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solventblanding, bestdende af et carbonhydridoplgsnings-
middel, ethanol og vand, hvorunder carbonhydridopl¢snings-
midlet fortrinsvis udger fra 40 til 70 rumfangs$ af blan-
dingens totale rumfang og fortrinsvis er f.eks.nor.hexan,
og kombinationen ethanol og vand, fortrinsvis udggr fra
60 til 30 rumfangst med et gensidigt variabelt rumfangs-
forhold mellem ethanol og vand p& fra 95:5 til 50:50,
samt en fremgangsmdde til faststof-vaskeekstraktion ved
en &nkelttrinsproces af lipider og polyphenoler fra sol~
sikkefrg til opnielse af proteinkoncentrater, ved anven-
delse af solventblandingen som ekstraktionsmiddel.
Anvendelsen af en biphasisk 3-komponentblanding ger det
muligt at opnd stort udbytte.
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opfindelsen angar en fremgangsmide til fastfase-
vaeskeekstraktion af lipider og polyphenoler fra flagede,
afskallede solsikkefre, til opnaelse af proteinholdige
koncentrater samt et middel til udevelse af fremgangsma-
den.

Tysk offentliggerelsesskrift nr. 23 55 892 be-
skriver en fremgangsmdde til ekstraktion af plantepro-
tein fra isar sojaflager, hvorved man i to trin ferst
fierner olie og lechitin med et organisk upolart oples-—
ningsmiddel, s&som hexan, og derefter ekstraherer plante-
proteinet med en tofaseblanding af et organisk upolart og
et organisk polart oplesningsmiddel samt vand.

US patentskrift nr. 4 265 925 beskriver, at man
forst ekstraherer affedtede vegetabilske proteinflager
med en alkohol og derefter fjerner denne alkohol under
anvendelse af et flygtigt veskeformigt carbonhydrid, sa-
som hexan.

En faststof-vaskeekstraktion kan udferes
ved en vilkarlig af de procedurer, der er angivet i den
tekniske litteratur. Anvendelsen af den procedure, der
er beskrevet i dansk patentansggning nr. 1980/79, indle-
veret den 14. maj 1979, har vist sig at vere serligt for-
delagtig. Den deri beskrevne faststof-vaeskeekstraktions-
proces bestdr i, at frisk opl¢sningsmiddel eller solvent-
blanding tilfgres et blandt et antal i serie anbragte
ekstraktionskar, hvilke kar hver indeholder det faste ma-
teriale og er forsynet med en oplgsningsmiddelindgang,
en oplgsningsmiddeludgang, et kgprende rgreorgan og et
filterelement til at forhindre, at fast materiale med en
stgrrelse, der er stgrre end en given stgrrelse, undslip-
per gennem oplgsningsmiddeludgangen, idet filterelementet
strazkker sig ind i karret i nzrhed af rgreorganet sdle-

des, at bevagelsen af oplgsningsmiddel eller solvent-
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blandingen med rg¢reorganet reducerer det faste materiales
tendens til at tilstoppe filterelementet, at oplgsnings-
middel med medfgrte ekstraherede stoffer fra det ene
ekstraktionskar fgres gennem de efterfglgende ekstrak-
tionskar i serie, og derefter, efter ekstraktion af de
ekstraherbare stoffer fra det faste materiale i det navn-
te ene ekstraktionskar, at tilferingen af frisk oples-
ningsmiddel eller solventblanding skiftes til det i strem-
mens retning naste ekstraktionskar, fast materiale fjernes
fra det navnte ene ekstraktionskar, og dette ekstrakti-
onskar genfyldes med frisk materiale, idet dette ekstrak-
tionskar tilsluttes i serie i strgmmens retning efter
det tidligere sidste ekstraktionskar.

Denne fremgangsmdde ggr det muligt at ekstrahere
nogle f£& komponenter med et oplgsningsmiddel eller en
blanding af to eller flere oplgsningsmidler gennem et
antal n, serielt anbragte beholdere, idet beholderne un-
der hele ekstraktionsforlgbet holdes med deres indhold
konstant omrgrt.

Oplgsningsmidlet (eller oplgsningsmidlerne) fgres
til (og fjernes fra) de adskillige kar med en vaerdi for
strgmningshastigheden (uniter), der valges inden for et
veldefineret omrd&de, i almindelighed fra 2w’ pr. time pr.
m? til 15 m® pr. time pr. m?, idet strgmningen gennem
de seriedt anbragte kar er kontinuerlig.

I praksis fyldes hvert kar, efter at vere tilfgrt
det passende findelte faste materiale, med oples-
ningsmiddel og omrgring pdbegyndes.

Frisk oplgsningsmiddel tilfgres derefter den fgr-
ste beholder sdledes, at det oplgsningsmiddel, der alle-
rede er i det, fortyndes og ekstraktionen bliver meget
effektiv.

Det oplgsningsmiddel, der udtages fra det fgrste
kar, fg¢res til det naste ekstraktionskar, og den samme
operation gentages, og denne operation gentages efterfgl-
gende serielt for alle de n ekstraktionskar.

N&r det faste materiale, der findes i det fgrste
ekstraktionskar, er blevet udtgmt (i den betydning, at
det ekstraherbare stof er blevet ekstraheret) tgmmes det,
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og frisk oplgsningsmiddel tilfgres ved at tilslutte kar-
ret som det sidste i rakken. Tilfgring af frisk oplgs-
ningsmiddel skiftes fra det fgrste ekstraktionskar til
det naste o.s.v.

Eftersom ca. 10% af det faste materiale (de fine-
ste dele) for hvert kar gdr over i oplgsningsmiddelstrgm-
men, er det ud over de serieforbundne ekstraktionskar
ngdvendigt med et filter, der adskiller det af oplgs-
ningsmiddelstrgmmen medfgrte faste stof fra vaskefasen,
og ekstraktionen fardigggres.

Fremgangsmidens gennemfgrlighed og effektiviteten
er nart forbundet med et antal variable, og disse skal
vere tilpasset hinanden.

Det er allerede blevet angivet, at en grundpara-
meter er den specifikke (unitare) strgmningshastighed af
det oplgsningsmiddel, der tilfgres og udtages fra hvert
ekstraktionskar. Denne skal i almindelighed ligge fra 2
til 15 m®*/time/m?.

Andre parametre md valges korrekt, sdsom hgjde:
diameter-forholdet for karret, filterelementets geometri-
ske egenskaber, filterelementets dbningers stgrrelse, det
materiale, der udge¢r filterelementet,dets tykkelse,opslam—
ningens kinematiske viskositet og intensiteten af den i
karret opretholdte omrg¢ring.

I beskrivelsen til den ovennavnte tidligere an-
sggning er det anfgrt, at enhver fagmand ville veare i
stand til at valge de korrekte vardier for de ovenfor an-
fgorte parametre for at kunne optimisere fremgangsmaden
og effektiviteten af ekstraktionen i overensstemmelse med
det faste materiale, der h&ndteres, dets stgrrelse, op-
lgsningsmidlet og alle de andre involverede karakteristi-
ka.

Den navnte tidligere danske patentansggning nr.
1980/79 indeholder imidlertid ikke nogen hentydning til
den mulige anvendelse af en ternaer blanding med forskel-
lige faser, og det synes tvaertimod, som om den beskrevne
fremgangsm&de i dansk patentansggning nr. 1980/79 finder
sin vante anvendelse netop ved brug af et enkelt oplgs-—
ningsmiddel eller af en blanding af gensidigt blandbare
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og gensidigt forenelige oplgsningsmidler.

Det har nu overraskende vist sig, hvilket udggr
grundlaget for den omhandlede opfindelse, at det er mu-
ligt til det formdl samtidigt fra solsikkefrg at ekstra-
here mere end &n ugnsket komponent, at anvende en blan-
ding bestdende af tre oplgsningsmidler, der er fordelt
over forskellige faser.

I overensstemmelse hermed er fremgangsmaden ifelge
opfindelsen ejendommelig ved, at man i ét trin ekstrahe-
rer solsikkefreoene med en tofaseblanding bestdende af

40-70 vol% carbonhydridoplegsningsmiddel,

20-55% vol% ethanol, og

5-10 vol% vand,
og midlet til udevelse af denne fremgangsmdde er ejen-
dommeligt: ved, at midlet bestdr af en tofaseblanding af:

40-70 vol% carbonhydridoplesningsmiddel,

20- 55 vol% ethanol, og

5-10 vol$% vand.

Ved den omhandlede fremgangsmdde og i midlet til
udevelse af denne er carbonhydridoplgsningsmidlet for-
trinsvis n-hexan.

Anvendelsen af en s&dan blanding muligggr, at der
kan opnds et stort ekstraktionsudbytte, og sdfremt den
anvendes ved den ovenfor beskrevne ekstraktionsprocedure,
er et s&dant resultat kombineret med den navnte frem-
gangsmades lethed og anerkendelse.

Faststof-veskeekstraktionsprocessen udfgres for-
trinsvis indenfor en temperatur pd fra 20 til 50°C, i et
tidsrum pd fra 30 minutter til 6 timer og med et vagt
(kg) : rumfang (liter)-forhold mellem de flagede fr¢ og
solventblandingen liggende fra 1:1 til 1:10 (d.v.s. fra
1 kg til 1 liter, til 1 kg til 10 liter).

Analytiske metoder til kemisk karakterisering
af solsikkefrgene og de deraf opndede produkter.

Vandindhold, aske og rafibre er blevet bestemt
efter standardmetoderne fra A.0.A.C. (Association of
Official Analytical Chemists, 12. udgave, 1975).
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Proteinindholdet blev udtrykt som macroKieldahl-
nitrogen multipliceret med koefficienten 5,70. Totallipid
bestemtes efter petroleumsethermetoden, som angivet i
A.A.C.C. nr. 30-26. Polyphenolforbindelserne mdltes ved
den kolorimetriske metode af Bittoni et al (Riv. Ital.
Sost. Grasse, 54, 421, 1977) . Totalsukkerindhold bestem-
tes ved metoden af M. Dubois et al (Analytical Chemistry,
28, 350-356, 1968), modificeret ved, at isolation af de
individuelle sukkerarter blev udeladt, og at kun det to-
tale sukkerindhold betragtedes som verende til stede i
produktet.

P. D. I. (Proteindispersibilitetsindekset),der an-
vendtes til at bestemme den mengde nitrogen, der var i
stand til at blive dispergeret i vand, under naturlige
pH-betingelser, var i overensstemmelse med den fremgangs-
m&de, der er anfgrt i A.0.C.S. (Metode Ba 10-65, revide-
ret 1969).

Alle driftsdetailler vil fremgd af de fglgende
eksempler, der har til formdl at belyse den omhandlede
opfindelse, uden at begranse dens omrdde.

Eksempel 1
Solsikkefrg med den i tabel 1 anfgrte sammensat-
ning, afskalledes fuldstandigt i et "Hydromecanique &
Frottement"-afskalningsapparat, og de afskallede frg ma-
ledes til en tykkelse pd& 0,25 mm i en Diefenbach L2/30/30
mplle. Det sdledes opndede produkt behandledes med en
blanding med fglgende sammensatning:

n -hexan 60 rumfang. %
ethanol 35 rumfang %
vand 5 rumfang- %.

Driftsbetingelserne ved faststof-vaskeekstraktio-

nen var som fglger:
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fyldningskoefficient for ekstraktionskarrene
(veagt (kg): rumfang(liter)) 1:4
ekstraktionstid 6 timer
ekstraktionstemperatur 45°C
ekstraktionsforhold (vagt:
rumfang) 1:7,5.

Tabel 1

Kemisk sammensatning af en solsikkefrgprgve.
Vandindhold 6%
I tgrstof:
Lipider 60,0%
Proteiner 22,0%
Aske 2;9%
Rafibre 3,5%
Sukker 4,4%
Phenoler 2,4%
Andre nitrogenfrie estere 4,8%
Slutproduktet havde den fglgende kemiske sammen-

s@tning:

Vandindhold 6,5%
I tgrstof:
Lipider 0,5%
Phenoler ' 0,8%
Proteiner (Nx5,7) 65,1%
Sukker 1,9%
P.D.I. (Proteindispersibilitets=-

index) 8,9%.

Eksempel 2
Solsikkefrg med en sammensatning svarende til

sammens@tningen af frgene i eksempel 1, og som underka-
stedes en behandling som den i eksempel 1, ekstraheredes
med en solventblanding, bestdende af:

n-hexan 60 rumfang %
ethanol 30 rumfang. %

vand 10 rumfang %
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under fglgende faststof-vaeskeekstraktionsbetingelser:
fyldningskoefficient for ekstraktionskarrene

(vegt : rumfang} - 1:4
ekstraktionstid 6 timer
ekstraktionstemperatur 45°C

ekstraktionsforhold (vagt:rumfang) 1:7,5.
Det ekstraherede produkt havde fglgende kemiske

sammensatning:

Vandindhold 7,3%

I tgrstof:

Lipider 2,1%

Phenoler 0,17%
Proteiner (Nx5,7) 59,6%

Sukker 0,6%

P.D.I. 5,3%.

PATENTEKRAYV

1. Fremgangsmade til fastfase-vaskeekstraktion af
lipider og polyphenoler fra flagede, afskallede solsikke-
fre, k endetegnet ved, at man i ét trin ekstra-
herer solsikkefreene med en tofaseblanding bestdende af:

40-70 vol% carbonhydridoplesningsmiddel,

20-55 vol% ethanol, og

5-10 vol% vand. ‘

2. Fremgangsmdde ifelge krav 1, kendeteg-
n et ved, at carbonhydridoplesningsmidlet er n-hexan.

3. Middel til udevelse af fremgangsmdden ifelge
krav 1 til fastfase-veskeekstraktion af lipider og poly-
phenoler fra flagede, afskallede solsikkefre i et enkelt
trin, k ende tegnet ved, at midlet bestar af
en tofaseblanding af:

40-70 vol% carbonhydridoplesningsmiddel,

20-55 vol% ethanol, og

5-10 vol% vand.

4. Middel ifelgekrav 3, k endetetegnet

ved, at carbonhydridoplesningsmidlet er n-hexan.
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