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RO 129095 B1

Inventia descrie un procedeu de obtinere a uleiului purificat de strut, destinat utilizarii
in domeniul alimentar, cosmetic si farmaceutic.

Interesul pentru obtinerea unor produse naturale cu continut semnificativ de acizi
grasi omega 3, omega 6 si omega 9 a crescut semnificativ in ultima decada datorita eviden-
tierii de catre comunitatea stiintifica medicala a efectelor benefice ale acestora asupra
organismului uman.

Printre sursele naturale de grasimi bogate in acizii grasi omega 3, 6 si 9, cunoscute
si utilizate in diverse domenii, putem enumera uleiul de in, uleiul de peste (in special somon)
si uleiurile de emu, strut etc.

Procedeele de obtinere si purificare a grasimilor cu continut cat mai ridicat de acizi
grasi omega 3, 6 si 9, publicate n literatura de specialitate sau brevetate, sunt adaptate la
natura materiei prime utilizate si, implicit, la natura si continutul in impuritati ale materialului
brut.

Obtinerea uleiurilor din grasimile animale comporta realizarea unei etape de pregatire
a materiei prime, constand in separarea tesuturilor grase, spalarea si tocarea fina pana la
nivel de pasta. Aceasta operatie este prezentata in literatura de specialitate in mod constant,
fara modificari semnificative.

Extractia uleiurilor din grasimile de origine animala este realizata prin metode fizice
sau chimice cum ar fi:

- extractia cu fluide supercritice, respectiv cu CO,, la o temperatura de 45...55°C si
o presiune de 20...25 mPa (Longhu Wang, Genchun Chen, Xuesong Liu, Yong Chen,
Yinchi Jin, "Method for preparing ostrich oil", CN 101649249 (A)/17.02.2010);

- extractie cu solventi de tipul eter etilic sau eter de petrol (Jianxi Fu, Fangping Shi,
Qingqi Ma, "Method for extracting ostrich oil and separating oil and grease”,
CN 101524098 (A)/09.09.2009; Genchun Chen, Yong Chen, Xuesong Liu, Feng Wang,
Longhu Wang. "Method for exiracting ostrich oil by petroleum ether solvent”,
CN 101824362 (A)/08.08.2010), la temperatura de reflux, timp de 2...3 h;

- extractie cu abur (Konishi ltsuro, "Method for separating, extracting and
purifying ostrich oil from ostrich”, JP 2005146236 (A)/09.06.2005).

Procedeele de purificare aplicate si prezentate in literatura de specialitate sunt, in
general, combinatii de operatii cunoscute si utilizate pentru indepartarea unor contaminanti
de genul proteinelor, acizilor grasi liberi, fosfolipidelor, a pigmentilor, eventual a metalelor
extrase, si a compusilor de oxidare continuti in extractele brute. In principiu, in toate cazurile
se efectueaza operatia de deproteinizare, operatia de desaponificare, operatia de decolorare
si de dezodorizare. Metodele aplicate pentru realizarea acestor deziderate constau in
utilizarea unor materiale absorbante, cum ar fi: argila activata (Konishi Itsuro, " Method for
separating, extracting and purifying ostrich oil from ostrich”, JP 2005146236
(A)/09.06.2005; Nock Anthony, "Process for refining glyceride oil", WO 9425551
(A1)/10.11.1994), silicatul de sodiu (Hernandez Ernesto, Rathbone Steve, " Refining of
glyceride oils by treatment with silicate solutions and filtration”, WO 0068347
(A1)/16.11.2000), pamanturi decolorante sau tip Fuller (Hernandez Ernesto, " Sequential
cryslallization and adsorptive refining of triglyceride oils”, WO 2004018597
(A1)/04.03.2004).

Conditiile de operare, ordinea aplicarii, precum si modalitatile de combinare a opera-
tiilor din cadrul etapei de purificare au generat o serie de modele tehnologice proprii echi-
pelor de cercetatori implicati in rezolvarea cat mai eficienta, mai rapida si mai economica a
acestei probleme.
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O varianta inedita de realizare a purificarii uleiului brut prevede aplicarea unei operatii
de winterizare, care consta in racirea treptata a materialului lipidic din care se separa cristale
de gliceride cu continut mai bogat in acizi grasi saturati si care, in procesul de cristalizare
lenta, inglobeaza si compusii nedoriti, prezenti in uleiul brut. Autorii brevetului care mentio-
neaza acest tip de operatie ca procedeu de purificare afirma ca indepartarea prin filtrare a
acestui depozit cristalin realizeaza o purificare mai avansata a uleiului brut (Hernandez
Ernesto, "Sequential crystallization and adsorptive refining of triglyceride oils",
WO 2004018597 (A1)/04.03.2004).

De asemenea, totin literatura de specialitate (E. Hernandez, “Emu Oil Processing
and Properties”, 1995), este prezentat un procedeu generalizat, care este personalizat in
functie de nevoile producatorului, de obtinere a uleiului de emu, utilizabil in industria alimen-
tara, farmaceutica sau cosmetica. Procedeul de obtinere a uleiului de emu trebuie sa contina
urmatoarele faze: 1) spalarea grasimii cu apa la temperatura de 48...60°C, 2) spargerea
celulelor de grasime sub vacuum, la o temperatura de 80...120°C, 3) separarea grasimii de
partea solida prin filtrare, centrifugare sau presare, 4) spalarea grasimii, care are loc in
scopul coaguldrii i separarii componentelor proteice, operatie care decurge, in mod obignuit,
la 0 temperatura de 100°C, prin simpla spélare cu abur sau prin spalare cu acid citric sau cu
fosfat trisodic, 5) uscarea grasimii prin incalzirea rapida la 120°C si introducerea intr-un
reactor de unde este extrasa apa sub forma de vapori si separat uleiul uscat, operatie ce
poate decurge si la temperatura mica daca se utilizeaza vacuumul. Uleiul astfel obtinut este
rafinat apoi prin urmatoarele operatii: 1) neutralizarea cu solutie caustica 10...15%, adaugata
in exces pentru completa neutralizare si centrifugare pentru separare, 2) albirea cu ajutorul
argilei acide, 3) dezodorizarea cu ajutorul aburuluila 176...232°C, in vacuum de 2...4 mmHg,
introdus Tn contracurent cu uleiul incalzit, 4) winterizarea si 5) randomizarea. in documentul
CN 102277228 A, este prezentata o metoda de obtinerea uleiului de strut rafinat. Metoda
consta in obtinerea tesutului gras de strut, maruntirea materiei prime, introducerea intr-un
dispozitiv de extractie, addugarea apei, presarea pentru extragere si filtrarea pentru sepa-
rarea uleiului crud, incalzirea uleiului crud, adaugarea de solutie diluata alcalina, agitare,
separarea prin sedimentare si colectarea fazei uleioase, deshidratarea prin centrifugare,
dupa incalzirea fazei uleioase, colectarea fazei superioare de ulei limpede si uscarea in
vaccum, pentru indepartarea apei si obtinerea uleiului rafinat. in articolul lui Sergio Escobar,
Processing of the Fat in Commercial Oil of Ostrich, este trecuta in revista modalitatea
de procesare a carnii de strut, fazele acestei procesari si proprietatile pe care le prezinta
uleiul de strut obtinut.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia este eficientizarea operatiilor de purifi-
care prin reducerea pierderilor de material util si prevenirea degradarilor posibile pe parcursul
etapei de purificare.

Procedeul de obtinere a uleiului purificat de strut, pentru uz alimentar, cosmetic si
farmaceutic, prin extractia de ulei din materia prima, urmata de purificare, desaponificare,
decolorare, dezodorizare si uscare, winterizare, conform inventiei, consta in extragerea
uleiului din grasimea animala pregatita sub forma de pasta la temperatura de 72...90°C, cu
abur la o presiune de 21 psi, timp de 30 min, dupa care se separa faza lipidica, care se
trateaza de doua ori, de fiecare data cu o solutie de clorura de sodiu 10...25%, incalzita la
o temperatura de 60...70°C, in raport de 50% fata de volumul de material lipidic, dupa care,
peste extractul spalat, se adauga o solutie de clorura de sodiu 10...25%, incalzita la o tempe-
raturd de 60...70°C, in raport de 50% fata de volumul de material lipidic si o solutie de
hidroxid de sodiu 10...15%, in raport de 1...3% fata de volumul de material lipidic, in functie
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de valoarea aciditatii libere determinate, dupa care se separa prin sifonare fractia lipidica de
masa de sapun compactata prin centrifugare la 6000...9000 rot/min, timp de 30 de min,
materialul lipidic desaponificat fiind in continuare tratat initial cu 1...3% bentonita activata
acid, apoi cu 1...2% carbune activ, la o temperatura de 60...80°C, timp de 30 min, dupa care
se mentine sub agitare energica la o presiune de 1...2 mbar, la o temperatura de
160...200°C, timp de 30...60 min, materialul lipidic rezultat fiind descarcat in vase opace,
inchise etans, care se mentin la o temperaturd de 20...25°C, timp de 24...48 h, apoi se
racesc la 15°C si se mentin timp de 2...4 h, dupa care se centrifugheaza la minimum
8000 rot/min, timp de 15...20 min, din care se obtin doua fractii lipidice, cu un randament de
recuperare a materialului lipidic din tesuturile de strut de 87%.

Avantajele inventiei prezentate constau in faptul ca, prin utilizarea solutiei de clorura
de sodiu in etapele de purificare primara si de desaponificare, se scurteaza timpul necesar
separarii fazelor prin dezemulsionarea uleiului supus spalarii, respectiv prin compactarea
fulgilor de sapun rezultati la tratarea cu hidroxid de sodiu, i se realizeaza o separare mai
neta a fazelor, ceea ce permite o reducere a pierderilor de material lipidic util.

Un alt avantaj pe care il prezinta procedeul prezentat consta in aceea ca utilizarea
combinatiei de carbune activ cu bentonita activata acid permite purificarea si valorificarea
superioara a materialelor lipidice, al caror indice de peroxid initial (valori peste 10...15) ar
conduce la declasificarea lor.

Un alt avantaj pe care il prezinta procedeul prezentat consta in faptul ca aplicarea
operatiei de winterizare la finalul procesului conduce la obtinerea unui produs care poate fi
valorificat Tn industria cosmetica si chiar si cea farmaceutica, spre deosebire de exemplele
prezentate in literatura de specialitate, unde aceasta fractie este separata din produsul
partial purificat si este considerata un deseu.

Obiectul prezentei inventii consta in realizarea unui procedeu de obtinere a uleiului
de strut purificat pentru uz alimentar, cosmetic si farmaceutic, constand intr-o succesiune de
etape cuprinzand operatii efectuate in conditii specifice stabilite prin studii proprii.

Un alt obiectiv dependent de obiectivul principal a constat in eficientizarea operatiilor
de purificare, prin reducerea pierderilor de material util, obiectiv atins prin efectuarea opera-
tiilor de deproteinizare, precum gi de desaponificare, in prezenta de clorura de sodiu in con-
centratie de 10...25%.

Utilizarea clorurii de sodiu permite coagularea proteinelor degradate in timpul etapei
de extractie a grasimilor din osanza de strut, facilitdnd decantarea si separarea acestora din
materialul lipidic, mareste densitatea stratului apos, fapt care faciliteaza separarea mai
rapida a apei de stratul lipidic, si conduce la dezemulsionarea amestecului de apa si grasimi.
Scurtarea semnificativa a duratei procesului de decantare reduce riscul aparitiei produsilor
de hidroliza a grasimilor, precum si riscul aparitiei produsilor de oxidare a acestora.

Utilizarea clorurii de sodiu din cadrul etapei de desaponificare conduce la reducerea
riscului de retinere a sapunurilor in fractia lipidica, datorita efectului de spargere a emulsiei
formate si a efectului de compactare a sapunului, facilitand separarea eficienta a acestuia.

Obiectivul de a realiza o indepartare cat mai completa a impuritatilor de tipul pigmen-
tilor si a materiilor degradate prin oxidare, precum gi a eventualelor urme de sapun ramase
dupd operatia de desaponificare, a fost realizat prin utilizarea unei combinatii de materiale
absorbante, cum ar fi carbunele activ, in raport de 1...2% fata de materialul lipidic de purifi-
cat, si bentonita activata acid (printr-o metoda proprie), in raport de 1...3% fata de materialul
lipidic, in functie de gradul de incarcare si continutul de materiale nedorite al materialului
lipidic, respectiv de culoarea si de indicele lui de peroxid.
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Materialele absorbante cunoscute ca eficiente in realizarea decolorarii materialelor
continand pigmenti naturali nu au oferit rezultatele scontate, conducéand, in cele mai multe
cazuri, la cresterea indicelui de peroxid al materialului tratat. Combinarea acestora, mai exact
a bentonitei acide cu carbune activ, a permis obtinerea de ulei de strut incolor sau slab
galbui, reducerea indicelui de aciditate si in special a indicelui de peroxid cu 2 pana la
7 unitati.

Obiectivul realizarii unui randament de valorificare cat mai ridicat, respectiv peste
85%, al grasimii de strut, care prezinta circa 30% gliceride, cu continut relativ ridicat de acizi
grasi saturati (susceptibili de a cristaliza in timp la temperaturi sub 25°C) a fost indeplinit prin
aplicarea operatiei de winterizare la finalul procesului, dupa efectuarea etapelor de purificare
si uscare. S-a obtinut astfel o fractie semisolida, cu un continut mai scazut (sub 1%) de acizi
grasi omega 3, 6 si 9, dar utilizabili cu succes la realizarea de produse cosmetice.

In continuare, se da un exemplu de realizare a procedeului de obtinere a uleiului
purificat de strut, in vederea realizarii de produse de uz alimentar, cosmetic si farmaceutic,
constand intr-o succesiune de 7 etape tehnologice, dupa cum urmeaza:

Etapa 1: Pregatirea materiei prime - consta in spadlarea grasimii animale, cantarirea
si tocarea foarte find, pana la obtinerea unei paste.

Etapa 2: Extractia uleiului - consta in introducerea pastei in vasul de extractie, intro-
ducerea de abur sub presiune (21 psi), mentinerea la temperatura de 75...90°C timp de
30 min, dupa care materialul se descarca intr-un vas decantor cu fund conic, prevazut cu
robinet de evacuare.

Etapa 3: Purificarea primara - consta in evacuarea fazei inferioare apoase separate
si a eventualelor resturi de tesut neextras, si tratarea fazei lipidice de 2 ori cu solutie de
clorura de sodiu 10...25%, incalzita la 60...70°C, in raport de 50% fatd de volumul de material
lipidic, urmata de agitare si descarcarea fazei apoase dupa circa 10...15 min, cand se reali-
zeaza separarea fazelor.

Etapa 4: Desaponificarea - se realizeaza in acelasi vas decantor in care se adauga
solutia de clorura de sodiu 10...25%, incalzita la 60...70°C, in raport de 50% fata de volumul
de material lipidic, si solutie de hidroxid de sodiu 10...15%, in raport de 1...3% fata de
volumul de material lipidic (in functie de valoarea aciditatii libere determinate). Materialul este
agitat pentru omogenizare, iar dupa circa 10...15 min, cand se realizeaza separarea fazelor,
se descarca faza apoasa. Compactarea masei de sapun format este realizata prin centrifu-
gare la 6000...9000 rot/min, timp de 30 min, dupa care se poate separa fractia lipidica prin
sifonare, in conditii de siguranta.

Etapa 5: Decolorarea - materialul lipidic desaponificat se introduce intr-un vas
prevazut cu sistem de agitare si incélzire, se incalzeste la 60...80°C si se trateaza cu bento-
nita activata acid, in raport de 1...3% fata de materialul lipidic, Tn functie de gradul de incar-
care si continutul de materiale nedorite al materialului lipidic, respectiv de culoarea si de
indicele Iui de peroxid. Materialul se mentine sub agitare la temperatura de 60...80°C, timp
de 30 min, dupa care se adauga carbune activ, in raport de 1...2% fata de materialul lipidic
de purificat si se mentine inca 30 min in aceleasi conditii, dupa care uleiul purificat se separa
prin filtrare.

Etapa 6: Dezodorizarea si uscarea - se realizeaza concomitent, intr-un sistem etans,
la presiune scazuta (1...2 mbar), la temperatura de 160...200°C, sub agitare energica, timp
de 30...60 min.

Etapa 7: Winterizarea - materialul lipidic purificat este descarcat in vase opace,
inchise etansg, care se mentin la 20...25°C timp de 24...48 h, apoi se racesc la 15°C si se
mentin timp de 2...4 h, apoi se centrifugheaza la minimum 8000 rot/min, timp de 15...20 min.
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Prin aplicarea procedeului prezentat se obtine o fractie lipidica lichida, limpede,
incolord sau slab galbuie, cu o densitate la 20°C de 0,87...0,92 g/cm?®, cu indice de peroxid
de maximum 5, indice de aciditate de maximum 0,15 mg KOH/1 g, indice de saponificare
cuprins intre 195...200 mg KOH/g, indice de iod de circa 77 gl/100g, apa si substante volatile
maximum 0, 1%, caracteristici fizico-chimice care Tl recomanda pentru utilizare in producerea
de medicamente, produse cosmetice sau suplimente alimentare, si o fractie semisolida,
omogend, onctuoasa, cu o densitate la 40°C de 0,87...0,93 g/cm?®, cu indice de peroxid de
maximum 5, indice de aciditate de maximum 0,15 mg KOH/1 g, indice de saponificare
cuprins intre 195...204 mg KOH/g, indice de iod de circa 72 gl/100 g, apa si substante
volatile maximum 0,15%, caracteristici fizico-chimice corespunzatoare pentru utilizare la
fabricarea de produse cosmetice sau ca excipient in industria de medicamente.
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Revendicare

Procedeu de obtinere a uleiului purificat de strut, pentru uz alimentar, cosmetic si
farmaceutic, prin extractia de ulei din materia prima, urmata de purificare, desaponificare,
decolorare, dezodorizare si uscare, winterizare, caracterizat prin aceea ca uleiul se extrage
din grasimea animala pregatita sub forméa de pasta la temperatura de 72...90°C, cu abur la
o presiune de 21 psi, timp de 30 min, dupa care se separa faza lipidica care se trateaza de
douad ori, de fiecare data cu o solutie de clorura de sodiu 10...25%, incalzita la o temperatura
de 60...70°C, in raport de 50% fata de volumul de material lipidic, dupa care peste extractul
spalat, se adauga o solutie de clorura de sodiu 10...25%, incalzita la o temperatura de
60...70°C, in raport de 50% fata de volumul de material lipidic si o solutie de hidroxid de
sodiu 10...15%, in raport de 1...3% fata de volumul de material lipidic, in functie de valoarea
aciditatii libere determinate, dupa care se separa prin sifonare fractia lipidica de masa de
sapun compactata prin centrifugare la 6000...9000 rot/min, timp de 30 de min, materialul
lipidic desaponificat fiind in continuare tratat initial cu 1...3% bentonita activata acid, apoi cu
1...2% carbune activ, la o temperatura de 60...80°C, timp de 30 min, dupa care se mentine
sub agitare energica la o presiune de 1...2 mbar, la o temperatura de 160...200°C, timp de
30...60 min, materialul lipidic rezultat fiind descarcat in vase opace, inchise etans, care se
mentin la o temperatura de 20...25°C, timp de 24...48 h, apoi se racesc la 15°C si se mentin
timp de 2...4 h, dupa care se centrifugheaza la minimum 8000 rot/min timp de 15...20 min,
din care se obtin doua fractii lipidice, cu un randament de recuperare a materilului lipidic din
tesuturile de strut de 87%.

Editare si tehnoredactare computerizata - OSIM
Tiparit la: Oficiul de Stat pentru Inventii si Marci
sub comanda nr. 80/2017
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