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Descrig¢do referente & patente de

invengdo de UNILEVER N.V., holan
desa, industrial e comercial,
com sede em Burgemeester s'Jacob
plein 1, NL-3000 DK Roterdam,

Paises Baixos, (inventores: Lutz
Sighard Asbeck, residente na Ale
manha Ocidental e Jacobus Corne-
lis Segers, residente na Holanda
para, "PRCCESSC PARA DESPARAFINA
CAO DE OLEC SECC",

Descricao

A presente invenc¢do refere-se a
um processo para remo¢ao de cera dos Sleos, em particular
a um método de remo¢3do da cera em que o dleo & pré-seco e
depois da formagdo da cera sélida por arrefecimento, a ce

ra sdlida é removida por micro-filtrac¢do.

Os Sleos, extraidos de tecidos
vegetais e animais, conté&m varias impurezas, Que té&m que
ser removidas para os tornar éleos adequados para CONsSumo
humano, Um tipo de impurezas consiste em ceras, due sao
esteres, de elevado ponto de fusdo, de alcoois gordos e
dcidos gordos, possuindo uma baixa solubilidade em dleos.
Estas ceras tornam os &leos turvos a baixas temperaturas.
A quanticade de ceras em dleos brutos varia de varias cen
tenas de ppm a varios milhares de ppm. O contelGdo de
cera tem de ser reduzido a um nivel de aproximadamente
10 ppm ou menos, de forma a melhorar a estabilidade do
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Sleo a frio,

Um processo para remo¢ao de cera

dos &leos consiste no arrefecimento cuidadoso do dleo, se
guido da cristalizacg3o da cera, que &, depois, removido

por ceutrifugagdo ou filtracg3o,

G. Haraldsson descreve, numa pu-
blicagdc intitulada "Deguming, dewaxing and refining" em
JACCS, vol. o0, paginas 203A - 208aA, véirios processos pa-
ra remogao da cera, em que o dleo ao qual se vai remover
a cera, é misturado com 4 a 6% em peso de Agua, de manei-
ra a formar uma fase aguosa com sab3o, que é facilmente

removivel por centrifugac3o,.

K. -H. Brunner descreve, numa
brocnura Westfalia intitulada "New process developments
in the field of edible o0il refining wibh centrifugal se-
parators" um processo de remogdo de cera gue tem lugar
depois dé refinag¢do caustica., 0 6leo é misturado com
uma determinada gquantidade de &gua, de forma a obter-se

uma separagao Sptima das fases depois da cristalizac3o,

A cristalizagao efectua-se a a-
. . No) ~ . L
proximadamente 5 C e a um tempo de reten¢3o de 6 a © ho-

rase. A cera cristalizada & removida por centrifugag3io.

G. Rivarola et al descreve, num
artigo intitulado "Crystallization of waxes during sun-
flowerseed oil refining" em JAOCS, vol, ©2, paginas 1lb5086-
-1513, condig¢8es especificas de remog¢3o de cera de forma
a melhorar a separa¢dao da cera cristalizada. Estas con-
dig8es de cristalizac¢3o éptimas incluem, baixas velocida-
des de arrefecimento e pequenas diferengas de temperatura
entre o 6leo e 0 meio de arrefecimento, E recomendado
adicionar agua ao 6leo ao gual se retira a cera para me-
lhorar a separagdo da cera na fase aquosa,
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Finalmente, a DE-C-3.312.573 des-

creve um método de remogdo de cera, em que depois da cris-H
talizag3o da cera, os cristais de cera s3o removidos por
micro-filtragdo utilizando um micro-filtro possuindo diame
tros de poros compreendidos entre 0,05 e 5 Jime 0 dleo

a ser refinado possui um conteldo de &gua de 2,4% em reso.

Verificou-se que os processos de
remo¢3do de cera de acordo com a técnica anterior atras re-
feridos podem ser melhorados se o dleo ao dqual se quer re-
tirar a cera for desidratado e submetido a condi¢des espe-
ci{ficas de cristalizac¢io o que origina cristais de cera
relativamente grandes, que por sua vez s3o separados por
micro-filtrag3do, resultando uma velocidade de filtrag3o
significativamente mais elevada. 0 4leo sem cera obtido
apresenta melhores capacidades no ensaio de arrefecimento
(24 ou 48 horas a 0°c).

O processo de acordo com a presen
te invengdo inclui as fases de:

i) secagem do dleo a um conteddo de Agua interior a
0, 5% em peso;

ii) arrefecimento do déleo seco a uma velocicdade de arre
fecimento inferior a 15°% por hora e a uma diferen-
¢a de temperatura entre o S6leo e o meio de arrefeci
mento inferior a lSoc, até uma temperatura final Q&9
dleo compreendido entre 2 e 10°C; e

iii) remog3o da cera sélida formada por micro-filtrag3o.

De preferéncia, seca-se o dleo
até um conteddo em &gua interior a 0,1% em peso. 0 bleo
pode ser seco antes ou durante ou depois do agquecimento
do éleo a uma temperatura & qual o 6leo n3o contém semen-
tes de nucleagdoc para a formag3o de cristais de cera, tem-
peratura que varia de acordo com o tipo e grau do dleo a

que se retirar a cera.




De preferéncia, a velocidade de

arrefecimento é igual ou inferior a 10% por hora, mais
preferencialmente a velocidade de arrefecimento est& com-
preendida entre 5 e boC por hora, A diferenga de tempera
tura entre o 6leo e o meio de arrefecimento é, de preferég
cia, igual ou inferior a lOOC, mais preferencialmente, es-
t4 compreendida entre 5 e lOoC. A temperatura final do

. , e
éleo estd compreendida entre 5 e © C.

O mecanismo de cristalizag¢ido po-
de ser dividido em duas fases, nomeadamente, uma fase de
nucleagdo em gue se formam as sementes dos cristais de ce-
ra, e uma fase de crescimento de cristais de cera. A for
Ga motriz é a super~saturag¢3o, e a cristalizay3o comega
depois do arrefecimento do Sleo até uma temperatura infe-
rior 3 temperatura de solubilidade da cera no dleo. A
velocidade de nucleagdo é determinada pela super-saturag3o
enquanto que o tamanho do cristal é contrclado pela veloci
dade de nucleagdo. Por outras palavras: o numero de se-
mentes de cristal de cera determina as dimensd8es dos cris-
tais de cera. Uma velocidade de arreifecimento relativa-
mente baixa e uma diferenca de temperatura relativamente
pequena entre o 6leo a que se val retirar a cera e o meio
de arrefecimento, s3c condig¢gles que originam cristais re-

lativamente grandes, que s3o mais facilmente removiveis,

Verificou-se surpreencentemente
que submetendo o Sleo pré-seco a estas condigBes de crista
lizac30 proporcionam-se cristais de cera que podem ser re-
movidos por micro-filtragdo a velocidades de filtragdo si-
gnificativamente mais elevadas, e o produto apresenta capa

cidades melhoradas no ensaio de arrefecimento,.

Além disso, depols da cristali-
zag3o o Sleo poce submeter-se directamente a micro-tfiltra-

¢3o sem permitir qualquer periodo de tempo de maturacgdo,




Os dleos adequados para O processq
de remo¢3o de cera de acordo com esta inveng¢do incluem 6-
leo de girassol, bleo de milho, dleo de semence de colza,
é6leo de semente de algoddo, azeite, &leo de palma, éleo de

coco, olec de soja e analogyos,

0 método de remogdao da cera de
acordo com esta invengdo é ilustrado numa experiéncia, em

gue se utilizam dois tipos diferentes de micro-filtros.

Um primeiro micro-filtro é um mé-
dulo de micro-filtrag3co possuindo uma &rea de filtra¢3o de
aproximadamente O, 2 w2, Este mdédulo é fabricado por
Asahi Chemical International Limited no Jap3o, vendido sob
a marca registada Microza TP—ll3R. Este mdédulo é consti-
tuido por um involucro contendo um enchimento de aproxima-
damente 100 fibras ocas feitas de uma membrana simétrica,
de polimero sintético possuindo um didmetro nominal de po
ro de 0,2 pum. A capacidade do mdédulo é de aproximadamen
te 0,37 litros.

O segundo tipo de micro-filtro é
um metal sinterizado produzido por Loeffler Filter Technik
CembH, Republica Federal Alem3, Este filtro é constitui
do por um invélucro de ago inoxidivel contendo uma vela
de filtro de ago inoxidével sinterizado possuindo uma area
de filtra¢3ao de aproximadamente 0O, 1d m2 e um didmetro nomi
nal de poro de 0,5 Fm. A capacidade deste filtro é de

aproximadamente 4,9 litros,

Experiéncia 1

Secou-se um 6leo de girassol bran
gueado e convencionalmente neutralizado contendo aproximga
damente 500 ppm de cera, até um conteddo de agua, de pre-
feréncia, inferior a 0,05% em peso, e agueceu-se até apro
ximadamente bOOC para assegurar gue todos os cristais de
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cera se dissolveram, A seguir, submeteu-se o Sleo a duas
conuic¢les diferentes de arrefecimento, nomeadamente arrefe
cimento brusco e arrefecimento lento de acordo com esta in

vengao.

O arrefecimento brusco é feito nu
ma fase Unica a uma velocidade de arrefecimento de aproxi-
madamente 120°¢ por hora a uma diferenga de temperatura
inicial de aproximadamente llOoC entre o 6leo a gue se vai

retirar e o meio de arrefecimento,

O arrefecimento lento de acordo
com esta invengdo inc.iuil uma primeira fase de arrefecimen-
to, em que o dleo é arrefecido rapidamente até 3 temperatu
ra de solubilidade da cera presente no dleo (aproximadamen
te 45°c), e uma segunda fase de arrefecimento, a uma velo-
cidade de arrefecimento de 6°C por hora e a uma diferenga
de temperatura miaxima entre o Sleo e o meio de arrefecimen

to de boc. A temperatura final do éleo era de boc.

A parte de dleo/cera cristalizada
obtida foi imediatamente micro-filtrada sem qualguer perio
do de tempo de maturag¢do adicional. Se a viscosidade do
6leo é demasiado baixa para manuseamento adequado, baixa-
-se a viscosidade da pasta por aumento rapido da temperatu
ra da pasta, geralmente o menos de BOOC, de preferéncia
até 15 a 25°9C, de forma a minimizar a dissolu¢3o dos cris-
tais de cera, isto é, contirmado pelo ensaio de arrefeci-

mento,

Atinge-se um valor maximo de flu-
xo depois de alguns minutos e é considerado como o fluxo
inicial, uma vez que durante os primeiros minutos de micro
~-filtrag3o o fluxo é influenciado pelo enchimento do médu-

lo do filtro.
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Durante a micro-filtrag3o os cris
tais de cera acumulam-~-se no micro-filtro, originando uma

diminuig3do da velocidade de fluxo.

Os valores de fluxo s3o apresenta
dos na Tabela 1.

As amostras do éleo sem cera opti
das depois da micro-filtrag3do s3c submetidas ao ensaio de
arrefecimento, Deitaram-se as amostras em garrafas DU-
RAN-SCHOTTGL4b5 de 100 ml e armazenaram-se em gelo fundidoy

/Aagua durante 24 ou 48 horas.

As amostras de &leo submetidas a
arrefecimento lento apresentavam-se brilhantes depois do
ensaio de arrefecimento, enguanto que as amostras de Sleo

submetidas a arrefecimento ripiao apresentavam turbidez.

Experiéncia 2

Nesta experiéncia apresenta-se a
influéncia do conteddo de Agua na velocidade de fluxo du-

rante a micro-filtracgdo,

Secaram-se as amostras do &leo de
girassol neutralizado e branqueado descrito na experién-
cia 1, até varios conteldos de &gua, 0,50, 0,25 e 0,07%
em peso, respectivamente, e a seguir arrefeceram-se lenta
mente de acordo com esta inveng3io e submeteram-se & micro
-filtragdo utilizando o micro-filtro MICROZU TP-113 a uma

press3do através da membrana de 2 bar.

Os resultados s3do resumidos na Ta
bela 2 e mostram que depois de 30 minutos de micro-filtra
¢330, © caudal inicial e o caudal diminuem com um aumento

no conteddo de agua do dleo.
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conteldo de Agua de

de arrefecimento,

Tabela 1

Os éleos sem cera que possufam um

0,25 e 0,07% em peso passaram no ensaio

inicial (1/m2.h)

depois de 60 min.

(l/mz.h)
arrefe arrefe arrefe arrefe
. . cimento cimento cimento cimento

micro-iiltro . -

brusco lento brusco lento

1)
MICROZA TP-113R 5,8 8.7 4.9 6.2
2)

LOEFFLERR 30 155 4.2 24

Nota: 1) press3o através da membrana de 1.5 bar

2) pressdo através da membrana de 3 bar

Tabela 2

Conteldo de 4gua

caudal inicial
(depois de 5 min,.
micro-filtrag3o)

caudal depois
de 30 min,
micro-filtragao

- - L 2 p/ L 2 L

/"% em peso_7 l/m”.h 1/m”  h
0.07 l16.8 14.1
0.25 15,2 11.4
0.50 9.6 10.4




REIVINDICACOES

Processo para desparafinag¢3o de
8leo, caracterizado por:

i) se secar o 6leo até um conteldo de Agua inferior a
0,5% em peso;

ii) se arretecer o éleo seco a uma velocidade de arrefe-
cimento inferior a 15°¢ por hora a para uma diferen-
¢a de temperaturas entre o 6leo e o meio de arrefeci
mento inferior a lSoc, obtendo-se uma temperatura fi
nal do &leo compreendida entre 2 e lOOOC; e

iii) se remover a cera sdélida formada por micro-£filtragao

Processo de acordo com a reivindi
cag3dao 1, caracterizado por o conteddo de &gua do dleo seco

ser interior a 0,3 % em peso,
- 32 -

Processo de acordo com as reivin-
dicagBes 1 ou 2, caracterizado por o conteldo de &gua do

éleo seco ser inferior a 0,1 % em peso,

Processo de acordo com as reivin-
dicagles de 1 a 3, caracterizado por o dleoc ser seco duran
te ou depois do aguecimento do 6leo a uma temperatura para
a qual o dleo esta no estado de dissolvido ou substancial-

mente liquido.

I




Processo de acordo com as reivin
dicag¢8es de 1 a 3, caracterizado por o dleo ser seco an-
tes do aquecimento do dleo a uma temperatura para a gqual
o dleo estd no estado de dissolvido ou substancialmente

liquido,

Processo de acordo com as reivin
dicagSes de 1 a b5, caracterizado por a velocidade de arre

fecimento ser igual ou menor do que 10°¢ por hora.

Processo de acordo com as reivin
dicagdes de 1 a 6, caracterizado por a diferenga de tempe
raturas entre o Sleo e o meio de arrefecimento ser igual

ou menor do gque lOOC.

Processo de acordo com as reivig
dicagbes de 1 a 7, caracterizado por a temperatura firnal

do éleo estar compreendida entre 5 e 8%°c.

Processo de acordo com as reivin
dicagdes de 1 a 8, caracterizado por depois de atingir a
temperatura do 6leo, o dleo arrefecido ser directamente

micro-filtrado sem perwmitir maturacgdo.




A requerente reivindica a priorida-
de do pedido briténico apresentado em 28 de Abril de 1989,
sob o n¥, ©9.09504,

Lisboa, 27 de aAbril de 1990,
0 AGENTE OFICIAL DA PROPRIEDADE INDUSTRIAL




RESUMO

"PROCESSO PARA DESPARAFINACAO DE OLEO SECO"

A inveng3o refere-se a um proces
so para desparafinagdo de déleo compreendendo os passos se-
guintes:

i) secagem do 6leo até atingir um conteddo de &gua in-
ferior a 0,5 % em peso:

ii) arrefecimento do dleo seco a uma velocidade de arre-
fecimento inferior a 15% por hora e para uma dife-
Irenga de temperaturas entre o dleo e o meio de arre-
fecimento inferior a lbOC, obtendo-se uma temperatu-
ra final de dleo compreendida entre 2 e lOOC; e

iii) remogdo de cera sblida formada por micro-tiltrag3o,
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