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CZ 280730 B6
Zpﬁéob rafinace oleju s obsahem triglyceridu

Oblast techniky

Vyndlez se tyka zplsobu rafinace olejui s obsahem triglyceri-
du, zejména zpusobu rafinace, jejiZ jeden stupen spod&iva v defos-
fatizaci.

Dosavadni stav techniky

Oleje s obsahem triglyceridl, zvlasté rostlinného puvodu,
napriklad sojovy olej, Fepkovy olej, slunec¢nicovy olej, svétlico-
vy olej, olej z bavlnikovych semen a podobné, jsou cennou surovi-
nou v potravindr¥ském pruimyslu. Tyto oleje je v surové formé mozZno
ziskat obvykle 2ze semen a bobu lisovanim a/nebo extrakci pomoci
rozpousteédel.

Uvedené oleje prevazné sestavaji z triglyceridovych slozek.
Obsahuji vsSak také vétsi mnoZstvi jinych sloZek vcetné fosfatidu
(pryzovitych nebo slizovych latek), voskovitych 1latek, parcial-
nich glyceridl, volnych alifatickych kyselin, barviv a také malé
mnoZstvi kova. Podle predpoklddaného pouziti oleje mohou uvedené
necistoty mit nezZadouci dc¢inek na stdlost, zejména pri skladova-
ni, na chut a barvu vyslednych produktu. Z tohoto duavodu je nutna
rafinace, pfi niZ se fosfatidy a dalsi necistoty odstranuji ze
surovych olejl do co mozZzna nejvyssiho stupné.

Obvykle spociva prvni stupen rafinace glyceridovych oleju
v tak zvaném odstranéni slizovych slozZek, to znamend odstranéni
fosfatidu. Pod timto pojmem se rozumi jakékoliv zpracovani oleje,
jehoZ disledkem je odstranéni slizovych latek a dalsich slozZek.
P¥i obvyklych postupech tohoto typu se k surovému oleji s obsahem
triglycerida pridd voda k hydrataci fosfatidl, které se potom
odstrani napriklad odstredénim. ProtoZe vysledny olej c¢asto stale
jesté obsahuje neprijatelné vysoké mnozstvi takzvanych "nehydro-
vatelnych" fosfatidi, je obvykle =zapotfebi po tomto stupni jesté
olej zpracovat chemicky pusobenim Kkyseliny a zasady k odstranéni
zbytkd fosfatidli a k neutralizaci volnych alifatickych kyselin
("alkalicka rafinace").

V nasledujicim stupni se olejové odpady, které jsou vhodné
pro vyrobu mydla, oddéli od neutralizovaného oleje odstredénim.
Vysledny ole) se potom ddle rafinuje postupy, kterymi se dosahuje
déleni a zbaveni ruznych pachu.

Po shora popsané defosfatidaci pusobenim vody je obvykle
mozno dosahnout zbylého mnoZstvi fosforu radu 100 aZ 250 ppm.
Zlepsenym postupem, ktery byl popsdn v US patentovém spisu ¢.
4 049 686 a pri némZz se surovy nebo vodou defosfatidovany olej
zpracovava koncentrovanou Kkyselinou, zejména kyselinou citrono-
vou, je moZno sniZit zbytek fosforu, aZ do rozmezi 20 aZ 50 ppm.
Jde tedy o dokonalejs$i zbaveni fosfatida.

Obvykle dochdzi k tomu, Z2e ¢&im niz$i je mnoZstvi zbylych
fosfatidu po zbaveni oleje slizovych sloZek, tim lepsSi nebo
snaz$i je nasledujici rafinace. Zv1lasté pri dosaZeni nizké udrovné
fosfatidd je moZno snadnéji provadét stupeni, v némZ se uziva
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zasady nebo je tento stupen moZno i vynechat a olej se potom dale
rafinuje pouze bélenim a rafinaci parou. Rafinace, pri niz se
neuZiva zasady s naslednym odstranénim olejovych odpadl se ¢asto
nazyva "fyzikalni rafinace" a je vysoce Zadouci z hlediska éisto-
ty Zivotniho prostredi, usnadnéni celého postupu i vytészku.

Nyni bylo =zjisSténo, Ze presto, Ze miZe olej po odstranéni
slizovych slozZek na pohled byt "kfistalové" &isty, obsahuje stale
jesté wurcity podil nerozpusténych zbyvajicich ¢dasti, napriklad
hydratovanych fosfatida, které nemohou byt odstranény jednoduchym
odstredénim, tyto castice je vsSak moZno odstranit p¥imou mikro-
filtraci nebo jakymkoliv jinym vhodnym délenim po podrobeni
defosfatizovaného oleje podminkam, Kkteré vyvolavaji shlukovani
a/nebo dalsi srazZeni nerozpusténych fosfatidd a ¢astic, které je
obsahuji, je napriklad moZno postupovat tak, 2Ze se olej udrzuje
urcitou dobu na vhodné teploté za soucasného pridavani aglomerac-
nich ¢inidel. V pripadé odstranéni téchto zbylych fosfatida je
mozZno dosdhnout mnozZstvi zbylého fosforu pod 15 ppm a v nékterych
pripadech pod 10 nebo aZz pod 5 ppm. Vhodnym zpusobem odstranovani
tohoto podilu nerozpusténych fosfatidd, hodicim se i pro technic-
ké méritko je filtrace mikrofiltrem s vhodnym prumérem otvoru
a vhodnou porozitou.

Vyndlez si klade za uUkol navrhnout novy zpUsob rafinace
cleji s obsahem triglycerida.

Podstata vynalezu

Podstatu vynalezu tvori zpusob rafinace oleji s obsahem
triglyceridl, pri némZ se uZije oleje s obsahem glyceridl, zbave-
ného slizovych latek, tento olej se smisi s chemickou 1latkou
a smés se udrZuje na teploté nizZs$i neZ 40 °C k vytvoreni c¢astico-
vého materidlu a tento materidl se potom oddéli, pric¢emZ se olej,
zbaveny slizovych latek smisi se zdsadou v mnoZstvi, ekvivalent-
nim 0,01 azZ 100 % volnych mastnych kyselin, pritomnych v oleji,
zbaveném slizovych latek.

Podstatné pro rafinaci podle vyndlezu je pr¥edchozi zbaveni
oleje s obsahem triglycerida slizovych 1latek. To muZe byt prove-
deno jakymkoliv bézZnym zpuasobem vcetné hydratace fosfatidu, je
Zaddouci snizZzit mnoZstvi zbytkového fosforu na WdUroven 5 a3z
250 ppmn.

V prubéhu prihlasky se vztahuje pojem "zbaveni slizovych
latek" na jakykoliv zpusob zpracovani oleju s obsahem glyceridq,
pfi némZ se pridava k oleji voda jako takovd nebo s predchozim
nebo nasledujicim nebo souc¢asnym pridanim chemickych 1latek,
napriklad kyselin a/nebo zasad tak, Ze se alespon c¢ast neglyceri-
dovych sloZek, zejména fosfatida, hydratuje a potom se oddéli
nerozpustny hydratovany materidl odstredénim nebo filtraci na
hodnotu zbytkového fosforu 5 aZz 250 ppm. Vhodné postupy pro
odstranéni slizovych sloZek jsou uvedeny napriklad v britském
patentovém spisu ¢&. 1 565 569, v US patentovych spisech ¢.
4 240 972 a 4 276 227 a v evropském patentovém spisu ¢. 195 991.

P¥i nejjednodussi formé tohoto postupu se k surovému oleji

s obsahem triglyceridi prida pomérné malé mnozZstvi vody, a to
0,2 az 5, s vyhodou 0,5 aZz 3 % hmot., a potom se odstrani kal
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s obsahem fosfatidi odstfedénim. Tento postup je v oboru dobre
znam a jeho popis je jiZ mozZno nalézt v ucebnicich.

Dokonalejs$i postup byl popsdn Vv US patentovém spisu ¢&.
4 049 686. Tento postup spoc¢iva v tom, Ze se v surovém oleji nebo
popripadé v oleji, zpracovaném shora uvedenym zpusobem, disper-
guje Gc¢inné mnozZstvi koncentrované kyseliny nebo jejiho anhydridu
a potom se v takto zpracovaném oleji disperguje prislusné
mnoZstvi vody. Vysledny vodni kal se od oleje oddéli po zahrati
smési s obsahem oleje, kyseliny a vody alesponn na 5 minut na
teplotu nejvyse 40 °C.

Ke snizZeni mnoZstvi fosforu aZz na rozmezi 20 aZ 50 ppm se
surovy olej s vyhodou =zpracuje pusobenim koncentrovaného roztoku
kyseliny citronové na teplotu 70 aZz 90 °C v prubéhu 10 aZ 20 mi-
nut. Potom se pridd voda v mnozZstvi 0,2 aZz 5, s vyhodou 0,5 az
3 % hmot. Potom se smés zchladi bud pfed, nebo po pridani vody na
teplotu pod 40 °C, s vyhodou pod 25 °C. Aby bylo mozZno zajistit
optimdlni hydrataci hydratovatelnych fosfatidua v oleji, udrZuje
se smés na této teploté po dobu delsi neZ jedna hodina, s vyhodou
2 aZz 4 hodiny.

Pri provadéni zpusobu podle vyndlezu je potom moZno v zavis-
losti na mnozZstvi nehydratovatelnych fosfatidd pridat jesté uréi-
té mnozZstvi hydratovatelnych fosfatidl, tak jak bylo popsdno v US
patentovém spisu ¢. 4 162 260. Vyhodné miZe byt také pridani
hydrolyzovanych fosfatidl, jak bylo popsano v US patentovém spisu
¢. 4 584 141. Potom se kal s obsahem fosfatidd =z oleje odstrani
odstredénim. Je vyhodné tésné pred odstredénim zahrdt smés na
teplotu 50 aZ 80 °C.

Po tomto stupni (vcéetné odstranéni kalu) se olej dale zpra-
covava k odstranéni zbyvajiciho podilu nerozpusténych fosfatidu,
které jsou pritomny jako velmi malé castice s prumérem pod 0,05
az 10 mikrometrl v zavislosti na délicim postupu a jeho podmin-
kach.

Vhodnym a vyhodnym postupem pro odstranéni zbytku fosfatidu
je filtrace cleje pres mikrofiltr s vhodnym prumérem pdru.

Zpisob podle vynalezu tedy spoc¢iva v tom, Ze se pri rafinaci
oleju s obsahem glyceridl po odstranéni slizovych sloZek oleje
filtruje pres mikrofiltr s prumérnym primérem pdéru, vhodnym pro
sniZzeni zbytku fosforu pod 15 ppm.

Aby bylo mozZno dosdhnout sniZeni fosforu na uvedenou hladi-
nu, mély by otvory filtrid mit prumér pod 5 mikrometrt. Dalsi
vyhodné sniZeni obsahu fosforu pod 10 nebo aZ pod 5 ppm miZe byt
dosaZeno pri pouziti mikrofiltru, JjehoZz otvory maji stfedni
prumér pod 0,5 mikrometrd, s vyhodou v rozmezi 0,1 aZ 0,3 mikro-
metru.

Shlukovani je moZno zahdjit a/nebo 2zvysit tak, Ze se olej
vystavi podminkam, pfi nichZ dochdzi ke tvorbé &astic materialu,
ktery neni rozpustén v leji nebo se shlukuji nerozpusténé casti-
ce, muze jit napriklad o snizeni teploty nebo o pfidani ¢inidel,
které podporuji tvorbu ¢astic a/nebo podporuji shlukovani neroz-
pustnych ¢astic. Takovymi latkami jsou napriklad zasady (hydroxid
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draselny, hydroxid sodny, kremic¢itan sodny, uhli¢itan vapenaty),
kyseliny, jako kyselina fosforeéna, citronova, vinna a podobné,
hydratovatelné fosfatidy podle US patentového spisu ¢. 4 162 260
nebo hydrolyzované fosfatidy podle US patentového spisu ¢. 4 584
141. Pokud jde o pridani zasady, je moZno pridat mnozZstvi ekviva-
lentni 0,01 aZ 100 % alifatickych kyselin, nachazejicich se
v oleji, zbaveném slizovych latek. S vyhodou se priddva mnoiZstvi
ekvivalentni 0,05 aZ 50 % volnych alifatickych kyselin v oleji.
Podle pridani téchto ¢inidel a doby shlukovani je moZno volit
teplotu nebo Jje moZno pri urc¢itych zvolenych teplotach zkratit
dobu shlukovani.

Separaéni stupen miZe popfripadé zahrnovat pridani absorpcni-
ho nebo adsorpéniho éinidla pro nerozpu$téné castice, které maji
byt odstranény. Prikladem adsorpc¢nich ¢inidel mohou byt bélici
hlinky, materidly s obsahem aktivovaného uhli, materidly s obsa-
hem celulosy, napriklad Arbocel. Prikladem absorpénich latek
mohou byt mikroporézni oxidy kremiku a hlinitokremicéitany,
napriklad Trisyl.

DalSimi opatfenimi, kterd priznivé plusobi na shlukovani,
miZe byt daldi odstranéni nebo jakykoliv jiny délici postup,
kterym je moZno odstranit nerozpustény Casticovy material z ole-
je.

S vyhodou se uzivd dokonalejs$iho zpusobu odstranovani slizo-
vych sloZek vzhledem k tomu, Ze timto zplsobem Jje moZno sniZit
dobu shlukovani a také je mozZno pouzit vyssSi teploty. S vyhodou
se shlukovani provadi pri téZe teploté jako odstranovani slizo-
vych sloZek.

Nerozpusténé ¢&astice nebo aglomeraty Jje moZno odstranit
filtraci, mikrofiltraci, odstredénim, usazovanim a dekantaci. Po
odstranéni c¢astic je moZno pokracovat v rafinaci oleje, ktery ma
zbyly obsah fosforu napriklad pod 15 ppm, s vyhodou pod 10 ppm
nebo i pod 2 nebo 5 ppm tak, Ze se wuZije jakykoliv rafinac¢ni
postup, kterym je moZno zajistit poZadované parametry vysledného
oleje. Je moZno pouzit napriklad rafinace plusobenim zasady, béle-
ni a odstranéni pachu.

Nizky obsah fosforu pod 10 aZ pod 5 ppm, jehoZ je moino
dosahnout zpusobem podle vyndlezu, ma pfiznivy uc¢inek na spotrebu
bélicich ¢&inidel, coZz 2zvysuje hospoddrnost rafinace a sniZuje
znec¢isténi Zivotniho prostredi pri prilis vysoké spotrebé beli-
cich latek.

Praktické provedeni zpusobu podle vyndlezu bude osvétleno
nasledujicimi pr¥iklady.

Priklady provedeni vynalezu

Priklad 1

Surovy olej z kukuriénych kliéku se zbavi slizovych slozek
nasledujicim zpUsobem:
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1) surovy olej se smisi s 0,07 % monohydrdtu kyseliny citronové
(ve formé 50% roztoku) pri 85 °C,

2) po 20 minutach se prida 1,6 % vody,

3) smés se zchladi na 25 °C a hydratace se necha probihat celkem
3 hodiny, potom se

4) kal oddéli 2z oleje pri teploté 65 °C pri pouZiti délici
odstredivky.

Potom se vysledny olej, zbaveny slizovych slozek podrobi
filtraci na péti mikrofiltrech typu Milipore s pruméry otvoru
v rozmezi 1,20 aZ 0,22 mikrometru. Bylo dosaZeno nasledujicich
vysledki:

zbyly fosfor v ppm

po odstranéni fosfatidu,

bez filtrace 21,6
filtr s otvory 1,20 mikrometru 15,2
filtr s otvory 0,80 mikrometru 16,6
filtr s otvory 0,65 mikrometru 14,3
filtr s otvory 0,45 mikrometru 8,9
filtr s otvory 0,22 mikrometru 6,7
Priklad 2

Surovy fepkovy olej byl zbaven slizovych slozek nasledujicim
zpusobem:

1) Xk surovému oleji byla pridana 2 % hydrolyzovaného lecithinu
a 0,12 % monohydrdtu kyseliny citronové ve formé 50% roztoku
pri teploté 65 °C,

2) po 20 minutach bylo pridano 1,7 % vody,

3) smés byla zchlazena na 40 °C, hydratace probihala celkem 3 ho-
diny, potom

4) byl odstranén z oleje kal pri teploté 65 °C pri pouziti délici
odstredivky.

Potom byla provadéna mikrofiltrace pri pouziti péti filtru
Milipore s otvory v rozmezi 1,20 aZ 0,22 mikrometrua. Bylo dosaze-
no nasledujicich vysledku:

zbyly fosfor v ppm

po odstranéni fosfatidu,

bez filtrace 20
filtr s otvory 1,20 mikrometru 10
filtr s otvory 0,80 mikrometru 7
filtr s otvory 0,65 mikrometru 8 .
filtr s otvory 0,45 mikrometru 5
filtr s otvory 0,22 mikrometru 4
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Pro srovndni byla provaddéna stejnd filtrace pri pouzZiti
frepkového oleje, ktery nebyl zbaven slizovych slozZek a s olejem,
ktery byl zbaven slizovych sloZek, avSak potom byl vysusen, coZ
znamena, Ze obsahoval 2zbylé fosfatidy pouze v nehydratované
formé. Bylo dosaZeno nasledujicich vysledku:

zbyly fosfor v ppm
bez defosfa- s defosfatizaci

tizace a susSenim
bez filtrace 410 18
filtr s otvory 1,20 mikrometru 430 18
filtr s otvory 0,65 mikrometrl 410 17
filtr s otvory 0,22 mikrometri 420 17

Tato srovnani jasné ukazuji, Ze mikrofiltraci podle vynalezu
je mozZno s uspéchem pouzit pouze u oleje, ktery je zbaven slizo-
vych slozek a obsahuje jesté zbylé castice, napfiklad fosfatidy.
PFi opétném pridédni vody doslo k opétné tvorbé nerozpusténych
Sastic, které bylo moZno odstranit mikrofiltraci tak, Jjako ve
shora uvedenych prvnich péti pokusech.

Priklad 3

Surovy olej byl zbaven slizovych sloZek zpusobem podle
pfikladu 2. Potom byl pridan hydroxid sodny v mnoZstvi, které
bylo ekvivalentni bud 15, nebo 25 % volnych alifatickych kyselin,
pritomnych v oleji, tj. mnozstvi 0,19 a 0,32 %. Hydroxid sodny
byl dikladné promichan s repkovym olejem, zbavenym slizovych
slozek.

Po 3 aZz 4 hodinach potom byly vzorky oleje zfiltrovany pri
pouziti filtrd s prumérem otvoru 8, 1,2 a 0,4 mikrometru.

Vysledky dvou na sobé& nezavislych pokusu jsou shrnuty
v nasledujici tabulce.

pridani zasady zbyly fosfor (ppm) po 3 aZ 4 hod.
bez 8 um 1,2 um 0,4 pm
filtrace
bez zasady 7 az 9 4 az 3 az 6,0 3,5 az 5,5 2,1 az 3,3
ekviv. 15 % kyseliny 8 2,7 2,1 0,4
ekviv. 25 % kyseliny 10 5,2 3,9 -
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Priklad 4

Surovy repkovy olej byl zbaven slizovych sloZek obdobnym
zpusobem jako v prikladu 2. Po pridani zasady a dobé stani 3 az
4 hodiny pri teploté mistnosti (méné neZ 30 °C) se provadi
oddélovaci stupen pri pouziti &ericiho zarizeni (Westfalia SAOOH
205) pri béZném zpétném tlaku a rizném prutoku. Ziskané vysledky
jsou shrnuty v nasledujici tabulce.

Zz tabulky je zrejmé, Ze zbylé, nerozpusténé a puvodné
neodstreditelné c¢astice, napriklad fosfatidy, Jje moZno G&inné
odstranit odstredénim s pridanim zasady.

Vysvétlivky k tabulce:

adg-podminky pri odstranovani slizovych latek, vstupni teplota
80 az 85 °C, P- obsah fosforu v privadéném oleji 1 000 a2
1 100 ppm s 2,2 % hydrolyzovaného lecithinu, p#idani mono-
hydratu Xkyseliny citronové, 0,12 %, 0,12 % pridana voda
2,2 %, doba hydratace 3 hodiny, teplota pfi separaci 65 °C.

Zvyseni vychozi 1rovné odporu Vv pokusech II a II bylo
disledkem znec¢isténi vycerovaciho zarizeni.

Pokus podminky mnoZstvi zbyly alifa- Fe Ca/Mg/Na
c. (sgd) a pridané fosfor tické (ppm) (ppm)
pritok zdsady v % (ppm) kyseli-
1/h kyseliny ny (%)
I vychozi 0 7,0
obsah P
po sdg
5 0 ,
13 0 ,
25 0 ’
30 0 ’
II vychozi
ocbsah P
po sdg 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 0,83 <0,1 0,2/0,1/7,9
63 15 0,7 0,83 <0,1 0,3/0,3/9,3
III vychozi
obsah P
po sdg 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
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Priklad 5

Surovy repkovy olej byl zbaven slizovych sloZek jako v poku-

su III z prikladu 4. Nerozpusténé, nyni aglomerované castice byly
odstr?nény mikrofiltraci (filtr Micorza, Asahi, povrch filtru
0,2 m?).

Vysledky Jjsou uvedeny v tabulce.

vlastnosti pred mikro- po mikro-

oleje filtraci filtraci

zbyly fosfor (ppm) 16,4 - 2,0

volné alifatické kyseliny (%) 0,92 0,76

ca/Mg (ppm) 5,3/1,5 0,5/0,2

Fe (ppm) 1,3 0,2

Na (ppm) 610 0,9
PATENTOVE NAROKY

Zpusob rafinace oleju s obsahem triglyceridu, pfi némZ se
uzije oleje s obsahem glycerida, zbaveného slizovych latek,
tento olej se smisi s chemickou 1latkou a smés se wudrZuje na
teploté nizs$i neZ 40 °C k vytvoreni Césticového materialu
a tento material se pak oddéli, vy znacujici s e
t i m, 2Ze se olej, zbaveny slizovych latek, smisi se zdasadou
v mnozstvi, ekvivalentnim 0,01 aZ 100 % volnych mastnych kyse-
lin, pritomnych v oleji, zbaveném slizovych latek.

Zpusob podle naroku 1, vy znadcujici s e tim,
e se zasada prida v mnozstvi, které je ekvivalentni 0,05 az
S0 % hmot. volnych mastnych kyselin v oleji, zbaveném slizu.

Zpisob podle narokd 1 nebo 2, vyznacujici s e
t i m, 2Ze se zasada voli ze skupiny hydroxid sodny, kremici-
tan sodny a uhlic¢itan vapenaty.

Zpusob podle narokl 1 a2z 3, vyznadcujici s e
t im, 2Ze se vychazi =z triglyceridového oleje, ktery byl
dokonale zbaven slizovych latek.

Zpusob podle naroku 1 az 4, vyznacujici s e
t i m, Ze se smés udrZuje na teploté nizZsi neZ 40 °C po dobu
0,5 a2 S hodin.

Zpusob podle naroku 1 az 5, vyznacéujici s e
t i m, Ze se pro snazSi vytvoreni céasticového materialu
a/nebo k vyvolani shlukovani nerozpustnych ¢éastic pridava
k oleji ¢inidlo, podporujici tyto pochody.
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7. Zpusob podle naroku 6, vy znadéuijici s e tim,
Ze se ¢inidlo voli ze skupiny hydratovatelnych fosfatidu,
hydrolyzovanych fosfatidd a smési téchto latek.

8. Zpusob podle néaroku 1 az 7, vyznacujici s e
tim Ze se pri oddélovani ¢&asticového materialu pridava
adsorpéni <¢inidlo pro nerozpusténé castice, které maji byt
odstranény.

9. Zpusob podle naroku 1 az 8, vyznacujici s e
t im Ze se castice o0ddéli filtraci, mikrofiltraci, odstre-~
dénim, sedimentaci a/nebo dekantaci.

10.Zpusob podle naroku 1 az 9, vyznac¢cuijici s e
t im, Ze se pred oddélenim &astic smés zahfeje na teplotu
50 aZz 80 °C.

Konec dokumentu
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