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Tiivistelmd - Sammandrag

Menetelmd, jossa kasvikunnan proteiinit
hydrolysoidaan kiytt3m%114 vikevi¥ kloo-
rivetyhappoa, hydrolysaatti neutraloi-
daan, mink4 jdlkeen ensiksi liukenematto-
mat aineet erotetaan niisti pois ja viipy-
misajan jdlkeen toiset liukenemattomat aji-
neet erotetaan pois. Sen j4dlkeen kun en-
simmiiset ja toiset liukenemattomat aineet
ovat erotetut toisistaan, hydrolysaatti
Saatetaan hdyrytislauskdsittelyn alaiseksi
alennetussa paineessa, jolloin ylldpide-
tddn hydrolysaatin tiheys olennaisesti ar-
voltaan samansuuruisena, jotta t4118in
voitaisiin eliminoida seoksessa l4sniole-

va 1,3-dikloori-propaani2-oli.

US A 4073961 (A 23J 1/18),

"Heutiger Entwicklungsstand der
531-533,

Forfarande,i vilket vidxtproteiner
hydrolyseras med koncentrerad klorviite-
syra, hydrolysatet neutraliseras, varecfter
en fbrsta ol8slig substans bortseparc-
ras och efter att ha fatt std, bortse-
pareras en andra ol6slig substans. N&r
den forsta och den andra oldsliga sub-
stansen bortseparerats &ngdestilleras
hydrolysatet under sé&nkt tryck, medan
hydrolysatets tdthet hilles vid ett vi-
sentligen konstant virde f8r att elimi-

nera ndrvarande 1, 3-diklorpropan-2-ol.
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Menetelma ja laitteisto mausteiden valmistamiseksi -
Forfarande och anordning foér framstdllning av kryddor

Taman keksinndén kohteena on menetelmd mausteiden valmista-
miseksi, jossa kasvikunnasta saadut proteiinit hydrolysoi-
daan vakevalla kloorivetyhapolla, hydrolysaatti neutraloi-
daan, minkd jadlkeen ensiksi liukenevat aineet erotetaan
niista pois ja viipymisajan jalkeen toiset liukenevat
aineet erotetaan niistd erilleen, sekd myoskin hoyrytis-
lauslaitteisto tdmdn menetelmidn toteuttamiseksi.

Kskettdin suoritetuissa tutkimuksissa on todettu, etti
sellaiset ei-vaalennetut nestemdiset mausteet, jotka ovat
valmistetut hydrolysoimalla kasvikunnan proteiineja kaytta-
malla vakevdd kloorivetyhappoa, sisdltdvat huomattavan
suuressa maarin kloorihydriineja, joihin kuuluu monissa
tapauksissa hallitsevana suhteellisena maar&na aine 1,3-
dikloori-propaani-2-oli. Tamidn johdosta syntyy pulma naiden
aineiden poistamiseksi. Monia menetelmid on ehdotettu
naiden komponenttien poistamiseksi.

Nyt on todettu, ettd tahnat, jotka aikaansaadaan vidkevdi-
malld nditd mausteita haihduttamalla tai niiden mausteiden
aktiivihiilella varittémiksi tehdyt muodot, sisdltavat
olennaisesti pienempid pitoisuuksia kloorihydriineja.
Vdkevointi haihduttamalla vaatii kuitenkin suhteellisen
suuren maaran energiaa. Samoin vidrin poistamiseen aktiivi-
hiilella esimerkiksi suodatinpuristimissa ei ainoastaan
liity suuria toiminto- ja laitekustannuksia vaan se mydskin
olennaisesti muuttaa mausteen organoleptisiid laatuominai-
suuksia, minkd jidlkeen seurauksena sille tunnusomainen maku
muuttuu, jolloin kuitenkin sen aromia muuttava vaikutus
sdilyy.

Erds toinen mahdollisuus hydrolysoida lahtdaine, joka ei
lainkaan sisdll4 rasvoja, on se, ettd glyserolia kaytetaan
hyvin tarkkaan prekursorina, minkd johdosta kloorihydrinien
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syntyminen tulee mahdolliseksi kloorivetyhapon kanssa.
Toisaalta taman kaltaiset l1ahtdaineet ovat kaupallisesti
hankalasti saatavissa ja toisaalta ne voivat olennaisesti
muuttaa mausteen organoleptdisia laatuominaisuuksia.

Hydrolyysi voidaan suorittaa myéskin kayttamilla klooritto-
mia mineraalihappoja kuten rikkihappoa tai fosforihappoa.
Kuitenkin t&llainen traditionaalisten prosessien modifioin-
ti voi myods vaikuttaa haitallisesti taten saatavan mausteen
organoleptisiin laatuominaisuuksiin.

Eras toinen mahdollisuus erottaa kloorihydriineja sisaltava
hydrolysaattijae on rektifiointi eli jakotislaus. Joka ta-
pauksessa tamian kaltaiseen prosessiin kuuluu ainakin kaksi
erotusvaihetta, mikali toivotaan aikaansaada varsinkin
sellaista lopputuotetta, jonka komponentit muodostavat
tidrkedn organoleptisen funktion mutta jotka ovat suuremmas-
sa maarin haihtuvampia kuin kloorihydriinit.

Esilla olevan keksinnon tarkoituksena on aikaansaada sel-
lainen menetelmd mausteiden valmistamiseksi, jolla on
mahdollista eliminoida kloorihydriinit ja varsinkin yhdiste
1,3-diklooripropaani-2-o0li yksinkertaisella ja tehokkalla
tavalla ilman, etta taten vaikutettaisiin mausteiden ti-
heyteen tai niiden aminohappokompositioon tai niiden orga-
noleptisiin ominaisuuksiin.

Tamidn paamadran saavuttamiseksi on esilld olevan keksinnodn
mukaiselle menetelmdlle tunnusomaista se, ettd ensimmiaisten
tai toisten liukenemattomien aineiden poiserottamisen
jalkeen hydrolysaatti saatetaan héyrytislauskédsittelyyn
lampotiloissa 45 - 70°C paineissa 100 - 321 mbar pitdmdlla
hydrolysaatin tiheys olennaisesti vakiosuuruisena

1,250 - 1,265 g/cm3 tarkoituksena eliminoida siind oleva
1,3-dikloori-propan-2-oli.
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Esilla oleva keksintd kohdistuu myoskin keksinndén mukaisen
menetelmdn toteuttamiseksi tarkoitettuun hoyrytislauslait-
teistoon, johon kuuluu tislauskolonni, jossa on yliosa,
lieridmdinen runko-osa, joka on taytetty taytekappaleilla
sekd@ sumppu, kaasunpumppausyksikks, joka on kytketty tahan
yldosaan, putki hydrolysaatin johtamiseksi, joka putki on
liitetty kolonniin rungon ja yldaosan valiin, hdyryn systts-
putki, joka on kytketty tihin kolonniin sumpun ja rungon
valiin sekd putki hydrolysaatin poistamiseksi sumpusta.
Talla laitteistolle on tunnusomaista se, etta

i) yl&dosan halkaisija on olennaisesti suurempi kuin rungon
halkaisija, ylaosa on liitetty runkoon katkaistun kartion
muotoisella kaulalla, jolloin lieridmiinen paisuntakaulus,
jossa on ainakin yksi virtausaukko, on sijoitettu konsent-
risesti kaulan sisidseinimii vastaan, ja jolloin putki
hydrolysaatin sydttamista varten paattyy rengasmaiseen
tilaan, jonka katkaistun kartion muotoinen kaula ja paisun-
takaulus muodostaa ja jakoelin hydrolysaattia varten on
sijoitettu paisuntakauluksen alapuolelle,

i1) se lisaksi kasittia jarjestelmdan hydrolysaatin 1ampéti-
lan saatamiseksi, joka on kytketty syottdoputkeen ja sahkoi-
sesti kytketty elektronisella lampétilan saatoyksikolla
kennoon hydrolysaatin tiheyden mittaamiseksi, joka kenno on
kytketty poistoputkeen.

Nyt on tehty se yllattavit havainto, ettid on mahdollista
eliminoida olennaiseti kaikki 1,3-dikloori-propaani-2-oli
hydrolysaatista yksinkertaisessa tyovaiheessa, joka seuraa
mainitun ensimmdisen ja mainitun toisen liukenemattoman
aineen erottamista, ettid tami eliminointi voidaan suorittaa
pitamdlla hydrolysaatin tiheys olennaisesti vakioarvoisena,
ja ettd ndin saadun aminohapposeoksen pitoisuus ja mauste-
nesteen organoleptiset laatuominaisuudet pysyvat olennai-
sesti muuttumattomina verrattuna tavanomaisilla menetelmil -
14 saatuihin mausteisiin.
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Jil jempana olevassa patenttiselityksen tekstissd lyhennys
DCP tarkoittaa 1,3-dikloori-propaani-2-olia. Kuten edella
on mainittu, kasvikunnan proteiinien hydrolyysilla valmis-
tettu mauste, kayttamalla viakevdd kloorivetyhappoa, voi
sisdltiai muita kloorihydriineja kuin yhdistetta DCP, var-
sinkin l3hinna 3-kloori-propaani-1,2-diolia ja 2,3-dikloo-
ri-propaani-l-olia. Toisaalta kuitenkin ndiden kloorihyd-
riinien pitoisuudet mausteissa ovat yleensd pienemmdt kuin
yhdisteen DCP, koska toisaalta on todettu, ettd nadmd@ muut
kloorihydriinit saadaan myds olennaisesti eliminoiduiksi
samanaikaisesti kuin yhdiste DCP tdmdn keksinndn mukaista
menetelmidd toteutettaessa. Titen on riittavaa maarittaa
aineen DCP pitoisuus mausteissa silld tarkoituksella, jotta
voitaisiin mAadrittii onko mausteessa olevan kloorihydrinin
pitoisuus tietyissid rajoissa vai eikd se ole.

Lisiksi tissi patenttiselityksessia sanontaa "eliminoida"
kdytetddn sellaisissa ilmaisuissa kuin "eliminoida aine DCP
mausteista ja hdéysteista”™ tarkoittamaan sita, ettd suurin
osa tidsti aineesta poistetaan siten, ettid jadljelle jaa sita
vain olennaisesti viahiamerkityksellinen suhteellinen osa.
Tissid suhteessa on huomattava, ettd se analyyttinen mene-
telmi, jota kiaytetdidn aineen DCP madrittamiseksi mausteissa
so. aineen DCP pitoisuus mausteissa, on osuudeltaan olen-
naisesti ratkaiseva suhteessa tulosten toistettavuuteen.
Taten erityisen luotettava menetelmd, joka varmistaa kym-
menesmil joonasosien suuruisten pitoisuuksien varman maari-
tyksen, on kehitetty esilld olevan keksinndén tarkoitusten
saavuttamiseksi. T&m3 menetelmd on selostettu yksityiskoh-
taisesti jidl jempana juuri ennen esimerkkeja.

Esillid olevan keksinndén mukaisen menetelmin toteuttamiseksi
voidaan kayttdi eri lahteistid saatavia lahtdaineita. On
esimerkiksi mahdollista kayttdi 61jysiemenkakkuja, vil ja-
gluteenia tai rasvatonta soijajauhetta.
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Niinpd voidaan hydrolyysissi kayttii vikevai kloorivety-
happoa. Niinpd on esimerkiksi mahdollista kayttaa pitoisuu-
deltaan 4N - 8N ja edullisemmin 6N kloorivetyhappoa, so.
sellaista kloorivetyhappoa, jonka pitoisuus on suunnilleen
15 - 25 % ja sopivimmin 20 paino-%. Hydrolyysi voidaan
toteuttaa emal joiduissa sdilidissid sekoittamalla 1ahtdai-
netta hitaasti happoon lampétilassa 70 - 120°C useiden
tuntien pituisina ajanjaksoina, esimerkiksi 6 - 13 tuntia.
Tumman varistd hydrolysaattia, joka sisiltii suuren suh-
teellisen mdaran niin sanottuja liukenemattomia humusainei -
ta, joita tadssd patenttiselityksessi kutsutaan ensimmiisik-
si liukenemattomiksi aineiksi, saadaan yleensa prosessin
tdssd vaiheessa. Hydrolysaatti voidaan neutraloida vike-
vallad emdkselld, sopivimmin natriumkarbonaatilla joko
kuivana tai tahnamaisessa muodossa, jolloin saadaan pH-arvo
suunnilleen 5,0 - 6,0. Neutraloitu hydrolysaatti voidaan
tamdn jalkeen suodattaa ensimmiisten liukenemattomien
aineiden eliminoimiseksi siit&d. Hydrolysaatti voidaan
saattaa edelld selostetun héyrytislauskasittelyn alaiseksi
tdssa toisessa kdsittelyvaiheessa tai sen jalkeen, kun se
on saanut seistd. Hydrolysaatti voidaan jittii seisomaan
pitemmdaksi tai lyhyemmdksi ajaksi, esimerkiksi muutamiksi
padiviksi tai muutamiksi viikoiksi riippuen siitid tarkoi-
tuksesta, johon se on kohdistettu, tarkoituksena aikaan
saada hitaasti kiteytyvien aineiden erottuminen ja kol-
loidaalisten hiukkasten agglomerointi hitaasti, joita
aineita kutsutaan tdssid patenttiselityksessid toisiksi
liukenemattomiksi aineiksi. Nimi toiset liukenemattomat
aineet voidaan poistaa suodattamalla. Lopuksi hydrolysaa-
tille voidaan suorittaa edelli selostettu héyrytislauska-
sittely tdssd kolmannessa vaiheessa, ellei sitid suoriteta
ensiksi mainittujen liukenemattomien aineiden poistamisen
jalkeen. Tdlléin saadaan tumman viristi nestemiisti hydro-
lysaattia, jonka laatua arvostellaan siti paremmaksi kuta
suurempi on sen tiheys. Tamin johdosta prosessin edelli
mainitut vaiheet toteutetaan edullisimmin silli tavoin,
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ettid saadaan sellaista hydrolysaattia, jonka tiheys on
1,250 - 1,265 g/cm3,

Edelli mainittujen ensimmiaisten tai toisten liukenemattomi-
en aineiden erottamisen jalkeen hydrolysaatille suoritetaan
hoyrytislauskésittely alennetussa paineessa, jolloin pide-
tain hydrolysaatin tiheys olennaisesti vakiosuuruisena
tarkoituksena eliminoida aine DCP siitd pois. On todettu,
etti on tarkedia toteuttaa tamian hdoyrytislaiskasittelyvaihe
kohtuullisissa lampdtilaolosuhteissa, jolloin hydrolysaatin
organoleptiset ominaisuudet pysyvat muuttumattomina ja
sellaisissa tydolosuhteissa joissa olennaisesti ei tapahdu
hydrolysaatin laimennusta, milld seikalla edistetdan aineen
DCP poistamisprosessin mahdollisimman hyva&d tehokkuutta.

Tiamin hdéyrytislausprosessi toteutetaan edullisimmin 1&mpd-
tiloissa 45 - 70°C paineissa 100 - 320 mbar saattamalla
yl6snousevan hoéyryn 10 - 20 paino-osaa/tunti héyrya koske-
tuksiin hydrolysaatin 100 paino-osaa/tunti kanssa kontakti-
vybhykkeessa kautta, jonka korkeus on 5 - 15 m ja joka on
taytetty kontaktielementeilld eli tadytekappaleilla. On
todettu, ettd tisleen lampdtilan ei sallita nousevan yli
70°C, mikali on tarkoitus olla vaikuttamatta milldan tavoin
hydrolysaatin organoleptisten ominaisuuksien muuttumiseen.
on edullista toimia edelld mainitun l&mpétila-alueen yla-
osassa, jotta ei tarpeettomasti lis#dttdisi energian kulu-
tusta, jota energiaa tarvitaan toisaalta kolonnin paineen
alentamiseksi ja toisaalta DCP-sisdltivin hdyryn kondensoi-
miseksi.

Edellid mainittu paine 100 - 320 mbar vastaa olennaisesti
héyryn painetta lampdtiloissa 45 - 70°c. Tamidn johdosta on
edullista toimia sellaisissa olosuhteissa, joissa hydroly-
saatti ja tislaushdyry ovat olennaisesti termaalisessa
tasapainossa mainitun kontaktivydhykkeen koko korkeudelta,
jolloin hyrolysaatin kiehumispiste ei osoita mitddn oleel-
lista nousua suhteessa veteen,.
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Hydrolysaatin ja héyryn ne vastaavat maardt, jotka saate-
taan toistensa kanssa kosketuksiin, riippuvat nimenomaan
jaljelle jaaneesta DCP pitoisuudesta hydrolysaatissa, joka
on toivottu saatavaksi, kontaktivyohykkeen korkeudella ja
tdaman vyohykkeen kaytettdvissad olevalla kontaktipinnalla.
Hydrolysaatin ja hoyryn keskeinen suhde kontaktivydhykkeen
korkeudella edelld mainitun mukaisesti mahdollistaa aineen
DCP pitoisuuden mausteessa vahennettdvaksi kertoimella
suunnilleen 10 - 100. Toisin sanoen namid seikat mahdollis-
tavat aineen DCP pitoisuuden hydrolysaatissa, joka on

1 - 10 ppm, vahentidmisen esimerkiksi arvoihin

0,2 - 0,5 ppm. Toivottua reduktiokerrointa varten on talla
tavoin mahdollista kdyttaa vain mahdollisimman pieni maara
hoéyrya ja talla tavoin kuluttaa ainocastaan vain mahdolli-
simman pieni mddrd energiaa. Toistensa kanssa kosketuksiin
saatettavien héyryn ja hydrolysaatin absoluuttiset arvot
tuntia ohti, toisin sanoen virtaamat voidaan valita siten,
etta DCP-virtaamistaso ldhestyy optimaalista tasoa suhteel-
lisen laajalla alueella, jonka yladpddtd rajoittaa vaara
huomattavien hydrolysaattimdarien poistumisesta ylivoimak-
kaan héyrynvirtauksen myota.

Mita tulee kidytettidvissid olevaan kontaktipintaan tassa vyo-
hykkeessd, on edullista niin suuressa middrin kuin mahdol-
lista ja on tarkoituksenmukaisesti todettu, estdid ennakolta
arvaamattomat kulkutiet héyryn suhteen, jotta aikaansaatai-
siin hydrolysaatin suora ja vapaa virtaus. T&t&d tarkoitusta
varten on taten kontaktivyohyke taytetty kontaktielemen-
teilla eli taytekappaleilla. Vaikkakin tidhin tarkoitetut
kontaktikappaleet ovat mieluiten lOysdsti jarjestetyt,
kuten kierukat tai putkikappaleet, on mydskin edullisinta
kayttasd sellaisia kontaktikappaleita, jotka ovat ennakolta
madratyssa jarjestyksessid, kuten esimerkiksi poimutettuja
metallilevyja, joihin on porattu reikiid ja joita kadytetdidn
toistensa kesken poikittain poimutusten suhteen. Kayttamal-
1a taman kaltaisia kosketuskappaleita on mahdollista ai-
kaansaada sellainen kosketuspinta kosketusvydhykkeen tila-
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vuusyksikkoa kohti joka on niinkin suuri kuin 250 m2/m3
esimerkiksi. Nama& mydskin mahdollistavat valttamattoman
paine-eron aikaansaamisen kolonnin yldosan ja alaosan
kontaktivyohykkeiden valilla, so. kolonnin pdin ja pohjan
valilla, joka voidaan rajoittaa niinkin pieneksi kuin
muutamiksi kymmeniksi millibaareiksi. Tamin eron ei edulli-
sesti tulisi olla suurempi kuin noin 100 mbar sen johdosta,
etta jos hydrolysaatin ja hoyryn lampotila on esimerkiksi
60°C kosketusvydhykkeen yldosassa, se ei ylita arvoa 70°C
kosketusvyohykkeen alaosassa.

Tamdan keksinnén mukaisen prosessin erddn edullisen toteu-
tusmuodon mukaan hydrolysaatin lampdtila ennen hoéyrytis-
lausta pidetddn arvossa, joka on 1 - 5°C suurempi kuin
hydrolysaatin lampodtila kosketusvyohykkeen yldpuolella. On
todettu, ettd tidten on mahdollista kompensoida hydrolysaa-
tin pieni laimen tuminen, mikd johtuu pienen hdyrymiarin
kondensoitumisesta pitkin kosketusvydhyketta. Tamid konden-
soituminen on vaikeasti poistettavissa taydellisesti, koska
joka tapauksessa tietty madara lampdenergiaa haviaa huoli-
matta siita lampoderistyskerroksesta, joka on valmistettu
kosketusvydhykkeen ja ulkopuolen valille.

Taman keksinnon erdan edullisen suoritusmuodon mukaan
hydrolysaatin tiheys pidetdan olennaisesti vakiosuuruisena
saatamalla hydrolysaatin lampdtila ennen tislaamista riip-
puen hydrolysaatin tiheydestid tislauksen jalkeen. Tami
toteutusmuoto on erityisesti tarkoitettu sita tapausta
varten, Jjossa hydrolysaatti saatetaan tamin hdyrytislauksen
alaiseksi sen jalkeen, kun edella mainitut toiset liukene-
mattomat aineet ovat poistetut. Tdmid on tassid tapauksessa
syy siihen, ettd hydrolysaatin tiheys voi vaihdella erityi-
sestl riippuen siita ajasta, joksi se jatetdadn seisomaan.
Jos hydrolysaatti otetaan eri sailidista sopivan seoksen
aikaansaamiseksi ennen pullotusta esimerkiksi, tama toteu-
tusmuoto tekee mahdolliseksi sen, ettad tiheys tulee auto-
maattisesti saadetyksi tas midllisesti toivotun arvon ai-
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kaansaamiseksi. Niissi tapauksissa, jolloin kaikissa olo-
suhteissa on pyrkimykseni siatii hydrolysaatin lamp6tila
ennen tislaamista, t&mi lampdtilan sdatiminen voidaan
suorittaa haluttuihin arvoihin, jotka automaattisesti
sadadtdytyvat riippuen hydrolysaatin tiheydestid tislauksen
jalkeen. Mikili mitattu tiheys on hieman liian pieni,
haluttu lampdtila on hieman nostettavissa silla tavoin,
ettd hydrolysaatille suoritetaan pieni konsentroiminen
haihduttamalla t#issi alennetussa pPaineessa. Mikali piin
vastoin mitattu tiheys on liian suuri, haluttua lampétilaa
voidaan hieman alentaa silli tavoin, ettd hydrolysaatille
tapahtuu pieni laimennus kondensoimalla suorittamalla
hoyrytislaus mainitussa alennetussa paineessa. Tami sd&to-
periaate on todettu erityisen yksinkertaiseksi, varmaksi ja
tehokkaaksi kidytidnnéssi, mikili nestemdisen mausteen sen
vahittdismyyntimuodossa on taytettidva erittiin tiukat
vaatimukset.

Mika koskee héyrytislauslaitteistoa tamén keksinndén mukai-
sen menetelmd toteuttamiseksi, on se valmistettu silla
tavoin ja silld ovat tunnusomaisia ne seikat, jotka ovat
edelld selostetut. Mit3 tislauskolonniin tulee, siihen
kuuluu kolonnin p3i eli yldosa, lieriomidinen runko-osa,
joka on tadytetty kontaktielementeilli eli taytekappaleilla
ja pohjaosa. Edullisimmin siti ympardi téydellisesti eris-
tysvaippa, jonka tarkoituksena on tehdi mahdollisimman
pieniksi lampShivist sisdpuolelta ulkopuolelle. Lieridmii-
nen osa rajoittaa titi kosketusvydhyketta. Se voidaan
tayttda tadytekappaleilla, jotka ovat sijoitetut toisiinsa
nidhden 18ysisti, kuten kierukoilla tai putken kappaleilla
esimerkiksi. Se t#iytetaan sopivimmin tdytekappaleilla,
jotka ovat jarjestetyt ennakolta maarattyyn jirjestykseen.

Kolonnin yl&ip&ian halkaisija on olennaisesti suurempi kuin
sen rungon halkaisija. Tidmi johtuu siiti seikasta, etta
kolonnin paan suurempi halkaisija ratkaisee hydrolysaatin
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vaahtoamisesta aiheutavan pulman poistamisen, mikd aiheutuu

juuri siita, ettd kolonnin ylapaan taytyy olla suurempi.

Jos kolonnin ylapaa olisi halkaisijaltaan sama kuin itse
kolonni, se vaahto, joka muodostuu paisuvista kaasuista ja
joka poistuu hydrolysaatista sen kulkiessa kolonnia pitkin
tissi alennetussa paineessa, aikaansaisi sellaisen vaaran,
etta tamia vaahto nousisi liian korkealle kolonnin ylapaassa
hdéyryn poistuessa kolonnissa, mistd johtuisi myodskin sel-
lainen vaara, ett3d sen mukana poistuisi huomattavan suuri
mairada hydrolysaattia.

Timin johdosta tidmidn keksinndn mukaisen laitteiston kolon-
nin pid on liitetty katkaistun kartion muotoiseen kaula-
osaan, jossa lieridémdisessa paisuntakauluksessa on ainakin
yksi virtaussuutin jarjestettyna konsentrisesti taman kau-
luksen sisidpinnan suhteen, jolloin t&ma putki hydrolysaatin
johtamiseksi avautuu rengasmaiseen tilaan, jota tama kat-
kaistun kartion muotoinen kaula rajoittaa sekd@ myoskin
paisuntakaulus ja myéskin hydrolysaatin jakaja on jarjes-
tetty taman paisutuskauluksen alapuolelle. Tassa suoritus-
muodossa on mydskin se parannus, joka edesauttaa hydroly-
saatin vaahtoamisen aiheuttaman ongelman ratkaisua. Nain
vaahdolle ei ainoastaan ole laajempi tila hajota nousematta
liian korkealle, vaan my®és hydrolysaatti, joka johdetaan
kolonniin saa suuremman tilan, joka edistaa kaasujen vahem-
mian rajun laajenemisen ja nain muodostuu vahemman vaahtoa.
Paisuntakauluksessa on ainakin yksi virtaussuutin, jonka
kautta oleellisesti kaasusta vapautettu hydrolysaatti
piadsee virtaamaan hajoittimeen, jonka tarkoituksena on
hajoittaa se tasaisesti kaikkiin kontaktikappaleisiin yli
koko lieridmaisen osan poikkileikkauksen.

Tama kaasunpumppausyksikkd on tarkoitettu aikaansaamaan ja
ylldpitadmiddn edelld mainittua alennettua painetta ja se on
edullisesti liitetty tahin paddhan sen yldosasta silla
tarkoituksella, jotta se ei padstd kolonniin johdetussa
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hydrolysaatissa olevien kaasujen paisumisesta aiheutunutta
vaahtoa poistumaan. Tihin pumppausyksikkodn liittyy edulli-
sesti lisdksi mydskin mekaaninen pumppu kuten esimerkiksi
siipipumppu ilman poistamista varten sekd lauhdutin sen
héyryn lauhduttamista varten, joka perittiin kytkettyna
poistuu aineesta DCP. Eriin edullisen toteutusmuodon mukaan
tdmdn keksinndén mukaiseen laitteistoon kuuluu jadrjestelmi
taman alennetun paineen sddtédmiseksi, johon kuuluu paine-
mittari, joka on sijoitettu kolonnin yla@pdadhan, venttiili
lisdilman apuvirtaamisen aikaansaamiseksi, joka on kytketty
kaasupumppausyksikkédn taman lauhduttimen jilkeen ja ennen
tatd mekaanista pumppua, sekd lisdksi elektroninen sdadatoyk-
sikkd joka on kytketty tahin mittariin ja tahadn venttii-
liin. Tami laitteisto on todettu erityisen edulliseksi kos-
ka sen reaktioaika on pal jon lyhyempi kuin laitteen, joka
perustuu lauhduttimen l&mpo6tilan s34td6n. Lisiksi laite DCP
poistamiseksi kondensaatista voidaan liittdia lahduttimeen.
Taman kaltainen laite voi vksinkertaisesti muodostua pusku-
riastiasta, joka on sijoitettu lauhduttimen ja pesuveden
kerddjan valiin, jonka tarkoituksena on keriti lauhdutti-
mesta poistuva lauhde ja mahdollistaa titen sen ylineutra-
loitumisen. T&ma johtuu siita, etta 30 - 50 ppm ainetta
DCP, jonka lauhde voi sisdaltdi, voi tuhoutua ylineutraloin-
nin vaikutuksesta, varsinkin silloin kun lis&t&in natrium-
hydroksidia.

Kolonnin alaosa eli niin sanottu sumppu on kolonnin alin
o0sa. Sen tarkoituksena on keriti se hydrolysaatti, joka on
kulkenut lieriémiisen osan lavitse, joka on taytetty tayte-
kappaleella. Hoyryn sydttdéputki on liitetty kolonnin sen
alaosaan ja sen rungon vdliin ja se voi olla auki suutti-
mella, jonka tarkoituksena on jakaa sita tasaisesti tayte-
kappaleiden kesken yli lieriémdisen rungon poikkileikkauk-
sen alan. Hydrolysaatin poistoputki on liitetty sumppuun,
sopivimmin sen alimpaan kohtaan. Erdin edullisen suoritus-
muodon mukaan tamin keksinnén mukainen laitteisto kasittasi
myoskin laitteen hydrolysaatin pinnan tason sdatamiseksi
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sumpussa, joka on liitetty poistoputkeen. Tama laite voi
sisdltii esimerkiksi pinnan korkeuden saatodetektorin
sumpussa hoéyryn sydttdputken alapuolella, virtauksen saato-
venttiilin, joka on kytketty sarjaan poistoputken kanssa,
ja elektronisen saadtdvirtapiirin, joka on elektronisesti
kytketty tahan detektoriin ja tahan venttiiliin.

Edelld mainitun mukaisesti tamin keksinndén mukaiseen lait-
teistoon kuuluu my6skin jarjestelmd hydrolysaatin lampoti-
lan saidtamiseksi, joka on liitetty putkeen, jolla johdetaan
hydrolysaattia kolonniin. T&ahéan jarjestelmiddn voi sindnsa
kuulua limménvaihdin, joka on kytketty sarjaan toisaalta
mainitun sydttoputken kanssa ja toisaalta lisdvirtapiiriin
lamménsiirtonesteen kierrdttimiseksi, hoyrya lammittavaan
virtapiiriin lamménkiertonestettd varten, joka on liitetty
sul jettuun virtapiiriin, venttiili la@mmityshoéyryn virtauk-
sen siaitiamiseksi, elementti hydrolysaatin lampdtilan mit-
taamiseksi, joka on jirjestetty ldmmdnvaihtimen putken
alavirtasuuntaan johtamiseksi ja sdhkdinen virtapiiri
hydrolysaatin lampoétilan saatamiseksi, joka on elektroni-
sesti kytketty tdhdn elementtiin ja t&han venttiiliin.
Tahin hydrolysaatin lampdtilan sdatdvirtapiiriin voi sah-
kéisesti olla kytketty elektroninen l&mpotilan saatovirta-
piirikenno, jolla mitataan sen hydrolysaatin tiheys, joka
on liitetty poistoputkeen.

Eriin edullisen toteutusmuodon mukaan tamédn keksinndn
mukaiseen laitteistoon kuuluu myéskin jarjestelmd hydro-
lysaatin virtauksen siitdmiseksi, joka on liitetty syotto-
putkeen ja on elektronisesti kytketty elektroniseen vir-
tauksen sdatdpiiriin hdéyryn virtauksen saatamiseksi seka
liitetty injektioputkeen. Ndihin virtauksen sAatdlaittei-
siin voi jokaiseen kuulua virtauksen mittauskenno, mittauk-
sen saatdventtiili ja elektroninen saatdévirtapiiri, joka on
elektronisesti kytketty tahin kennoon ja tahan venttiiliin.
Tissi elektronisessa saatdvirtapiirissd voi mydskin olla
ennakolta siiadetty siidtdarvo sitd héyrynvirtaamaa varten,
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jolla saiadetiin hydrolysaatin virtausnopeutta. Ennakolta
saadetty suhteitusarvo on yllapidettavissa niiden virtaus-
nopeuksien kesken ja siti voidaan kisin saataa tidssa siaato-
virtapiirissi sen jalkeen, kun ennakolta madaratty arvo
aineen DCP pitoisuuden suhteen hydrolysaatissa ennen tis-
lausta ja saavutettavissa oleva pitoisuus tislauksen jal-
keen on miaratty.

Tamdn keksinnén mukaisen menetelmin hoyrytislauslaitteistoa
selostetaan lihemmin seuraavassa viittaamalla ocheiseen
piirustukseen, jossa on kaavamaisesti havainnollistettu
keksinnén erds edullinen toteutusmuoto.

Esitettyyn laitteistoon kuuluu tislauskolonni 1, jossa on
lieridmidinen runko-osa 2, joka on taytetty kontaktielemen-
teilld eli taytekappaleilla 3, ylapd3d 4 ja alapii eli
sumppu 5. Kolonnia 1 ymp#réi tiydellisesti eristysvaippa
22. P33n 4 halkaisija on olennaisesti suurempi kuin rungon
2, johon se on liitetty katkaistun kartion muotoisella
kaulalla 17. Kaasunpumppausyksikkdéon kuuluu lauhdutin 8,
jota jdadhdytetdin kylmilla vedelli ja siipipumpulla 9. Se
on liitetty p&ihin 4 sen yldosasta. Tidssid toteutusmuodossa
laitteistoon kuuluu jdrjestelmid alennetun paineen siitami-
seksi, johon kuuluu painemittari 23, joka on asennettu p#din
4 yldosaan, elektropneumaattinen venttiili 24 lisdilman
virtaaman sadtamiseksi, joka on liitetty pumppausyksikkdon
lauhduttimen 8 jilkeen ja ennen pumppua 9, sekd sihkdinen
saadtovirtapiiri 25, joka on elektronisesti kytketty mitta-
riin 23 ja venttiiliin 24. Tietty mdara lisdilmaa eli
apuilmaa pumpataan jatkuvasti pumpulla 9. Mikali mittarin
23 mittaava paine on pienempi kuin se ennakolta saadetty
paine, joka kisisdaiddlla syotetddn s3atovirtapiiriin 25,
saatdévirta 25 aikaansaa venttiilin 24 avautumisen suurem-
massa maarin, jotta t&dlli tavoin lisattdisiin lisdilman
syO0ttéad pumppausyksikkddn ja pdinvastoin. Lisdksi lauhdutin
8 on liitetty jiateveden kerdyskohtaan 26 sen aineen DCP
poistamiseksi lauhteesta, johon osaan kuuluu primiirisesti
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puskuriastia 27, joka on varustettu sekoittimella 48, jossa
lauhde voi tulla ylineutraloiduksi.

Lieridmiainen paisuntakaulus 18 on sijoitettu samankeskei-
sesti katkaistun kartion muotoisen laajennuskohdan 17
kanssa, jota rajoittaa rengasmuotoinen tila 20. Hydrolysaa-
tin syottamistid varten tarkoitettu putki 7, joka on liitet-
ty ylavirtaan eli vastavirtaan ainakin yhden hydrolysaatti-
tankin kanssa eli valis3ilidn kanssa pumpulla (ei esitet-
ty), avautuu rengasmaiseen tilaan 20. Ainakin yksi virtaus-
suutin 19 on sijoitettu paisuntakauluksen 18 pohjalle
hydrolysaatin paastamiseksi virtaamaan rengasmaisen tilan
20 pohjalta jakajaan 21, joka sijaitsee paisuntakauluksen
18 alapuoclella ja kontaktielementtien 3 ylipuoclella, jotka
tayttavit lieridomdisen rungon 2.

Kolonnin alaosa 5 on tarkoitettu keriidmian se hydrolysaat-
ti, joka on kulkenut lieriomaisen rungon 2 kautta siihen.
Hoyryn injektioputki 6, joka on liitetty vastavirtaan
elimilla kyllastetyn hoyryn kehitt@miseksi paineenalaisena
(ei esitetty) on liitetty kolonniin sen alaosan 5 ja sen
rungon 2 valiin. Putki 6 avautuu suuttimen 28 kautta l3hel-
le kontaktielementtejid eli taytekappaleita 3. Putki 10
hydrolysaatin poistamiseksi on liitetty alacsaan 5 sen
alimmasta kohdasta. Poistopumppu 29 on liitetty sarjaan
putken 10 kanssa. T&dssd suoritusmuodossa laitteistoon
kuuluu sellainen jarjestely, jolla sdadetdan hydrolysaatin
pinnan tasoa alaosassa eli sumpussa. Tahin jarjestelyyn
kuuluu pinnan korkeuden detektori 30, joka on sijoitettu
sumppuun 5 suuttimen 28 alapuolelle, elektropneumaattinen
venttiili 31 poistettavan hydrolysaatin virtaaman sadtami-
seksi, joka on kytketty sarjaan putken 10 kanssa, ja elek-
troninen saatévirtapiiri 32, joka on sdhkdisesti kytketty
detektoriin 10 ja venttiiliin 31.

Laitteistoon kuuluu lisaksi lampétilan sdatolaite 11, johon
puolestaan kuuluu lamménvaihdin 35, joka on kytketty sar-
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jaan toisaalta putken 7 kanssa hydrolysaatin sydttiamiseksi
ja toisaalta apuvirtapiiri 33, jossa lamp6a kul jettava
neste kiertdd pumpun 34 vaikutuksesta, virtapiiri lampoi
kul jettavan nesteen sy6ttamiseksi, johon kuuluu hoyrya
syéttadva putki 36 ja elektropneumaattinen venttiili 37
hoyryn virtaaman sdatamiseksi, suutin 38 héyryn injektoimi-
seksi eli sydttiamiseksi apuvirtapiiriin 33 sekid putki 39
kondensaatin poistamiseksi, johon kuuluu ylimi&riinen
paineventtiili 49, elin 40 hydrolysaatin limpdtilan mittaa-
miseksi, joka on sijoitettu putkeen 7 lammonvaihtimen 35
suhteen mydtavirtaan sekia elektroninen saatdvirtapiiri 41,
joka on elektronisesti kytketty elementtiin 40 seka vent-
tiiliin 37. Esitetyssi toteutusmuodossa laitteistoon kuuluu
mySskin elektroninen lampétilan sdatovirtapiiri 15, joka on
elektronisesti kytketty toisaalta kennoon 16 hydrolysaatin
tiheyden mittaamiseksi, joka on liitetty poistoputkeen 10,
ja toisaalta elektroniseen sddatdvirtapiiriin 41, joka
automaattisesti madridi ennakolta asetetun lampoétila-arvon
poistetun hydrolysaatin tiheyden mukaisesti.

Nyt esitetyn toteutusmuodon mukaan laitteistoon kuuluu
my6skin laite 12 sen hydrolysaatin virtaaman saatidmiseksi,
jota johdetaan kolonniin ja laitteeseen 14 sen hoyryvirta-
man sadtdmiseksi, jota sydtetddn kolonniin. Kaikkiin ndihin
laitteisiin kuuluu virtausmittauskenno 42, 43, elektropneu-
maattinen virtaaman siitoventtiili 44, 45 ja elektroninen
sdatovirtapiiri 46, 47, jotka ovat elektronisesti kytketyt
kennoon 42, 43 seki venttiiliin 44, 45. Elektroninen
virtapiiri 46 on tarkoitettu s3itamdin hydrolysaatin vir-
taamista suunnilleen ennakolta sdddetyn arvon mukaan kiasin
sddtamidlla ja se on elektronisesti kytketty elektroniseen
sddtovirtapiiriin 47 virtauksen sdatopiirin vidlitykselli.
Sadtdvirtapiirin 13 tarkoituksena on automaattisesti maara-
ta ennakolta asetettu arvo siti héyrya varten, joka virtaa
hydrolysaattiin sdatdvirtapiirissid 47. Ennakolta sdadetty
arvo sen suhteuttamiseksi, joka on yllapidettava nididen
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kahden virtauksen valilld voidaan saataa kasin saatovirta-
piiriin 13.

Seuraavat esimerkit ovat tarkoitetut havainnollistamaan
tamin keksinnoén mukaista menetelmda. Naissd esimerkeissa
prosentit ja osat ovat painoprosentteja ja paino-osia,
ellei toisin ole mainittu. Kuten edelld on mainittu, nama
esimerkit ovat tarkoitetut tdmdn keksinndén mukaisen mene-
telmidn ajatuksen eli idean havainnollistamiseksi aineen DCP
pitoisuuden miarittamiseksi hydrolysaateissa, kondensaa-
teissa ja mausteissa.

Menetelmd aineen DCP pitoisuuden médrittamiseksi

Perjaate:

Tihin menetelmiain kuuluu analysoitavan tuotteen adsorboimi-
nen kolonniin, aineen DCP eluointi eetterin ja pentaanin
seoksella, kvantitatiivinen analysointi kiyttamalla kaasu-
kromatograafista menetelmaa, jolloin kaytetaan kapil-
laarikolonnia ja suoritetaan detektointi kayttamalla elekt-
ronikapturidetektoria eli elektroninsieppausdetektoria.

Reagenssit:

1. Eluointiaine: Seos, jossa on 85 tilavuusosaa pentaania
ja 15 tilavuusosaa dietyylieetteria.

2. 4 ug/ml liuos triklooribentseeniéa eluentissa.

3. Sekoitetut standardiliuokset, joiden identtiset pitoi-
suudet ovat 0,1 pg/ml triklooribentseenid, mutta jotka
ovat gradeeratut pitoisuuksiin 0,125; 0,25; 0,5 ja

1 pg/ml ainetta DCP eluentissa.

4. 20-prosenttinen NaCl-liuos tislatussa vedessa.
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Tutkimuslaite

- Kaasukromatograafinen tutkimus kayttamilla kapillaariko-
lonnia, jolloin kaytetadn rakoinjektoria ja detektoria,
joka toimii elektronikapturi- eli elektroninsieppauspe-
riaattella ("reaktiokykyisen" kaasun ionisointi, jossa
on 95 osaa argonia ja 5 osaa metaania kayttamalla B-sa-
teitd, jotka lahtevat aineesta 63Ni).

- Integraattori ja/tai rekorderi eli tulostin

Niaytteet

- Naytteet, joiden DCP-pitoisuus on oletettavasti yli
2 ppm, laimennettiin 20-prosenttisella natriumkloridi-
liuoksella (reagenssi 4).

- Samoin 20-prosenttista natriumkloridiliuosta lisattiin

kondensaatteihin.

Eluutio

- 20 g naytteitid johdettiin pienen kolonnin yladosaan,
jonka pystysuorassa lieridomaisessd panososassa oli gra-
nulaarinen eli rakeinen taytods.

- Niytteen annettiin olla tédytteessd noin 15 minuuttia.

- 3 x 20 ml eluenttia (reagenssi 1) kaadettiin kolonniin

ja suunnilleen 40 ml eluaattia keridttiin noin 20 minuu-
tin aikana kolonnin alapaasta.

- 1 ml triklooribentseeniliuosta (reagenssi 2) lisatdan
tahan 40 ml eluaattia.
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Kromatografia

- Kaytetty kolonni on kapillaarikolonni sulatetusta kvart-
sista, jonka pituus on 50 m ja halkaisija 0,2 mm ja joka
on vuorattu 0,2 um paksuisella kerroksella polyetyleeni-
glykolia, jonka polymeroitumisaste on 20.000.

- Kolonni saatetaan lampétilaan 200°C 24 tuntia etukidteen.

- Nayte saatetaan lampétilaohjelmoinnin alaiseksi, jolloin
sitad pidetd3n lampétilassa 115°C 10 minuuttia, sen jil-
keen sen liampétila nostetaan arvoon 200°C nopeudella
30°C minuutissa, minki jilkeen siti pidetddn lampétilas-
sa 200°C 12 minuuttia.

- Injektori lammitet&ddn limpdtilaan 250°¢C ja sen raon
aukko sidddetdin arvoon 1:10.

- Injektoitavan ndytteen tilavuus saadettiin arvoon
1,5 nl (josta ainoastaan 1/10 lapaisee kolonniin).

- Paineen 1,4 bar alaista vetyi kdaytetdaidn kantokaasuna.

- Detektori lammitetdidn lampdtilaan 300°C 24 tuntia
etukiateen.

- Argonin ja metaanin seosta suhteessa 95:5, joka on
etukdteen kuivattu johtamalla se molekulaariseulan
lavitse, kidytetain reaktiokaasuna virtaaman ollessa
30 ml minuutissa.

- Viipymisajat ovat noin 5,9 minuuttia triklooribent~
seenin suhteen ja noin 8,5 minuuttia aineen DCP suh-
teen,
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Tulokset

~ Naytteen ja sekoitettujen standardiliuosten korkeuk-
sia ja/tai pinta-aloja verrattiin toisiinsa (reagens-
si 3).

- 8ita sekoitettua standardiliuosta varten, joka tulee
vidhiten kosketuksiin ndytteen kanssa, muodostetaan
suhteellinen arvo niiden piikkien korkeuksien ja/tai
pinta-alojen kesken suhteessa aineeseen DCP ja tri-
kloorietyleeniin.

- Vastaava suhde muodostetaan ndytteen piikkeja varten.

- Naiden kahden suhteen osamididrad tekee mahdolliseksi
naytteen DCP-pitoisuuden maarittamisen.

Menetelmin raijat

Nyt esitetylla menetelmdallid todettavissa olevat pitoisuus-
rajat ovat noin 0,05 - 0,1 ppm (0,05 - 0,1 mg ainetta DCP
yhtd kg kohti niaytettd).

Aineen DCP poistettavissa oleva mdadra, joka aikaansaadaan
nyt esitetylld menetelmdlld, on suurempi kuin 90 %.

ESIMERKKI 1

Maapdhkindpuristetta hydrolysoitiin 6 N kloorivetyhapolla
13 tuntia lampdtilassa 107°C. Humusaineet, ns. ensimmiiset
liukenemattomat aineet poistettiin siitd sen jalkeen suo-
dattamalla. T&110in saatiin hydrolysaattia, jonka DCP-
pitoisuus oli 6 - 7 ppm.

Hydrolysaatille suoritettiin hdyrytislauskdsittely lait-
teistossa, joka on tyypiltddn piirustuksessa esitetyn
kaltainen ja joka on taysin automatiscitu ja saadetty
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kompuutterilla eli laskimella, jolloin kolonnin paan hal-
kaisija oli 2 m ja korkeus 3 m, kolonnin pohjan halkaisija
oli 1 m ja se oli tiytetty kosketuselementeilli eli tayte-
kappaleilla yli 6 m korkeuteen saakka ja kolonnin kokonais-
korkeus oli 11,5 m. Tiytekappaleet olivat poimutettuja
metallilevyja, joihin oli porattu reikii ja jotka olivat
sijoitetut toisiinsa nahden poikittain poimutussuuntaan
nahden (kosketuspinta-ala 250 m2/m3).

Yhden viikon kuluessa ilman keskeytyksid 8000 kg/h hydroly-
saattia, jonka tiheys oli 1,260 g/cm’ ja lampotila 62°C,
syotettiin kolonniin. Painetta 200 mbar pidettiin ylla
kolonnin yldpadsséd. 1440 kg/h kyllistettyad héyrya, esimer-
kiksi paineessa 2 bar, johdettiin vastavirtasuuntaan kolon-
niin. Lampdtila sumpissa oli 63°C. 8000 kg/h hydrolysaat-
tia, jonka tiheys oli 1260 g/cm3 ja DCP-pitoisuus alle

0,1 ppm poistettiin kolonnista. Lisiksi DCP poistettiin
kondensaatista, joka tuli lauhduttimesta lisaamalli sen
pH-lukua arvoon ainakin 11 natriumhydroksidin lisayksen
avulla.

Hydrolysaatti jatettiin seisomaan 2 viikon ajaksi, minka
jélkeen ne ainekset, jotka olivat kiteytyneet hitaasti ja
kolloidaaliset hiukkaset, jotka olivat agglomeroituneet
hitaasti, ns. toiset liukenemattomat aineet, poistettiin
niistd suodattamalla. T&l11din saatiin tumman viristid neste-
mdistd maustetta, jonka DCP-pitoisuus oli alle 0,1 ppm,
vaikkakin sen tiheys, aminohappopitoisuus ja organoleptiset
ominaisuudet eivat poikenneet niisti mausteista, jotka
olivat saadut samalla tavoin mutta kdyttamitti hydrolysaat-
tia héyrytislaukseen sen jalkeen, kun ensimmiiset ja toiset
liukenemattomat aineet olivat poistetut.

ESIMERKKI 2

Vehndgluteenia hydrolysoitiin 6 N-kloorivetyhapolla 12
tuntia lampdtilassa 100°C. Humusaineet, ns. ensimmiiset



10

25

21 86684

liukenemaltomat aineet, poistettiin tamana jalkeen niista
suodattamalia. Hydrolysaatti, jonka DCP-pitoisuus oli noin
5 ppm, saatiin tailodin.

Hydrolysaatiile suoritettiin tdman jalkeen hoyrytislaus
laitteistoussa, joka on tyypiltaan piirustuksessa esitetyn
kaltainen ja joka on taysin aulomalisoilu ja saadetly kom-
puutterilla eli laskimella, jolloin kolonnin padn halkaisi-
ja oli 0,9 m ja korkeus 2 m ja jolloin kolonnin rungon hal-
kaisija oli 0,4 m ja se oli tdytetty samoilla koulaktiele-
menteilld eli taytekappaleilla kuin esimerkissd 1 korkeu-

teen 6 m ja kolonnin itsensd kokonaiskorkeus oli 11 m.

Yhden viikon kuluessa ilman keskeytystd 2000 kg/h hydrouly-
saattia, jonka tiheys oli 1,262 g/cm3 ja lampotila 64°C,
syotetiiin kolonniin. Painetta 200 mbar yllapidettiin ko-
lonnin yl&pddssa. 300 kg/h kyllastettya hoyryd esimerkiksi
paineessa 2 bar sydtettiin vastavirtaan kolonniin. Lampo-
tila sumpussa oli 63°C. 2000 kg/h hydrolysaattia, jomnka
tiheys oli 1,282 g/cm3 ja DCP-pitoisuus alle 0,1 ppm,
poistettiin kolonnista. Lisdksi aine DCP poistettiin kon-
densaatista, joka tuli lauhduttimesta lisdamallad sen pH-ar-
voa ainakin lukuun 11 lisdaamdlld natriumhydroksidia.

Hydrolysaatin annettiln olla muutamia paivia paikoiilaan ja
toiset liukenemattomat aineet poistettiin seoksesta suodat-
tamalla. Talloin saatiin variltdaan tummaa nestemaista
maustetta, jonka DCP-pitouisuus oli alle 0,1 ppm, vaikkakin
sen tiheys, aminohappojen pitolsuus ja organoleptisel omi-
naisuudet eivat poikenneet niista mausteista, jotka olivat
saadut samalla tavoin, mutta saattamatta tata hydrolysaat-
tia hoyrytislaukseen ensimmidisten ja toisten liukenematto-
mien aineiden poistamisen jalkeen.
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Patenttivaatimukset

1. Menetelma mausteiden valmistamiseksi, jolloin kasviskun-
nasta saatuja proteiineja hydrolysoidaan konsentroidulla
kloorivetyhapolla, hydrolysaatti neutraloidaan, minka
jalkeen ensimmidiset liukenemattomat aineet erotetaan seock-
sesta pois ja seisomisajan jadlkeen toiset liukenemattomat
aineet erotetaan seoksesta, t unnettu siitd, etta
ensimmidisten tai toisten liukenemattomien aineiden poise-
rottamisen jalkeen hydrolysaatti saatetaan hoyrytislauska-
sittelyyn lampdétiloissa 45 - 70°C paineissa 100 - 321 mbar
pitamidlla hydrolysaatin tiheys olennaisesti vakiosuuruisena
1,250 - 1,265 g/cm3 tarkoituksena eliminoida siinia oleva
1,3-dikloori-propan-2-oli.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelma, t unne t -
t u siitd, ettd hydrolysaatti saatetaan hdyrytislauska-
sittelyn alaiseksi saattamalla vastavirtaan kulkevan hoyryn
10 - 20 paino-osaa kosketuksiin hydrolysaatin 100 paino-
osan kanssa tunnissa kontaktivyohykkeessad, joka on kor-
keudeltaan 5 - 15 m ja joka on tdytetty taytekappaleilla.

3. Patenttivaatimuksen 2 mukainen menetelmd, t unnet -
t u siitd, ettd hydrolysaatin lampdtila ennen tislausta
pidetddan 1 - 5°C korkeampana kuin kontaktivyohykkeen yla-
puoclella olevan hydrolysaatin.

4. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmda, t unne t -
t u siitd, ettd hydrolysaatin tiheys pidetdan olennaisesti
vakioarvoisena saatadmidlla hydrolysaatin lampétila ennen
tislausta hydrolysaatin tislauksen jdlkeisen tiheyden
mukaan.

5. Patenttivaatimuksen 1 mukaisen menetelmdan toteuttamisek-
si tarkoitettu hdéyrytislauslaitteisto, johon kuuluu tis-
lauskolonni (1), jossa on yldosa (4), lieridmdinen runko-
osa (2), joka on taytetty taytekappaleilla (3) sekd sumppu
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(5), kaasunpumppausyksikké (8, 9), joka on kytketty tahan
ylaosaan, putki (7) hydrolysaatin johtamiseksi, joka putki
on liitetty kolonniin rungon ja ylaosan valiin, héyryn
syottoputki (6), joka on kytketty tahan kolonniin sumpun jJa
rungon valiin sekid putki (10) hydrolysaatin poistamiseksi
sumpusta, t unnet t u siita, etta

i) ylaosan (4) halkaisija on olennaisestj suurempi kuin
rungon (2) halkaisi ja, yldosa (4) on liitetty runkoon (2)
katkaistun kartion muotoisella kaulalla (17), jolloin
lieriomiinen paisuntakaulus (18), jossa on ainakin yksi
virtausaukko (19), on sijoitettu konsentrisesti kaulan
sisdseinamaa vastaan, ja jolloin putki (7) hydrolysaatin
syottamistid varten padttyy rengasmaiseen tilaan (20), jonka
katkaistun kartion muotoinen kaula (17) ja paisuntakaulus
(18) muodostaa ja Jjakoelin (21) hydrolysaattia varten on
sijoitettu paisuntakauluksen alapuolelle,

ii) se lisaksi kiasittaa jarjestelmian (11) hydrolysaatin
lampotilan saatamiseksi, joka on kytketty systtdputkeen (7)
ja sahkodisesti kytketty elektronisella lampotilan sadtéyk-
sikolld (15) kennoon (16) hydrolysaatin tiheyden mittaa-~
miseksi, joka kenno on kytketty poistoputkeen (10).

6. Patenttivaatimuksen 5 mukainen laitteisto, t u n -
nettu siitd, ettd siinid on lisaksi hydrolysaatin
virtauksen siitoi varten tarkoitettu jarjestelma (12), joka
on liitetty sydtté-putkeen (7), ja on sahkodisesti kytketly
elektronisella virtauksensaatopiirilla (13) syottoputkeen
(6) kytkettyyn jarjestelmaan (14) hoyryn virtauksen siaati-
miseksi.
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Patentkrav

1. Foérfarande foér framstallning av kryddor, i vilket vaxt-
proteiner hydrolyseras med koncentrerad klorvatesyra,
hydrolysatet neutraliseras, varefter de forsta olosliga
substanserna bortsepareras och efter att ha fatt stda en tid
bortsepareras de andra oldsliga substanserna, k anne -
t ec knad darav, att efter separationen av de forsta
eller de andra olésliga amnena, underkastas hydrolysatet
angdestillation vid en temperatur 45 - 70°C och ett tryck
av 100 - 321 mbar, medan hydrolysatets tédthet hilles vid
ett visentligen konstant varde 1,250 - 1,265 g/cm3 for att
eliminera narvarande 1,3-diklorpropan-2-ol.

2. Forfarande enligt patentkravet 1, k annetec k -
n ad darav, att hydrolysatet underkastas angdestillation
genom att bringa en stigande strdm av 10 - 20 viktdelar/h
anga i kontakt med en sjunkande strom av 100 viktdelar/h
hydrolysat i en kontaktzon med en héjd av 5 - 15 m, som &r
fylld med kontakt- eller fyllelement.

3. Férfarande enligt patentkravet 2, k d@nnetec k -

n ad dirav, att hydrolysatets temperatur fore destilla-
tionen halles 1 - 5°C hdogre an hydrolysatets ovanvor kont-
aktzonen.

4. Forfarande enligt patentkravet 1, k @ nn e t eck -
n a d darav, att hydrolysatets tathet hdlles vid ett
viasentligen konstant vdrde genom att reglera hydrolysatets
temperatur for destillationen enligt hydrolysatets tathet
efter destillationen.

5. Angdestillationsanlédggning f6r att genomfora ett forfa-
rande enligt patentkravet 1, omfattande en destillationsko-
lonn (1) med en overdel (4), en cylindrisk stomdel (2)
fylld med fyllkroppar (3) och en sump (5), en gaspumpnings-
enhet (8, 9) kopplad till denna oOverdel; ett ror (7) for
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att leda hydrolysat och anslutet till denna kolonn mellan
stommen och dverdelen, ett angmatningsror (6) kopplat till
denna kolonn mellan sumpen och stommen samt ett rdor (10)
tor att avlagsna hydrolysat fran sumpen, XK a nn e -

t ecknad darav, att

i) diametern hos denna &verdel (4) 8r vasentligt stérre an
stommens (2) diameter den dverdelen (4) ar fdrenat med
stommen (2) via en stympat konformad halsdel (17), varvid
en cylindrisk expansionskrage (18) med &tminstone en strom-
ningsdppning (19) Ar anordnad koncentriskt mot halsdels
innervagg, medan rdret (7) foér inmatning av hydrolysat
utmynnar i ett ringformat utrymme (20), som bildas av den
stympade konformade halsen (17) och expansionskragen (18)
och ett fordelningsorgan (21) fér hydrolysat har anordnats
under namnda expansionskrage,

1i) att den dirtill omfattar ett system (11) f6r reglering
av hydrolysatets temperatur, som Ar anslutet till matar-
roret (7) och dr elektriskt med en elektronisk temperatur-
kontrollkrets (15) kopplat till en cell (16) f6r matning av
tatheten hos det till namnda avgangsror (10) kopplade
hydrolysatet.

6. Anlaggning enligt patentkravet 5, X 3 nneteck -
n a d darav, att den dessutom omfattar ett system (12),
som kopplats till matarrdret (7) for reglerings av hydro-
lysatflddet och som elektriskt med en elektronisk flodes-
kontrollkrets (13) kopplats till ett till matarrdret an-
slutet system (14) f6r reglering av angflddet.
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