisinin daha fazla olabilecegine ve ikinei bir neden olarakta belirtilen 1ki
basing araliginda ekstraksiyon mekanizmasinda olugabilecek bir degisime baglanmustir.

Deneysel caligmalarm ikinci kisminda ise lavanta gigeklerinden ugucu yaglar su buhar distilasyonu
ile ckstrakte edilmig ve galismada 27,9 g yag’kg numune ugucu yag elde edilmugtir. Stiperkritik CO,
ile vapilan deneylerde elde edilen sonuglarla buhar distilasyonu kargilagtirldiginda elde edilen verimin
vaklagik iki kat daha fazla oldugu gérilmiigtir. Stiperkritik ekstraksiyon yonteminin geleneksel
yontemlerle karsilagtinldiginda 6zellikle pahali ve vitksek safliktaki maddelerin tiretilmesinde oldukga
avantajli oldugu sonucuna varilmisgtir.
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