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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Reinigung von Glyzeridsl, das die
Entschleimungsstufe des Glyzeriddls beinhaltet, dadurch
gekennzeichnet, daB nach der Entschleimungsstufe eine
Separationsstufe folgt, in der ungeldste und nicht
avzentrifugierbare Partikel aus dem entschleimten {1
entfernt werden.

2, Verfahren geméB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dofl die genannten Partikel durch Mikrofiltration ent-
fernt werden,

3. Verfehren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-
zeichnet, daB nach der Entschleimungsstufe eine Zwischen-
aufhewahrung des entschleimten Ols fiir eine solche Zeit-
dauer und unter solchen Temperaturbedingungen folgt, die
eine Agglomeration der erwidhnten ungeldsten Partikel
hervorrufen,

4, Verfahrenn nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet,
da die erwdhnten Partikel bei einer Oltemperatur unter
90°¢ vorzugsweise unter 65°C agglomerieren,

5+ Verfahren nach Anspruch 3 oder 4, dadurch gekenn-
zelchnet, daB das zu reinigende Glyzeridsl der Super=-
Entschleimungsstufe des Glyzeridsls unterzogen wird,

6. Verfahren nach Anspruch 4 oder 5, dadurch Zekenn-
zeichnet, daB die ungeldsten Partikel bei einer 1~
temperatur zwischen Umgebungstemperatur und 40°C fijr

eine Zeitdauer von ungefdhr 0,5 bis 5 Stunden agglo-
merieren,
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T. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 6, dadurch gekenn-
zeichnet, daB ein die Bildung von ungelosten Par! keln
und/oder die Agglomeration der ungeldsten Partikel
forderndes Mittel dem 01 zugesetzt wird.

8+ Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet,
daB der Promotor Alkali, Sdure, Wasser, hydratisier-
bare Phosphatide, hydrolisierte Phosphatide und deren
Mischungen enthdélt.

9., Verfahren gemdB Anspruch 7 oder 8, dadurch gekenn-
zeichnet, daB der Promotor alkalisch ist und in einer
Menge #quivalent zu ungefdhr 0,01 bis 100 % freien,

in dem entschleimten 01 enthaltenen Fettsiiuren zuge-
getzt wird.

10, Verfahren nach Anspriichen 1 bis 9, dadurch gekenn-
zeischnet, daB die Separationsstufe die Zugebe eines
Adsorptions- und/oder Absgorptionsmittel fir die zu end-
fernenden ungeldsten Partikel umfalBt,

11. Verfahren nach Angpriichen 3 bis 10, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die Partikel durch Filtration, Mikro-
filtration, Zentrifugieren, Sedimentation und/oder’
Dekantieren entfernt werden,
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Verfahren zur Reinigung von Glyzeridsl

Anwendungsgebiet der Erfindung

Vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur
Reinigung von Glyzeriddl und insbesondere auf ein solches

Reinigungsverfahren, das eine Entschieimungsstufe enthilt.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Glyzeriddle, insbesondere pflanzlichen Ursprungs, wie
z.B. Sojabohnen&l, Rapsdl, Sonnenblumendl, Saflordl,
Baumwollsaatdl u.d. stellen ein wertvolles Rohmaterial
fir die Nahrungsmittelgiiterindustrie dar. Diese Ole er-
hdlt man in Rohform meistens aus Samen und Bohnen durch

Auspressen und/oder L&sungsmittelextraktion.

Solche Roh-Glyzeriddle bestehen hauptsdchlich aus Tri-
glyzeridkomponenten., Allerdings enthalten sie im allge-
meinen auch einen signifikaten Anteil von nichttri-
glyzeriden Komponenten wie Phosphatide (Schleime), Wachs-
substanzen, gemischte Glyzeride, freie Fettsduren, Farb-
stoffe und geringe Anteile Metall. In Abhingigkeit von
der vorgesehenen Verwendung des Ols haben viele dieser
Verunreinigungen einen unerwiinschten Einflufl auf die
(Lagerung)-Stabilitdt, den Geschmack und die Farbe der
spdteren Erzeugnisse. Deshalb ist eine Reinigqung er-
forderlich, das heif3t es miissen der Schleim und andere
Verunreinigungen aus den Roh-Glyzeriddlen weitestgehend

entfernt werden.
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Im allgemeinen ist die 1. Stufe zur Reiniqgung der
Glyzeriddle die sogenannte Entschleimungsstufe, das
heiflit die Entfernung der Phosphatide. In vorliegendem
Kontext bezieht sich der Begriff "Entschleimung" auf
jede Behandlung des 0ls, evtl, beispielsweise nach der
Aufbéreitung des 0Ols, wodurch die Entfernung von Schleim
und Begleitstoffen erreicht wird. Bei dem konventionellen
Entschleimungsprozessen wird dem Roh-Glyzeridsl Wasser
zugesetzt, um die Phosphatide zu hydratisieren, die an-
schlieflend beispielsweise durch Zentrifugieren entfernt
werden. Das das sich ergebende entschleimte 01 oft noch

unakzeptable hohe Anteile "nichthydratisierbarer"
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Phosphatide enthdlt, folgen dieger Wasser-Entschileimungs-
gtufe normalerweise chemische Behandlungen mit Sdure

und Alkali,um die restlichen Phosphatide zu entfernen

und die freien Pettsduren zu neutralisieren ("Alkali-
Raffination").

Mschliefend wird das so gebildete Soapstock mittlels
Zentrifugieren von dem neutralisierten Ol getrennt. Das
sich ergebende 01 wird danr weiter unter Anwendung von
Entfdarbung- und Desodorierbehandlungen voredelt.

Nach der obenbeschriebenen Wasser-Entschleimungsstufe
erreicht man im allgemeinen Restphosphatwerte in der
GréBenordnung von 100-250 ppm. Mittels des verbesserten
Entschleimungaverfahrens gemif Beschreibung in US 4.049.686,
bei dem das Roh- oder wasserentschleimte 1 mit kon-
zentrierten Sduren, z.B. insbesondere Zitronensidure,
behandelt wird, kann man die Regtphogphatwerte bis auf
einen Bereich von 20-50 ppm absenken. Dieses Entschlei-
mungsverfahren wird hier weiterhin als Super-Entschlei-
mungsverfahren bezeichnet,

Im allgemeinen sind die nachfolgenden Veredlungsstufen
um so besser oder leichter, je niedriger der Anteil von
Restphosphatiden nach der Entschkimﬁngsstufe ist. Ins-
besondere fiilhrt ein niedriges Fhosphatidnivesu nach dexr
Entschleimung zu einer leichteren Verarbeitung iu dar
Alkali-Raffinationgstule, oder eo kann sogar die Mog-
lichkeit eroffnen, die Alkali-Raffinationsstufe ganz
und gar wegzulassen., In diesem Fall wird das 01 weiter-
hin mittels Entfédrbung und Dampfraffinierung veredelt.
Eine Raffinierungsverfahrengstufe, die keine Alkalibe-
handlung und nachfolgende Entfernung des Soapstocks ein-
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schlieBt, wird oft als "physikalische Paffinierung" be-
zeichnet, und ist hinsichtlich der Vermeidung von Ver-
schmutzung, der Verarbeitungseinfachheit und des Ergebnisses

in hohem MaBe wiinschenswert,

Ziel der Erfindung

Durch das erfindungsgemdfle Verfahren zur Reiniqung von
Glyzeriddl werden sehr niedrige Restphosphorwerte von
unter 10 ppm oder sogar 5 ppm erzielt., Dadurch kénnen
Entfirungsmittel eingespart und somit die Okonomie des
Verfahrens verbessert werden, Durch den geringeren Ver-
brauch an Entfédrbungsmitteln wird auBlerdem die Umwelt

entlastet.

Darleqgung des Wesens der Erfindung

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde,
konventionell entschleimtes Ol von restlichen, ungeldsten
Phosphatiden zu reinigen und somit ein verbessertes Rei-

nigungsverfahren fiir Glyzeridol zur Verfiigung zu stellen.

Man hat nunmehr festgestellt, daBl - 06wohl das koanventionell
entschleimte Ol visuell "kristall" %lar erscheinen kann -
noch ein gewisser Anteil von restlichen, ungeldsten
Phosphatiden vorhanden ist, z.B. hydratisierte Phosphatide,
die mittels einer einfachen Zentrifugierung nicht entfernt
werden kdnnen. Man kann diese Partikel durch eine direkte
Mikrofiltration oder mittels einer geeigneten Separations-

technik entfernen, nachdem man das 01 Bedingungen ausgesetzt
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hat, die eine Agglomeration und/oder die zusdtzliche Bildung
von ungeldstem Schleim fdrdern, der solche Partikel enthdlt,
die eine geeignete Lagerzeit bei entsprechender Temperatur
unter Zusatz von agglomerationsfdrdernden Mitteln, z.B.
Alkali, hydratisierte Phosphate, Wasser und deren Mischungen
ermdglichen. Bei Restphosphatiden sind Restphosphorniveaus
unter 15 ppm oder sogar unter 10 oder 5 ppm erreichbar.

Eine sehr einfache Methode zur Abtrennung dieses Anteils
ungeldster Phosphatide, die im technischen MaBstab

anwendbar ist, hat man in der Filtration {iber einen
Mikrofilter mit geeigneter PorengrdBe und Pordsitat
gefunden. DemgemdB liefert die vorliegende Erfindung im
weitesten Sinne ein Verfahren zur Reinigung von Glyzerid-
61, bestehend aus der Stufe der Entschleiiung des ge-
nannten Glyzeridéls, dadurch gekennzeichnet, daB nach der
Entschleimungsstufe eine Separationsstufe folgt, bei der

ungeldste und urspriinglich nichtabzentrifugierbare Partikel
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aug dem genannten entschleimten 01 entfernt werden.

Von Bedeutung bei dem vorliegenden Reinigungsverfahren
ist, daB das Glyzeridsl zuerst entschleimt wird. Das
kann durch jedes konventionelle Entschleimungsverfshren
erfolgen, das eine Hydra*isierung der Phosphatide ein-
schlieBt und geeignet ist, das Restphosphorniveau bis
auf einen Bereich von 5-250 ppm bezogen auf Olmasse

zZu verringern.

Fiir die Ziele der vorliegenden Erfindung beziehi sich
der Begriff "Entschleimung" auf jedes Verfaehren zur
Behandlung von Glyzeriddlen, welches die Zugabe von
Wasser zu dem genannten 01 beinhaltet, ob allein oder
zugdtzlich, ob anschlieBend oder vor Chemikalien, z.B.
Stiure und/oder alkalische Substenzen und ob fiir den
alleinigen Zweck der Entschleimung oder auch fiir weltere
7wecke, so um mindestens einen Tell der nichtglyzeriden
Komponenten, beispielsweise insbesondere die Phosphatide,
in dem genannten 01 durch Hydratisierung unldslich zu
machen und um nachfolgend unldsliche Stoffe durch Ab-
zentrifugleren oder Filtrieren auf ein Niveau von

5-250 ppm Restphosphor abzuscheiden. Geeignete Ent-
schleimungsverfahren wurden beispielsweise in

GB-A-1, 565.569; US-A-4, 240.972; US-A-4, 276.227;
EP-A-0, 195.991 versffentlicht.

Tn ibrer einfachsten Form beinhaltet die Entschleimungs-
stufe die Zugabe einer relativ kleinen Wassermenge zu
dem Rohglyzeridsl, speziell zwischen 0,2 und 5 %, vor-
zugsweise zwischen 0,5 bis 3 %, bezogen auf Ulmasse,
danach folgt die Abtrennung des die Thosphatide ent-
haltenen Schleims durch Zentrifugleren. Dlese soge-
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nannte Wasser-Entschleimung ist in der Technik bestens
bekannt, und Beschreibungen von geeigneten ProzefBbe-
dingungen kann man in vielen Lehrblichern finden.

Vorzugsweise wird das Super-Entschleimungsverfahren

geméB Beschreibung in US 4.049.686 angewandt, das aus

dem Dispergierer einer wirksamen Menge einer konzentrierten
Sdure oder von Sdureanhydrid in dem Roh-~ oder wahlweilse
entschleimten 01 und einer nachfolgenden Dispergicren
einer entsprechenden Wassermenge in das sdurebehandelte

01 besteht., Der wiBrige Schlamm wird abgeschieden, nach-
dem man das 0l-, Sdure~ und Wassergemisch mindestens

5 Minuten bei einer Temperatur unter 40°¢ gehalten hat,

Um Restphosphorwerte von 20-50 ppm zu erreichen, wird
das Rohdl vorzugsweise mit einer konzentrierten Losung
von Zitronenséure bei 70-90°C wihrend 10 bis 20 Minuten
behandelt. AnschlieBend wird Wasser mit einer Menge von
0,2 bis 5 %, vorzugsweise 0,5 bis 3 % auf Masse 01 zuge-
setzt. Diese Mischung wird entweder vor oder nach der
Wagserzugabe auf eéne Temperatur unter 40°C, vorzugsweige
unter 25°¢C abgekiihlt. Um so eine optimale Hydratisierung
der hydratisierbaren Phosphatide zu ermdglichen, wird
das 01-, SHure- und Wassergemischtbei dieser Temperatur
flir eine Zeit von vorzugsweise lédnger als 1 Stunde,
besger 2 bis 4 Siunden gehalten,

In Abhéungigkeit vom Niveau nichthydratisierbarer Phosphatide,
kenn es von Vorteil sein, weiterhin besonders hydrati-
gierbare Phosphatide geméB dem in US 4.162.260 beschriebenen
Verfahren zuzusetzen. Auch die Zugabe hydratisierter
Phosphatide, wie in US 4.584.141 beschrieben, kann vor-
teilhaft sein, AnschlieBend wird der phosphatidhaltige
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Schlamm vom 01 mittels Zentrifugieren getrennt, Man be-
vorzugt eine Erwdrmung des Gemischs auf eine Temperatur

von 50-80°c unmittelbar vor der Separationsstufe.

Nach der Entschleimungsstufe (inkl. der Schlamm-
separationsstufe) wird das entschleimte 0’ weiterbe-
handelt, um den verbleibenden Anteil ungeldster Phogphatide
zu entfernen, die in Form sehr kleinuer Partikel mit

elnem kritischen Separationsdurchmesser von unter etwa
0,05-10 Mikron in Abhéngiglkeit von der Separations-

technik und den angewendeten Separationsbedingungen
vorhanden sind,

Insbesondere hat man ein geeignetes und bevorzugtes
Verfahren fiir eine derartige Entfernung gefunden, indem
man das entschleimte 01 iiber einen Mikrofilter geeigneter
PorengroBe filtriert,

Unter einem besonderen Aspekt der vorliegenien Erfindung
wird ein Verfahren zur Reinigung von (ilyzeridol darge-
stellt, das aus der Entschleimungsstufe des genannten

01 besteht, dadurch gekennzeichnet, daB auf die FEnt-
schleimungsstufe: eine Filtrationsstufe des entschleimten
Ols iiber einen Mikrofilter folgt, éas eine " ieignete
Durchschniti sporengrésBe besitzt, um den Restphosphor-
gehalt unter 15 ppm auf Masse Ol zu verringera.

Um eine Verringerung des Restphosphors auf ein Niveau
unter 15 ppm zu erreichen, mu3 gemi#B der vor liegenden
Erfindung die durchschnittliche PorengrsBe des Filters
unter etwa 5 Mikron liegen. Eine weitere und bevorzugte
Verringerung auf unter 10 oder gogar unter 5 ppm Rest-
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phosphor kann man durch Verwendung von Mikrofilter-
PorengrioBe unter 0,5 Mikron und am besten ia einem
Bereich von 0,1 bis 0,2 Mikron erreichen. Die Agglo-
meration kann initiiert und/oder vergrioBert werden,
indem man das entschleimte 01 Bedingungen unterzieht,
die die Bildung von aus einzelnen Teilchen bestehenden
Substanzen (Schleime) auslsen, die nicht in dem 01
gelost sind und/oder die Agglomeration der ungeldsten
Partikel fordern, z.B. Verweilzeit, Erniedrigung der
Temperatur, indem man Mittel zusetzt, 1ie die Rildung
von aus einzelnen Teilchen bestehenden Substanzen und/
oder die Agglomeration der ungelosten Partikel férdern,
z.B. Alkali (Lauge, Natriumhydroxid, Natriumsilikat,
Kalziumkarbonat u.d.), Séure (Phosphorsiure, Zitronen-
ginre, Tartarsdure u.d.), hydratisierbarer Phosphatide
(US-A-4, 162.260), hydratisierter Phosphatide (US-A-4,
584.141). Hinsichtlich Alkali ist eine entsprechende
Menge Alkali - die Menge des zugegebenen Alkali - unge-
fihr 0,01 bis 100 % der in dem entschleimten 01 vor-
handenen Fettsduren dquivalent. Vorzugsweise ist die
zugegebene Alkalimenge ungefihr 0,05 bis 50 % der in
dem entschleimten (1 vorhendenen Fettsiiuren #équivalent.,
Infolge der Zugabe dieser Agenzien bei gleichen Agglo-
merationszeiten kann man, falls gewiinscht, eine hohere
Agglomerationstemperatur wéhlen oder bei einer spezifischen
Agclomerationstemperatur die agglomerationszeit ver-
kiirzen,

Wahlweise kann die Separationgstufe die Zugabe eines
Absorptions~ oder Adsorptionsmittels filir die ungeldsten,
zu beseitigenden Partikel enthalten. Beigpiele fiir
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Adsorptionsmittel sind Bleicherde, Aktivkohle, die
Stoffe, Zellulose, z.B. Arbocel (registrierte Handels-
marke) enthidlt. Beispiele fiir Absorptionsmittel sind
mikropordse Silike und Aluminiumsilika, z.B. Trisyl
(registrierte Handelsmarke).

Unter fiir den AgglomerationsprozeB sehr giinstigen Be-
dingungen kann ansgtatt oder zusétzlich zu der Mikro-
filtrationsstufe auch ein zweites Zentrifugieren oder
ein anderes fiir die Entfernung von ungeldsten Teilchen
aus dem Ol geeignetes Separationsverfahren angewandt
werden.

Vorzugsweise wird eine Super~Entschleimung angewandt,
da die Agglomerationszeitdauer erheblich verkiirzt ist
und hohere Agglomerationstemperaturen angewendet werden
konnen, Am meisten bevorzugt man die Durchfithrung der
Agglomeraticnsstufe bei der gleichen Temperatur wie bei

Die Verwendung von Sdure zur Initiierung und/oder als
Promotor fiir die Partikelbildung und Partikelagglo-
meration verhindert vorteilhafterweise die Seifenbildung.

Man kann die ungeldsten Partikel oder Agglomerete durch
Mikrofiltration, Filtration, Zentrifuzieren, Sedimentation
oder Dekantieren entfernen. Nach der Entfernung der
Partikel kann man die Reinigung des Ols, das beisplelsweise
einen Restphosphorgehalt unter 1S ppm, vorzugsweise unter
10 ppm oder sogar unter 5 oder 2 ppm hat, durch ein ge-
eignetes Reinigungsverfahren fortsetzen, um die gewiinschte
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Spezifikation fiir das gereinigte 01 zu erreichen. Derartige
weitere Raffinationsverfahren umfassen Alkalisierung, Ent-
fdrben und Deodorisation., Insbesondere und vorzugsweise

ist das erfindungsgemdBe Reinigungsverfahren eine physi-
kalische Reinigung, wobei das Reinigungsverfahren die
Stufen Entschleimung, Verringerung des Restphosphorgehaltes
auf unter 15 ppm, Entfdrben und Deodorisieren aber keine
Alkalisierstufe beinhaltet. Es ist sogar mdglich, die Ent-

farbungsstufe wegzulassen,

Die durch das erfindungsgemdfle Verfahren erzielten sehr
niedrigen Restphosphorwerte von unter 10 ppm oder sogar

5 ppm haben eine vorteilhafte Auswirkung auf den Verbrauch
von Entfdrbungsmittel in der Entfdrbungsstufe und tragen
dadurch signifikant zur Okonomie des Reinigungsverfahrens
und zur Verringerung der mit einem {ibermdBgen Verbrauch

von Entfdrbungsmittel zusammenhdngenden Umweltprobleme bei.

Die vorliegende Erfindung wird nun weiter anhand folgender

Beispiele erlautert.

Ausfiithrungsbeispiele

Beispiel 1

Maiskeimrohl wurde nach folgendem Verfahren entschleimt:
(1) Vermischen des Rohdls mit 0,07 % Zitronensdure-

Monohydrat (als 50%ige Ldsung) bei 85°C,
(2) Nach 20 Minuten Zugabe von 1,6 % Wasser.

(3) Abkiihlung des Gemischs auf 25°C, 3 Stunden hydrati-

siren lassen und

(4) Rbscheiden des Schlamms vom Ol bei 65°C iiber eine

Zentrifuge,
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AnschlieBend wurde das erhaltene 0l unter Verwendung
von finf Milipore (registrierte Handelsmarke) - Filter
mit Porengrsfien von 1,20 bis 0,22 mikrofiltriert. Die
Ergebnisse waren folgende:

Rest P in ppm

Nach der Entschleimung,

unfiltriert 21,6
Filtriert iiber 1,20 Mikron 15,2
Piltriert tiber 0,80 Mikron 16,6
Filtriert tiber 0,65 Mikron 14,3
Filtriert tiber 0,45 Mikron 8,9
Filtriert iber 0,22 Mikron 6,7
Beispiel 2

Raparohdl wurde nach folgendem Verfahren entschleimt:

(1) Vermischen des RohSls mit 2 % hydrolisiertem
Lecithin und 0,12 % Zitronensiuremonohydrat (als
50%ige Losung) bei 65°C.

(2) Nach 20 Minuten zumischen von 1,7 % Wasser.

(3) Abkiihlen des Gemischs auf 40°C, 3 Stunden
hydratisieren lagsen und

(4) Abscheidung des Schlamms vom U1 bei 65°C iiber
eine Zentrifuge,

AnschlieBend wurde das erhaltene entschleimte 01 untar
Verwendung von 5 Milipore (registrierte Handelsmarke) -
Filtern mit einer PorengréBe von 1,20 big 0,22 mikro-
filtriert., Die Durchschnittsergebnisse der % Versuche
waren folgende:
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Rest P in ppm
Nach der Entschleimung
unfiltriert 20
Filtriert {iber 1,20 Mikron 10

Filtriert tiber 0,80 Mikron
Filtriert tlber 0,65 Mikron
Filtriert iiber 0,45 Mikron
Filtriert tiber 0,22 Mikron

&~ U o

Aus Vergleichsgriinden wurden die gleichen Filtrations-
versuche mit einem nichtentschleimten Rapstl und einem
analog entgchleimten, aber anschliefend getrocknetem
Rapsol durchgefiihrt (das heifit, das Restphosphatide
nur in der unhydratisierten Form enthielt). Die Er-
gebnisse waren folgende:

Rest P in ppm

entschleim?t
nicht entschleimt und getrocknet
Unfiltriert 419 18
Filtriert iiber 120 Mikron 430 18
Filtriert tiber 0,65 Mikron 410 17
Piltriert iiber 0,22 Mikron 420 17

Die Vergleiche beweisen eindeutig,~daB die erfindungs-
gemiéBe Mikrofiltrationsstufe nur fiir entschleimte Ole
ent sprechend anwendbar ist, die Restpartikel, z. B.
Phogphatide, enthalten. Eine erneute Zugabe von Wasser
fiihrte zur Riickbildung der durch Mikrofiliration ent-
fernbaren, ungelosten Partikel, wie in den ersten fiinf
Mikrofiltrationsversuchen nachgewiesen.
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Belsgpiel 3

Rapsrohdl wurde nach dem Super-Entschleimungsverfahren
gemill Beispiel 2 entschleimt. Das ernaltene entschleimte
Rapsdl enthielt 12 ppm P.

Proben des superentschleimten Rapsdls wurden unter-
gchiedlichen Agglommerationsbehandlungen ausgesetzt,
deren Verweilzeit und Verweiltemperatur in Tabelle I
angzgeben gind., Nach den Agzlomerationsbehandlungen
wurden die Proben unter Verwendung von Mikrofiltern
mit einer Porengridfie von 3,0, 1,2 hzw. 0,45 um mikro-
filtriert. Die Restphogvhorwerte der mikrofiltrierten
und superentschleimten Ole sind ebenso in Tabelle I
angegeben,

Tabelle T

Restphosphorwert (ppm)

Verweilzeit  Verweiltemperatur nach Mikrofiltration duxrch

(min) (°c) 3,0 um 1,2 am 0,45 um
15 25 2 2 €2
35 25 ) 2 2 <2
95 25 2 &2 2
15 65 6 5 2
35 65 5 5 3
95 65 5 5 3
15 90 5 7 3
35 90 5 T 4
95 90 10 11 4

Die Tabelle I zeigt, daB sich die ungeldsten Partikel zu
einer Agglomerationsgrtfe liber 3 um innerhslb einer Ver-
weilzeit von ungefihr 1,5 Stunde bei relativ niedrigen
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Verweiltemperaturen agglomeriert haben., Eine Partikel-
groBe von ungefihr 3,0 um erméglicht die Entfernung
der Agglomerate durch Zentrifugieren.

Beigpiel 4

Konventionell wesserentschleimtes Bohnensl (Phosphor-
gehalt 140 ppm) wurde zwel Wochen nach Lagerung bel
Umgebungstemperatur (mikro)-filtriert.

Die durch Filtration erreichten Restphosphorwerte nach
Wasserentschleimung und Kiihlung und nach zwei Wochen
Lagerzeit bei Umgebungstemperatur sind in Tabelle II
zusammengestellt,

Tabelle II verdeutlicht, daB nach einer relativ langen
Aufbewahrungszeit, bel Umgebungstemperatur die hydrati-
gierten, nichtabzentrifugierbaren Partikel stabile
Agglomerate mit einer GroBe von iiber 1,2 ,um bilden.
Diese Agglomerate kann man mittels Mikrofiltration aus
dem 01 entferner,

Tabelle II

Filter- Filtration
PorengrioBe unmittelbar  nach zwei Wochen
(um)
8,0 122 . 119
3,0 136 126
1,2 122 25

0,45 128 24
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Beigpiel 5

Bohnenrohol wurde gemdB des Verfahrens nach Beispiel 2
superentschleimt. Das superentschleimte Bohnensl hatte
einen Phosphorgehalt von 12 ppm.,

Proben dieses superentschleimten Bohnentls wurden ver-
schiedenen Agglomerationsbehandlungen unterzogen und
anschlieBend 10 Minuten bei 1000/min (entsprechend
einem kritischen Zentrifugationsdurchmesser von 17 um)
und 4000/min entsprechend einem kritischen Zentri-
fugationsdurchmesser von 4,31um) zentrifugiert.,

Die Ergebnigse sind in Tabelle III zusammengestellt,

Tabelle III

Rest P (ppm) nach

Aggiomerationgzeit Zentrifugation bedl
(min)
bei 25°C 1000/min 4000/min
0 5,9 3.4
30 4,5 5,4
75 391 2,3
120 —— 2,2

Tabelle III zeigt, daB der Rests-hwefelgehalt durch
eine Kombination von verléngerten Agglomerationszeiten
und hdheren Zentrifugendrehzahlen gesenkt werden kann.

Belspiel 6

Sonnenblumenrohdl wurde nach folgendem Verfahren super-
entschleimt und entwschst:
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(1) Vermischen des Sonnenblumenrohdls mit 1 %
hydrolisiertem Lecithin und 0,08 % Zitronen-
géuremonohydrat (als 50%ige Losung) bei
65°C.

(2) Ngoch 10 Minuten Abkiihlung auf ungefiihr 18°¢
und Zumischen von 1,75 % Wasser.

(3) 3 Stunden hydratisieren und kristallisieren
laggsen und

(4) Abscheiden des Schlamms aus dem 01 bei 28°¢
mittels zentrifugieren.

AnschlieBend wurde das superentschleimte und ent=
wachste Sonnenblumendl nach einer Agglomerationszeit
von 30 Minuten bei 25°C mit einem Mikrofilter mit
einer Porengrife von 0,2 um (Microzafilter von Asahi)
mikrofiltriert. Der Restphosphorgehalt wurde auf unge-
fédhr 2 ppm gesenkt (ausgehend von einem Phogphorgehalt
von 60 ppm).

Das erhaltene Permeat wurde sofort einer Deodarisationg=~
gtufe (2 Stunden bei 240°C) unter Auslassen einer Ent-
fdarbung unterzogen.,

Die organoleptischen Eigenschaften und die Lagereigen-
schaften des gereinigten Sonnenblumensls wurden mit
konventionell mittels Alkali nnd physikalisch ge-
reinigtem Sonnenblumensl des gleichen Loses verglichen,

Die Ergebnisse sind in Tabelle IV zusamiengestellt,
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Tebelle IV
Alkali Physikalisch

Eigenschaft gereinigt gereinigt Erfindung
ffa (%) 0,01 0,01 0,02
P-Niveau (ppm) 1 1 1
Fe-Niveau (ppm) 0,03 0,C2 0,08
Geschmackindex
0 Wochen 6,6 6,4 6,6
Geschmacksindex
3 Wochen 6,3 5,8 6,3
Geschmacksindex
6 Wochen 6,2 5,8 5,6
Geschmacksindex
9 Wochen 6,2 6,0 567
Beigpiel 7

Rapsrohdl wurde geméB dem Verfahren nach Beigpiel 2 super-
entschleimt. AngchlieBend wurde Natronlauge in ungefihr

15 % oder 25 % im 01 vorhandenen freien Fettsiuren (£fg)
dquivalenten Mengen zugesetzt (entsprechend 0,19 % bzw,
0,32 % £ffa). Die Natronlauge wurde intensiv mit dem super-
entschleimten Rapsdl vermischt.

Nach einer Verweilzeit von 3 bis 4 Stunden wurden die Ol-
proben mit Filtern mit einer PorengridBe von 8, 1,2 bzw,
0,4 um filtriert.

Die Ergebnisse der zwei unabhidngigen Versuche sind in
Tabelle V zusammengestellt.
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Tabelle V

Alkalizugabe Rest P (ppm) nach 3-4 Stunden Verweilzeit
nf 8 um 1,2 jam 0,4 pam

kein Alkali 7- 9 413"'6’0 315"595 291"3’3

Zugebe von

Alkali:

dquivalent 15% ffa 8 2,7 2,1 . 0,4

dquivalent 75 ffa 10 5,2 3,9 -

Beispiel 8

Rapsrohdl wurde mit einem Super-Entschleimungsverfahren
analog dem in Beispiel 2 angegebenen Verfahren entschleimt.
Nach der wahlweisen Zugabe von Alkali und einer Verweilzeit
von 3 bis 4 Stunden bei Umgebunzstemperatur (unter 30°¢)
erfolgte die Separationsstufe unter Verwendung einer
Klarvorrichtung im PilotmaBstab (Westfalia SAOOH 205)

bei einem liblichen Gegendruck und bei unterschiedlichen
Durchstitzen, Die erzielten Versuchsergebnisse sind in
Tabelle VI dargestellt.
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Tabelle VI

284043

Versuchs- Kldrbedingungen Zuge- Rest-P ffa PFe (Ca/Mg/Na
Nr, fiir superent- gebene (ppm) (%) (ppm) (ppm)
gschleimtes Menge
Rapsol 1 Alkali
(sdg-RP) (% von
Durchsatz ffa)
(1/h)
I Anfangs sdg-RP 0 7,0
5 0 4,0
13 0 4,4
25 0 4,9
30 0 4,2
II Anfengs sdg-RP° 15 7,7 0,88 0,1 1,3/0,6/140
7 15 1,0 0,81 0,1 0,3/0,1/4,3
17 15 1,9 c,83 0,1 0,2/0,1/7,9
63 15 0,7 0,83 0,1 0,3/0,3/9,3
ITI Anfengs sdg-RP° 25 10,3 == == = [ ==/ ==
23 25 0,7 0,78 0,4 1,3/0,4/16
40 25 2,0 0,78 0,4 1,0/2,2/13
105 25 1,4 0,80 0,3 0,9/0,2/6,5
125 25 1,2 0,75 1,0 0,9/0,2/33
Superentschleimungsbedingungen: Temperétur

Hinweisg 1

des einstromenden Ols 80-85°C, P-Gehalt des
einstromenden Ols 1000~1100 ppm mit einem

Gehalt von 2,2 % hydrolisiertem Lecithin,

Dosierung von 0,12 % Zitronensiuremonohydrat,
Wasserzugabe 2,2 %, Hydrationszeit 3 Stunden,
Separationstemperatur 65°¢C
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Hinweis 2 Die Zunahme der Ausgangsrestphosphorwerte

~ bei den spéteren V-rsuchen II und III
resultieren aus einer Verscimutzung der
Klérvorrichtung.

Tabelle VI beweist eindeutig, daB restliche, ungeloste
und urspriinglich nicht zentrifugierbare Partikel z.B,
Phosphatide, wirksam durch Zentrifugieren bei relativ
hohen Durchsétzen unter Anwendung der erfindungsgemifien
Separationsstufe und dexr wahlweisen Zugabe von Alkali
entfernt werden konnen.

Versuch 9

Rapsrohdl wurde mittels eines Verfahrers analog dem

in Versuch III des Beispiels 8 dargestellten superent-
schleimt, Die ungeldosten, nunmehr agglomerierten Par-
tikel wurden mit einem Mikrofiltrationsmodul (Micorza
Filtermodul von Asahi, Filteroberflache 0,2 m2) entfernt.

Die Ergebnisse sind in Taebelle VII dargestellt.

Tabelle VII

Olkennwerte vor *  nach .
Mikrofiltration Mikrofiltration

Rest=-P (ppm) 16,4 2,0
ffa (%) 0,92 Q.76
Ca/Mg (ppm) 553/1,5 . 0,5/0,2
Fe (ppm) 1,3 0,2

Na (ppm) 610 0,9
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