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Forellggende oppfinnelse angar en ny fremgangsmate til
fremstllllng av et spiselig kollagenhylster inneholdende r¢ke-
vaeske, ved & ekstrudere en masse av syresvellet kollagen til
gnsket form og te¢rke nevnte spiseligé kollagen.
Det er kjent en rekke fremgdhgsm&ter.for fremstilling
av spiselige kollagenhylstre og spisélige kollagenfilmer. Mer
"spesielt har fremstillingen av hylstre ved ekstrudering av
svellede kollagenfibre vart kjent siden 1930 &arene, f.eks. i
U.S. patent 2.046.541 og U.S. patent 2.056.596. Siden den gang = ‘7.3
er det i U.S. patent 3.123.653 beskrevet frémstilling av meget ‘ L
“~tynnVeggede kollagenhylstre fra en flytende ekstruderingsmasse
av syresvellet kollagenfibre med et 1nnhold av faste stoffer
fra 2,5~ 6 0%, hvor den flytende massen (som gel eller dlsperSJon)
i regrform har vert ekstrudert inn i en konsentrert opplgsning
av ammoniumsulfat som koagulerer og.herdner det rgrformede
*legemet som deretter vaskes, garves,umyknes'i flytende bad

hvoretter det .tgrkes i oppblast tilstand med gass under trykk.
Ifplge U.S. patent 3.535.125 ble denne fremgangsmate forbedret
ved & ekstrudere massen av syresvellede kollagenfibre i rgr-
form inn i en gassformet ammoniakkatﬁosfare som koagulerte
rgret og understgttet dette pd et bevegende belte inntil
ammoniakken hadde ngytralisert den sYre som var tilstede i
ekstruderingsmassen. Sistnevnte U.S. patent beskriver i virke-
ligheten to fremgangsmiter. Den f¢réte (som er angitt i
eksemplene 1-3 i nevnte patenﬁ)'er dét tilfelle hvor et even-
tuelt mykningsmiddel som skal vare tilstede, blir tilsatt
ekstruderingsmassen og hvor det ikke er ngdvendig med noen
behandling av det rgrformede legemet med vaeskebad fgr selve
r¢rhylsteret'blir t¢rket i oppblést tilstand med gass under
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£:9k£f~éﬁé. at man bruker en fullstendig tg¢rrprosess. Det annet
tilfelle (eksemplene 5-7 i U.S. patent 3.535.125) er det hvor
rgret som skal dannes fra ekstruderingsmassen av de syresvellede

:kollagenfibrene ikke inneholder noe mykningsmiddel p& det tids-

punkt ndr det dannes, men behandles med flytende vaskebad og
mykningsbad f¢gr det tgrkes. Spiselige kollagenfilmer er blitt
fremstilt slik det er angitt i U.S. 3.664.844 ved & ekstrudere
en syresvellet kollagenekstruderingsmasse inneholdende kéllégen
behandlet med sopp-protease, vann og mykningsﬁiddel.

De ffemgangsméter som er angitt i U.S. patent 3.535.125

har imidlertid visse ulemper. I den fgrste fremgangsmaten
‘viste-dét'seg‘at‘hylstrets vatstyrke etter koagulering i

ammoniakkatmosfzren er relativt lav, og dette gjgr det vanskelig
og bearbeide hylstret, f.eks. & transportere det gjennom tgrkeren

uten brekkasje. I den annen fremgangsmdte hadde det resulterende .

hylster en tendens (ndr det f.eks. ble brukt som et hylster for

_P¢18ér og rehydratisert, noe som opptrer ndr hylstret absor-
berer fuktighet fra visse kj¢ttemulsjoner som ble fylt i hylstret,

spesielt ndr man gnsket & fremstille pglser av den sdkalte

"hot dog"-typen) , fil & bli svakt melkeaktig i utseende ved
henstand, noe som forbrukerene ansd for & vare en vesentlig
ulémpe; Frémgangsméten i U.S. patent 3.664.844 hadde oésé den
ulempe at produktet mistet klarhet ndr det ble kontaktet fuktige
matkomponenter i lengre tidsrom. Alle disse ulemper unngds ved
foreliggende fremgangsmdte ved at man bruker en rgkevaske i den
syresvellede kollagenekstruderingsmassen. '

Rpkevaske er et velkjent materiale eller gruppe av
materiéle som ofte ogsd betegnes som "flytende rgkeopplgsning",
"trergkkondensat", "vandig trergkkondensat", "rgkevaske",
"trergkdestillat", "kondensert rgk", "kondensert rgkeoppl@gsning”,
"naturlig trergksmak", "destillat oppn&dd fra celluloseholdige
stoffer" og "flytende vandig oppl¢sning av rgksmaksstoffer".

Det er kjent forskjellige typer rgkevasker og alle ansees &
kunne brukes i foreiiggende’oppfinnelse.

Rgkevaske er ofte en opplgsning av naturlig trer¢k-
smaksstofferifremstilt ved & brenne tre, f.eks. hicquy eller
l¢nn, og si fange de naturlige rgksmaksstoffer i et flytende
medium. f.eks. i vann. Alternativt kan man bruke rgkevasker
avledet fra nedbrytende destillasjon av tre, dvs. en nedbrytning
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eller krakking av trefibre til fopskjéllige forbindelser som s&
destilleres ut av treresten. De fleste rgkevasker er svart
sure, skjgnt det ogsd er tilgjengelig visse delvis ngytrali-
serte vasker. Rgkevasken kan brukes ved full styrke slik den
markedsfgres, ellei kan fortynnes-ﬁgd vann eller et annet
passende fortynningsmiddel. 4

Den rgkevaske som foretrekkes i forbindelse med fore-
liggende oppfinnelse er en opplgsning av naturlig trergksmaks-
stoffer. Denne rgkevaske fremstilles ved begrenset brenning av
lgvved og ved at man absorberer den utviklede rgk i en vandig
oppl@#sning under regulerte betingelser. Den begrensede for-
brennlng holder noen av de ugnskede hydrokarbonforbindelser
eller tjzrestoffer i en uopplgselig form, hvorved man kan fjerne
disse bestanddeler fra den  ferdige rgkevasken. Ved denne frem-
gangsmdte kan sdledes de gnskelige bestanddeler absorberes i opp-
lgsningen i ét balansert forhold, mens de ugnskede bestanddeler
kan fjernes. Den resulterende rgkevaskeopplgsning er représen4'“'“
tativ for hele det foretrukne spektrum av rgksmakstoffer uten at
man prefererer i en eller annen type. Apparater og fremgangsmiter
for fremstilling av typiske rgkevasker av den foretrukne type,
er mer detaljert beskrevet i U.S. patent nr. 3.106.473.

Visse’ r¢kevasker er blitt anbefalt for anvendelse i T
-<matvarer av U. S Food and Drug Administration og the Meat Inspec-
tion Division i U.S. Department of Agriculture, og mange er til-
gjengelige kommersielt, f.eks. som "Charsol" og "Charoil",
"Liquid Hickory Smoke” og "Griffith's Natural Smoke Flavor"

Rgkeveske har tidligere vart anvendt som et garve-
middel for kollagenhylstre, men har aldr1 tidligere vart an-
vendt slik det er beskrevet i forellggende oppfinnelse. U.S.
patent 2.103.138, 2.157.319 og U.S. .patent 2.852.812 beskriver
sdledes at rgkevaske brukes som et herdningsmiddel for & be-
legge et allerede dannet kollagenhylster og kan pidfgres ved
vasking, sprgyting, maling eller nedsenking i et dyppebad, pd -
den ytre overflaten av et utdrevet hylster, som er et fibrgst
hudkollagenhylster. ‘

Britisk patent nr. 1.122. 505 beskriver garving av et
utdrevet hylster som bestar av hudkollagenflbrer ved at det
allerede dannede hylster kontaktes ved opplgsning av rgkevaske
ved en pH fra 4,0-7,0.
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~U.S. patent 3.413.129 beskriver bruken av rgkevaske i

et mykningsbad som en erstatning for et reduserende sukker for
et allerede dannet kollagenhylster.
Tysk patent nr. 671.953, som angar utnyttelsen av svel-
lede fibermasser fra animalske hudstoffer for fremstilling av
forskjellige "formelementer" og hvor man spesielt utelukker
"pgplseskinn" (hylstre), inneholder en generell angivelse uten
videre detaljer for mulig bruk av rgkkondensater som en additiv
til en kollagenfibermasse som skal dannes eller utformes til et
element. Det beskrives videre at rgkkondensatet ikke begynner a
gi noen herdning eller garvende effekt pa kollagepet inntil man
ndr et senére trinn i prosessen nar det dannede>element tgrkes.
Ingen tidligere patenter beskriver bruken av r¢ke¢éske
i et kollagenhylster f¢r det tidspunkt da hylstret virkelig
ekstruderes og dannes. I foreliggende fremgangsméte blir rgke-
vesken fgrt inn i den flytende masse av det syresvellede kollagen
fpr dette ekstruderes som et rgr eller en film (hvor det begynner
a viée sine effekter pd det svellede kollagen slik dette kan
vises ved reologiske undersgkelser). Andre kjente ingredienser
'som;normalt brukes ved fremstillingen av hylstre eller filmer,
f.eks. cellulose, stivelse, karboksymetylcellulose, albumin etc.,
kan ogsd vare tilstede hvis dette er ¢nskelig, og de kan brukes
pd samme mite og 1 sammé‘mengde som om rgkevasken ikke ble brukt..
v Selve rgkevaesken kan blandes med det syresvellede
koliagen P4 en hver ¢gnsket mite. Fortrinnsvis bgr det enten
blandes med syren (som kan vare en hver syre av den type som
,vaniigvis brukes, fortrinnsvis melkesyre eller saltsyre) som

brukes for & fremstille gelen, eller etter at den svellede kollagen-
maséén eller gelen alleredé er blitt dannet. Den ¢nskede

mengde rgkevaske kan tilsettes blandingen og homogent fordeles

i denne. Etter som rgkevaske vanligvis er sterkt sur (ofte

har en pH pd 2,5 eller mindre), er.den forenlig med gelsystemet

og kan ofte erstatte en viss mengde av den svellende syre som
normalt brukes.

| Ifglge foreliggende oppfinnelse er det tilveiebrakt en
fremgangsméte til fremstilling av et spiselig kollagenhylster
inneholdende rgkevaske ved & ekstrudere en masse av syresvellet
koliagen til ¢nsket form og t¢rke nevnte spiselige kollagen,
og denne fremgangsmite er kjennetegnet ved at man inkorpoferer

'
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r¢kévaske i nevnte masse av syresvéiiet kollagenAfér ékstru—
deringen, idet det anvendes en mengdé rgkeveske i omradet 0,01~
2,0 deler for hver del kollagen—fastétoff i ekstrudéringsmassen.
Vanligvis benyttes en mengde r¢kevas%e i omré&det'0,1-0,2%.

I de foretrukne utfgrelser é? foreliggende oppfinnelse
brukes rgkevasken for fremstilling'aﬁ en syresvellet kollagenut-
drivningsmasse som s& ekstruderes og behandles slik det er be-
skrevet i U.S. patent 3.525.125 og hbor man bruker detapparat
som er beskrevet der, s& mad imidlerf}d ikke oppfinnelsen ansees
4 vare begrenset kun til dette, ettéf som en ekstruderingsmasse
inneholdénde rgkevaske ogsd kan bearbeides pd andre kjente miter,
f;eks.‘Slik;det er angitt i de tidligere nevnte patenter. Det
syres#ellede kollagen som brukes her kan enten vaere i form av
kollagenfibriler eller kollagenfibre:etter som fordelene ved
foreliggende oppfinnelse oppnas med begge typer. Det vil fremga
at bruken av rgkeveske i ekstruderinésmasser i foreliggende
oppfinnelse har vid anvendbarhet ettérsom man antar- at rgke-
vaeske kan med hell brukes i alle tidiigere kjente syresvellede
kollagenekstruderingsmasser enten kollagenet er av fibrillgs eller
fibrgs natur og enten kollagenet oppﬁés fra ferske huder, kalk-
behandlede huder, ubehandlede,huder;fsaltede huder eller er
enzymbehandlet, og enten de rgrformede hylstrer eller filmer
etter ekstruderingen koaguleres i bad, f.eks. ved hjelp av
ammoniumsulfat, natriumsulfat eller i en ammoniakkgass eller pa
annen mdte, og uten hensyn til hvilké andre herdnings- eller
garvingstrinn som brukes og hvilke mikningsbéd som brukes. Det
er selvsagt slik at videre bearbeidiqg.av den ekstruderte film
eller det ekstruderte hylster m& utf@gres med .apparater og ved
fremgangsmidter som er tilpasset den spesielle form for ekstru-
deringsmasse som brukes. NAr hylstret, da spesielt pglseskinn,’
fremstilles ved foreliggende fremgangsmite, si kan det enten
brukes i varmeherdet form eller i uherdet form alt avhengig av
bruksomridet. T

Rpkevasken synes & utgve en tilsynelatende tverrbindende
effekt pd det syresvellede kollagen fgr ekstrudering, noe som
fremgdr av sammenlignende reologiske:unders¢kelser pa syresvellede
kollagenekstruderingsmasser som er identiske bortsett fra at den
ene .inneholder rgkevaske, mens den andre ikke gj¢r dette. I
tillegg til dette er det en markert effekt av rpgkevasken pa
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kollagenet etter ekstrudering, men fgr tg¢rking, noe som fremgar
ved & sammenligne strekkfastheten i vat tilstand i kollagen-
hylstret og filmer som er under fremstilling og bearbeiding.

; Det resulterende spiselige kollagen som 1nneholder
r¢keveske intimt og relativt jevnt fordelt i massen, gir for-
bedret strekkefasthet og- forbedret filmklarhet, noe som er

' viktlg for mange formal, f.eks. 1 pplseskinn og i spiselige
,‘fllmer. '

v

Fglgende eksempler illustrerer visse foretrukne pro-

dukter ‘samt fremgangsmater for gjennomf¢r1ng av foreliggende opp-

finnelse og vil sammenllgne forskjellige egenskaper for splsellg
“kollagen fremstllt ved hjelp av foreliggende fremgangsmate og
andre fremstilt uten anvendelse av rgkevaske i ekstruderlngs—
'massen. Ved bestemmelse av forskjelllge egenskaper ble de
,.f¢lgende prgver anvendt. - ' '
' (1) Vatbruddstyrke.f Etter hvert vatbearbeldlngstrlnn

.ble’ stykker av det vate hylstret skiret ut fra det kontinuerlige

erret og belastet-i et enkelt belastnlngsapparat (Chatlllon Dlall‘

Gauge Model DPP) inntil man fikk brudd. 'Den maksimale belastnlng
(i gram) ved bruddpunktet ble notert, og ‘midlet av fra 5 tll 10
bestemmelser ble angitt som vétbruddstyrken. ,

(2)- Varmsyrebruddstyrke. Denne prgve -ble utformet - for

& vise gkende grad av styrke som et resultat av behandlinger som
frehmef en herdning eller en tverrbindende effekt. Prgven be-
st3r i at man behandler hylstret i ett minutt i 0,IN saltsyre
'ved??OOC. Hylstret ble fjernet,'montert i et enkelt strekkappa-
‘rati(chatillon Dial Gauge Model DPP) og strukket med konstant
’ hasfighet inntil man fikk brudd. . Resultatene ble angitt som

varmsyrebruddstyrké ibgram. ‘ ,

4 " (3) Vatbristestyrke. Denne prgven er et mal for film-

prgvens vatstyrke og er definert som filmpr¢vens evne til &
holde en 25'ml's kolonne destlllert vann ved 30° Oc. pPrgven
miles ved & angi det tldSLntervall som g&r fg¢r en fllmpr¢ve ikke
__barer en 25 ml's kolonne av destillert vann ved 30 C. Prgven
ﬁt£¢res pid en filmpf¢ve som bares mellom to sirkulare plater .som
eksponerer et overflateareal av ubdret film pa 9,6 cmz. De
f¢rs£e tegn til at filmen skiller seg eller ikke greier & holde
'p& vannet ansees som brlstepunktet. Disse resultater blir
vanllgV1s angltt i minutter.
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(4) Isometrisk krympespenning (IST)LW Denne pr¢ven er

basert pa det faktum at hvis kollagen oppvarmes til en hgy
temperatur (over dens krympetemperatur), sd vil den undergd en
rask krymping. Hvis denne krymping hemmes ved raskt 4 montere
prgven, sd utvikles det en betydelig spenning. Denne spenningen
som kalles den isometriske krympespenningen, er et direkte méal
for mengden av intramolekylere tverrbindinger i kollagenet.

N&r man prgvet stykker ayv huder, ble prgvene tatt pa
den sentrale del av ryggen parallelt med ryggraden ca. 1 cm
brede og 16 cm lange.

‘ Mélingen av den isometriske krympespenningen ble utfegrt
ved & feste en ende av prgvestykket til en overfgrende celle og
fastméntere den annen ende. Prgven ble sa plassért i varm olije
(95°C) og den spenningen som utviklet seg ble opptatt p& en poten-
tiometrisk skriver. IST-verdien ble beregnet ved & dele den
kraft en prgve utvikler med tverrsnittsarealet pa& prgven.
‘Tverfsnittsarealet av prgven er prgvens bredde multiplisert med
dens tykkelse, og kraften som utvikles er sluttkraften minus den
kraft som ble p3satt prgven ndr denne ble montert.

F_ o _
IST. 3= ng Fi

WE

hvor er kraften som utv1kles i kilogram,

F
A er tverrsnlttsarealet i kvadratcentlmeter,
w er prgvens bredde i centimeter,

t er prgvens tykkelse i centimeter,

F. er sluttkraften i kilogram,

b .
F, er den begynnende kraft i kilogram, og

IST er den isometriske krympespenningen i kilogram/cm2
(kg/cm?) .

(5) Reologiske prgver (skjarspenning). Denne pr¢gve ble

utfdrﬁet for & f3 et mi3l for den effektive viskositeten pd gelen
eller ekstruderingsmassen og er et nyttig m&l for & fglge for-
andringer som opptrer i materlalet som et resultat av kjemiske
eller fysiske effekter. Disse verdier er ogsa brukbare for &
kunne forutsi gelens ekstruderbarhet og ensartethet.

En prgve av gelen ble ekstrudert med regulert-hastighet
(skjerhastighet) gjennom et kapillert re¢r (diameter 0,4 mm,
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ulengde 2 5 cm) og den kraft (skjarspennlng) som var ngdvendig
' for a fa utf¢rt dette, ble notert. Vanligvis noterte man seq
'fbare sk]arspennlngen ved en skjarhastlghet pa 6827 sek 1,'skj¢nt
"Jdet 1 noen tilfelle utviklet seg skjarspennlnger under  slike
.betingelser som var s&: h¢ye at de ikke kunne males. I slike
tilfeller ble skjarspennlngen bestemt ved tre lavere skjarhastig-
heter (3414, 1707 og 638 sek ). Det ble si laget et diagram
-av:log skjafspenning i forhold til log ékjarhastighet, og den'
_ -resulterende kurve ble. ekstrapolert til en skjazrhastighet pa
'.6827 sek -1 for & finne verdien pi dette punkt.
L P _ Et Instron—pr¢veapparat (model TM) - og en kompressjons-
: belastningscelle (CCTM-Gold) ble brukt i denne prgve. For
'fpr¢vingen ble:. gelpr¢ven ekvilibrert ved en temperatur pa 25 1%.
. Hvis man skulle utf¢re en sammenllgnlng mellom flere forskjelllge
: typer geler, sa ma den mdlte skj®rspenning korrigeres for for-
»skjeller med hensyn til faste hudstoffer og syreinnhold. . Skjar~
'spenningsverdlen er angltt i dyn/cm2 ved en skjarhastighet pa
6827 sek . : -

--,Eksempel I- Hudpreparerlng, avharlng og kalkbehandling.

) Huder fra nylig slaktede dyr ble trimmet og renset.
) De ble. vasket og- lagt i vann over natten i vanlig vann ved 16°cC.
o Den f¢lgende ‘dag ble de renset for kjgtt og veiet.’

_,' Et rgrekar’ med ‘en kapa51tet P& 4950 liter ble tilsatt
-'f§300'kg vann og 1270 kg av renset hud. Fireogfgrtiogenhalv kilo
(3'0%) hydrert kalk og 32 kg {(2,5%) natriumsulfid ble tilsatt
fkarret og dette ble rgrt i 15 timer. Karret ble sid hensatt i 9

timer uten r¢rlng, hvoretter det ble tappet for vaske og hudene
ble vasket i vanlig vann (16 C) i 15 minutter. Karret ble si
igjen oppfylt med 1,0% kalkopplgsning, rotert i 5 minutter, og

- s& hensatt i ytterligere 1 time. De vaskede hudene ble sa
- splittet P4 en larsplittingsmaskin. De bearbeidede hudene er
karakterlsert ved en isometrisk krympespenningsverdi pd mindre

} enn 3, 2 kg/cm . _ .

‘ | . Koriumlaget ble ytterligere bearbeidet for fremstilling
av:kollagen for ekstrudering. Et stort trekar (kapasitet 16200
liter) ble tilsatt 2600 kg hudkorium fremstilt som beskrevet

. ovenfor, samt 4950 liter vann. Hudene ble vasket i karret i 30

minutter ved en s£r¢mningshastighet pa 150 1l pr. minutt. Vaske-




138870

vannet ble fg¢rt ut og det vaskede korium ble béhandlet i karret
med 4950 1 vann inneholdende 13 kg aﬁmoniumsulfat i 2 timer,
karret ble tappet og fylt opp igjen @ed ammoniumsulfatoppl¢sningen.
Etter r¢ring i ytterligere 2 timer ble karret tappet, og hud-
koriumet ble vasket i 3 ‘timer ved.enéhastighet pa 150 1 pr.
minutt. Vannet ble igjen tappet frajhudene, og disse ble be-
handlet i karret med 49501 vann innéholdende 18 kg vandig
sitronsyre og 24,5 kg natriumcitratdihydrat. Karret ble rotert
i 16 timer og hver time Jjusterte manfoppl¢sningens pH til 4,6.
Etter denne 16 timers behandlingsperioden ble citratopplgsningen
kastet -av og hudene vasket i 4 timer i rennende vann ved en
strgmningshastighet pad 150 1 pr. minutt.

Hudene som ni var avhiret med kalk og s8 vasket ble si
oppmalt og revet til en partikkélst¢frelse pad ca. 6 mm. '
Eksempel IT - Fremstilling av huddisﬁersjon.

En. blanding av 109,73 kg (31,13 kg tgrre hudstoffer) av
.nevnte hudpartikler (diameter ca. 6 mm) ble fremstilt som be-
skrevet i eks. I og 265,27 1 vann ved 14°c ble fgrt gjennom en
hurtigkuttende mglle hvor hﬁdpértiklene'bie revet med raskt ro-

terende kniver slik at man fikk dannet en hydratisert masse av
fibrgs karakter. .f

I en tank av rustfritt stdl ble 6,55 kg cellulose-
- fibrer dispergert med 364,10 1 vann,: Denne cellulosedisper-
-Véjbﬁén ble tilsatt 4,35 1 31,45% salésyre under fullstendig
rgring. Massen av fibrgs hydratiser£ kollagen fra den nevnte
hurtigkuttende mglle og syre-cellulose-vannblandingen ble
pumpet med like str¢mningshastighetef gjennom et vanlig r¢r til
en lagringstank. - ‘Blandingen av kollégenpartiklene og cellulosen
skjer idet de to -opplgsninger bevegef seg gjennom rgret samtidig
som man fdr syresvellet kollagenpartiklene. Etter lagring i en
periode p& 18 til 24 timer ble blandingen av cellulose og syre-
svellet kollagen dispergert ved hjelb av et egnet homogeniserings-
apparat, f.eks. Manton-Gaulin—homoge@isator (Model 125-K-5BS),
utstyrt med en totrinnsventil og somfble drevet med et trykkfall
pd 107 kg pr. cm2 pr. trinn. Den homogeniserte blanding ble
pumpet til en lagringstank og utluftét under vakuum. Den opp-
nddde dispersjon hadde fglgende sammensetning:

e i
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Prosent

: Faste hudstofferg . 4,15
Cellulose sooe . . 0,83
.Saltsyre . S 0,18

' Eksempel III - Ekstrudering og fremstilling av hylster, samt
' prgving av dette.

-Idet man brukte det epparat og den fremgangsmdte som er
-beskrevet i U.S. patent 3.535.125 (samme nummerering:som i nevnte
patent for 8 oppnd bedre oversikt) og spesielt eksemplene IV-VII.

'-'il nevnte eksempel ‘ble den homogeniserte dlsperSJon fremstllt
:“gsom beskrevet i eks. IT ovenfor, .pumpet fra lagrlngstanken

-gjennom et - nettfllter og sé til en malepumpe med en -hastighet

'pé 500 g/mlnutt. Pé et punkt like f¢r massen glkk inn i pumpen, -

‘ble en oppl¢sn1ng av r¢kevaskekondensat fgrt inn i. dlsperSJonen
‘med en hastlghet pé 9, 4 q pr. m1nutt (r¢keveskeoppl¢sn1ngen.»
ble f¢rt fra en tllfwrselstank under trykk v1a en pumpe for
“konstant leverlng). Ekstruderlngsmassen bestaende av hud-
’cellulosedlsper530nen og “Charsol C-6"-r¢kevaskeoppl¢sn1ng ble .

- pumpet ved hjelp av pumpen gjennom en statisk blander,- hvor man‘ff
- far en intim blanding av- disperSJonen og rgkevasken. Denne '
’v.ekstruderingsmassen som inneholder .0, 45 deler rwkevaske til 1

Qldel fast kollagen ble ekstrudert gjennom en skiveekstruder av
den type som er vist p& fig. 1 i U.S. patent‘3.122.788. Ekstrud-
.eren ble avkjglt ved a sirkulere en vaeske gjennom kappen ved 9°%¢.
Det utdrevne kollagenhylstret ble oppbl&st ved hjelp av luft og
vannfri ammoniakk ble f¢rt inn i hylstrets indre med en hastig-
'hetfpé ca. 1,2 g pr. minutt og inn i det ytre hylstret 15 som
‘émgir selve kollagenhylstret med en hastighet pd 2,3 g/minutt.
Teﬁperaturen i det ekstrudefte'kollagenet gker pd grunn av det
arbeid som ble utfgrt pa ekstruderingsmassen ved hjelp av de
roterende ekstruderende skiver og n¢ytrallsaSJonsvarmen. Den o
maksimale temperatur pd hylstret bgr ikke overstige 34 Oc. .
Dlemeterapnlngen 23 er justert slik at diameteren pd det ekstru-
derte hylstret er 20+ 1 mm. -
Det ekstruderte hylstret ble flatgjort mellom to valser

20 og 22 og faller ned fra enden av beltet 13 i kurvene 24 inne i
‘vaqnvaskingstanken 40. vVatbruddstyrken pa hylstret iden den
ﬁforléter selve transportbeltet er 288 g. Hylstret ble sd over-
1“f¢:t‘gjennom en serle_avdelinger inne ‘i tank"40.vedfhjelp av
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sylindrene 25,26,27;28(29,30 og‘3i og kommer-i‘infiﬁ>kontakt med
vaskevannet som sirkulerer gjennom &pningene 42 i veggene i hver
avdeling. Den totale oppholdstid for hylstret i vasketanken
40 (se fig. 5) er 20 minutter og'str¢mningshastigheten av friskt
vaskevann gjennom tanken 40 er lSyl/minutt; -Vatstyrken pé&
hylstret etter vannvaskingen er 776 g.

Mykningsmiddelsammensetningen inne i mykningstanken 44
er en vandig opplgsning av 4,6% glycerin og 1,25% karboksymetyl-
cellulose som .sirkulerer gjenném tanken 44 med en strgmnings-.
hastighet p& 6 l/minutt. Den totéle oppholdstid for hylstret
i tanken 44 er 10 minutter. Apningene i de vertikale vegger i
avdelingene 46,48 og 50 fgrer inn til mykningsmiddelopplgsning-
en i tanken 44 og.sikrer intim kontakt mellom hylstret og myk-
ningsbadet. VAtstyrken pd hylstret idet den forlater dette
badet er 782 g. Hylstret fra mykningsbadet blir tgrket, fynket
og fuktet til et fuktighetsinnhold pd 17-19%. '

. Dette hylstret fikk ingen varmeherdningsbehandling.
Hylstret har en "layflat" . pd 34,5 mm, en veggtykkelse pa 0,02 mm
og varmsyrebruddstyrke. pd 1338'g. (Et tilsvarende hylster frem-
stilt uten tilsetning av rgkevaske har bare en varmsyrebrudd-
styrke pd8 326 g.) Dette hylstret ga tilfredsstillende stapping,
avbinding, rgking og koking slik det er beskrevet nedenfor.

Hylstret fra eks: III ble stappet med en biff-frank=
furter-emulsjon og bundet av for fremstilling av pglser. De oﬁp-

nadde pglser ble rgket pd fglgende mite:

Pplsene ble plassert i en ovn ved romtemperatur. ZLuft-
sirkulasjon ble tilveiebrakt med en hastighet pd 66 m/minutt.

Rgk fra lgvved ble fgrt inn og temperaturen ble hevet til 66°c. \
Etter ytterligere 20 minutter ble temperaturen hevet til 82°% og
holdt pa denne temperatur i 10 minutter. Da temperaturen inne

i pglsene naddde fra 71-74°C ble rgkbehandlingen avsluttet og
p¢lsene. ble avkjglt til 21-27°C ved hjelp av en kaldvannsdusj

og fjernet til et kaldt rom for avkjg¢gling over natten.

Noen av pglsene ble bed¢gmt for kokeegenskaper ved
grilling ved 163°C i 20 minutter og ved smdkoking i 82-93%'g
vann i 10 minutter. Andre pglser ble plassert i et kjgleskap
ved 2—4°C i—lO dager sammen med andre rgkte frankfurterpglser B
som var identiske bortsett fra at de var fremstilt med kolla-

genhylstre som ikke inneholdt rgkevaske. Pglsene ble s& under-
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.sgkt for fllmklarhet., P¢lsene fremstilt med et hylster inne-
holdende r¢kevaske var. helt klare og lignet ppdlser som var frem-
Stllt med et naturlig hylster, mens de som var fremstilt uten

& bruke r¢kevaske hadde et hv1tt melkeaktlg utseende.
Eksempel IV - Hudfremstllllng.

En annen porSJon huder fra en annen kilde ble brukt for

a fremstille et koriumlag som ble malt til partikler pa 6 mm pa
samme m&te som beskrevet i eks. I, bortsett fra at hudene var

karakterisert ved en isometrisk krympespenning pd mer enn 3,2 kg/cm”.

”Eksempel V - Fremstilling av huddispersijon.
- En blanding av 79,01 kg (20,25 kg faste hudstoffer) av
~de 6 mm malte hudpartiklene fremstilt som beskrevet i eks. IV

ovenfdr, og 46,33 kg (13,5 kg faste hudstoffer) og de 6 mm malte
hudpartlklene fremstilt som beskrevet 1 ‘eks. I ovenfor, ble.
blandet med 249 66 1 vann-ved 0 C,»og blandlngen ble fgrt to

” ganger gjennom en hurtigkuttende mg¢lle hvor hudpartlklene ble
.revet ved hjelp av raskt roterende knlver tll en hydratisert

' masse av fibr¢s karakter. ‘

I en tank av rustfrltt stal ble 3, 2 kg celluloseflbrer
dispergert i 357,74 1 vann. Denne cellulosedispersjonen ble
tilsatt 4,53 1 av en 31,45% saltsyre under rgring. Massen av
fibrgst hydratisert kollagen og: syre-cellulose-vannblandingen -
ble pumpet med like strgmningshastigheter gjennom et'r¢r til
en lagringstank, Blandingen‘av kollagenpartiklene og cellulosen
skjer idet de to opplgsningene beveger seg gjennom rgret sam-
'tidig'som kollagenpartiklene blir syresvellet. Etter lagring i
fra 1/2 til 5 timer ble blandiﬁgen av cellulose og syresvellet
kollagen ytterligere dispergert i en egnet homogenisator, f.eks.
en Manton-Gaulin-homogenisator (Mocdel 125-K-5BS), utstyrt med
en totrinnsventil og med et trykkfall pd 107 kg/cm2 pr. trinn.
Blandingen ble eldet i ytterligere 14-20 timer, sa homogenisert
nok en gang ved et trykk pa& 145 kg/cmz. Blaﬁdingen ble pumpet
til en lagringstank og utluftet under vakuum. Den oppnédde

dispersjon hadde fglgende sammensetning:

Prosent
Hudstoffer 4,50
Cellulose 0,90

Saltsyre 0,23

2
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Eksempel vl - Ekstruderlng og fremstllllngiav hylster, samt pr¢v1ng
av dette. ‘

Idet man brukte fremgangsmafén fra eks. III ble den
homogeniserte dispersjon fremstilt s6m ‘beskrevet i eks. VI oven-
for, pumpet fra lagringstanken gjennom en totrinns filtrerings- .
benk., Etter filtreringen ble dlspeISJonen fort til en malepumpe
med en hastighet pa 500 g/minutt. Pa et punkt like fgr massen
glkk inn i pumpen, ble en oppl¢sn1ng av rgkevaske ("Charsol C 6")
fgrt inn i dispersjonen med en hastlghet pad 3,7 g/mlnutt.’
Ekstruderlngsmassen bestdende av hud—cellulosedlsperSJonen og .
r¢kevaskeoppl¢sn1ngen ble pumpet fra malepumpen inn i en statlsk
blander hvor man fikk en intim blandlng av dlsperSJonen og r¢ke—
vasken. Ekstruderlngsmassen ble ekstrudert gjennom en skive-
ekstruder av den type som er vist pa flg 1 i U.S. patent
3.122.788. Ekstruderlngshastlgheten var 65 g pr m hylster og-
ekstruderingshastigheten var 7,5 m/minutt. Ekstruderen ble
avkjeglt ved sirkulasjon av vaske gjennom‘kappen ved 9°C. Det
ekstruderte kollagenhylstret ble-oppblast ved hjelp av luft og
vannfri ammoniakk ble fgrt inn i hylstrets indre med en hastig-
het p& ca. 1,6 g/minutt og til det ytre rom 15 som omgir hylstret
med en hastighet pid 0,8 g/minutt. Témperaturen pd det ekstru-
derte kollagen er noe‘fdrh¢yet P& grunn av det arbeid som ut-
fores ved ekstruderingen og pd& grunn av nwytraiisasjonsvarmen.
Den maksimale temperatur p& hylstret bgr ikke overstige 34%.
Diameteren pd apning 23 justeres slik at man regulerer dia-
meteren pd det ekstruderte hylstret<£il 31+ 1 mm.

Det ekstruderte hylster bli@,flatgjort mellom valsene 22
og 20 og faller ned fra beltet 13 i en kurv 24 inne i vann-
vaskingétank 40. Véﬁbruddstyrken pé hylstret idet det forlater
transportbeltet er 474 g. Hylstret1blir s& overfgrt gjennom en
serie avdelinger inne i tank 40 ved hjelp av sylindrene 25,26,27,
28,29,30 og 31 og kommer i intim koﬂtékt med vaskevannet som
sirkulerer gjennom &pningene 42 i véégene i hver avdeling. Den
totale oppholdstiden for hylstret i;&anntanken 40 (se fig. 5)
er 40 minutter, og strgmningshastigheten av friskt vann gjennom
tank 40 er 15 1/min.

Vadtstyrken pd hylstret etter Vannvaskingen er 1171 g.

Mykningsmiddelsammensetningen inne i mykningstank 44 er
en vandig. opplgsning av 6,0% glycering og 1,1% karboksymetyl-
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cellulose som sirkulerer gjennom tank 44 med en strgmningshastig-
het p5‘6 1/minutt. Den totale oppholdstid for hylstret i myk-
ningstank 44 er 15 minutter. Apningene i de vertikale veggene
i avdelingene 46,48 og 50 star i kontakt med mykningsopplgs-
ningen i tank 44 og sikrer intim kontakt mellom hylstret og
badet. VAtstyrken pd hylstret idet det forlater dette bad er 1036.
Hylstret fra beltet 13 blir oppbldst med luft og fe¢rt
direkte inn i -en f¢fste seksjon (24 m lang) av et tgrkekammer
hvor det oppvarmes til 82%. Oppholdstideh for hylstret i
nevnte fgrste seksjon av tgrkekammeret er ca. 3 minutter. Det
»_oppbléste;hylstret fpres sd inn i neste seksjon (7,8 m) som
holdes ?5 GOOC. Oppholdstiden for hylstrét i denne andre sek-
sjonen av tg¢rkekammeret er ca. 1 minutt. Det oppbldste hylstret
fgres sd inn i en tredje seksjon (4,2 m langt) av te¢rkekammeret.
Temperaturen i denne tredje seksjon er ca. 54°% og oppholds-
tiden er ca. 1/2 minutt. Idet hylstret forléter tredje seksjon
-av - tgrkekammeret blir den rynket pd et apparat av den type som
er beskrevet i U.S.Vpatent'3.315.300. Hylstret blir sd opp- .
varmet i en ovn fra romtemperatur til 85°%C 1 l¢gpet av 12 timer
og holdt péa 85°C i 6 timer. Det rynkede hylstret blir sd fuktet
til ca. 20% fuktighetsinnhold. e
Detfe-hylstret har en varmsyrebruddstyrke p& 4436 g.
Hylstret ble stappet med en rgkt pglseemulsjon og avbundet pa
. en Handtmann-vripglsemaskin. De ferdige rgkte pglsene ble
bedgmt for farge og utseende over en 10 dagers periode i en
kjgledisk med lys. Pglsene produsert med hylstre fra dette
eksempel hadde utmerket farge. og utseende i denne perioden,
mens tilsvarende hylstre fremstilt uten rgkevaske i ekstruderings-
massen hadde dirlig fargestabilitet og mistet klarheten under
samme eldningsbetingelser. Kokeegenskapene ble bedgmt ved &
plassere pglsene i vann og koke dem i 10 minutter. Alle pglsene
fremstilt ved & bruke hylster fra eks. VI overlevet denne prgve.
Eksempel VII ~ Fremstilling av ekstruderingsmasse.
En blanding av 79,01 kg (20,25 kg t¢rre hudstoffer) av
de 6 mm malte hudpartiklene fremstilt som beskrevet i eks. IV

ovenfor, og 46,33 kg (13,5 kg tgrre hudstoffer) av de 6 mm

malte hudpartiklene fremstilt som beskrevet i eks. I ovenfor,
ble blandet med 249,66 1 vann ved 0°C, og blandingen ble fgrt
to ganger gjennom en hurtigmglle hvor hudpartiklene ble revet



’w,& : 138870
,med raskt roterende kniver til en. hydrert masse av flbr¢s
karakter.» ' i .
I en tank av rustfritt stal ble 7,10 kg. cellulosefiber
dispérgert med 357,74 1 vann. Denne cellulosedispers;onen ble
tilsatt 4,53 1 31,45% saltsyre og 5 63 kg "Charsol C-6"-rgke-
vaske under fullstendig blanding.: Massen av det fibrgse kollagen
og syre-cellulose-vannblandingen ble pumpet med lik strgmnings- '
hastighet gjennom et r¢r til envlagringstank. Det skjer‘én‘
blanding av kollagenpartiklene og qgllulosé7r¢kevaskédisper-
sjonen idet de to opplgsninger béeveger seg gjennom rgret og sid
gjehnom’en statisk blander med syresvelling av kollagenpartiklehe.
Etter lagrlng i fra 1/2 til 5 timer.ble blandlngen av cellulose-
‘r¢kevaske og syresvellet kollagen dlspergert ien. egnet homogenl-,'
sator, f.eks. ‘en Manton—Gaul1n-homogenlsator ‘(Model 125—K-5BS),
utstyrt med en totrinnsventil og- drevet med et fall p&d 105 kg/cm2
pr. trinn. Blandingen ble eldet i ytterllgere 14 til 20 timer,
sé& homogenlsert P& ny ved 150. kg/cm . Den homogene blandlngen
ble pumpet til en. lagrlngstank ‘09 utluftet under vakuum. Den'
oppnadde ekstruderlngsmasse hadde f¢lgende sammensetnlng._Avf. 

, Prosent .
_Faste hudstoffer .~ . 4,50
‘ Cellulose - f'- . 0,90
Saltsyre o . -~ 0,19
Rgkevaskekondensat | = . 0,75

Eksempel VIII - Fremstilling av hx;éter.

Den homogene ekstruderingsméssen fremstilt som beskrevet
i eks. VII ovenfor, ble pumpet fra lagringstanken gjennom et
totrinnsfilter. Etter filtrering bie dispersjonén utdrevet ved
en hastighet pad 65 g/m av hylster og eh ekstruderingshastighet
pa 7,5 m pr. minutt. Hylstret ble'éé béarbeide; som beskreﬁet
i eks. VI, - |

' Dette hylster hadde en vatbruddstyrke pad 474 g idet det

forlater beltet. VAtstyrken etter vannvaskingen er 1171 g og
idet det forlater mykningsbadet er den 1306 g. (Det tilsvarende
hylster fremstilt uten rgkevaske hadde respéktiv vdtbruddstyrke
pd 306, 639 og 850 g.) : 4 '

Det fremstilte hylster hadde en varmsyrebruddstyrke pa
3103 g. Dette hylstret ble stappet med en rgkt pglseemulsjon
og avbundet'til polser péd én’Handtmann-p¢lsemaskin,__De.frem—'



stilte pglsene i hylstret hadde.tilfredsstillende~fargestabili—
tet over en l0-dagersperiode.

Eksempel IX — Fremstilling av hylster.

En kollagendispersijon med fglgende sammensetning ble
fremstilt som beskrevet i eks. VII ovenfor:

. Prosent
Faste hudstoffer 4,50
Cellulose 0,90
Rpkevaskekondensat 0,25
Saltsyre . 0,23

. :_Ekstruderingsmassen ble bearbeidet slik det er angitt i
eks. VIII. VAtbruddstyrken pa hylstret idet den forlater tran-.
' sportbeltet'er 472 g. Etter vannvaskingen er styrken 1028 g
.og etter at hylstref forlater mykningsbadet er den 1227 g.

Dette hylster ble varmeherdet i'en»luftoppvérmet ovn
h&or temperaturen léngsomt ble hevet fra 35 til 85°C i lgpet av
'12 timer og varmebehandlingen ble fortsatt i ytterligere 6 timer
ved 85%. .- _ o

Dette hylster hadde en "layflat"™ p& 46 mm, en vegg-
_tykkelse pd 0,4 mm og en varmsyrebruddstyrke pa 4450 g.

_ Dette hylster ga tilfredsstillende resultater ved
stépping, polsefremstilling, re¢king og koking slik det er be-
skrevet i eks. VIII. Pg¢glsene beholdt sin utmerkede farge i
lgpet av en 10-dagers lagringsperiode i en opplyst kjgledisk.
Eksempel X - Fremstilling av hy;ster uten & bruke vaskebadstrinn.

_ ‘I dette eksempel ble det brukt apparat og den frem-

- gangsmite som er angitt i U.S. patent 3.535.125 og da spesielt
eksemplene I-III i dette patent.

Det ble fremstilt en kollagendispersjon med fglgende
sammensetning slik det er angitt i eks. II ovenfor:

s _ Prosent
Hudér 4,35
Cellulose 0,40
Glycerin 0,90
Rpkevaske a,80
Saltsyre . 0,15

Den homogeniserte masse ble pumpet fra et lagringskar
gjennom et nettfilter og ekstrudert gjennom en skiveekstruder



av den type som er vist. pd fig. l‘i?U.S.'patent 3.122.788.

Med kjglevann sirkulerende gjennom Rj¢lekappen ble den indre

'og ytre skivedel rotert med en hastighet pad 107 omdreininger pr.
minutt, og kollagenmassen ble‘ekstrhdert med en hastighet pa

247 g pr. minutt (6 m). Hylstret ble oppblést med luft og
vannfri ammoniakk ble fg¢rt inn i det ind:e av. hylstret med en
hastighet p&d ca. 1,2 g pr. minutt Qé'til den ytre del som om-
gir hylstret med en hast;ghgg_pé 2}§ g pr. minutt.

. VAtstyrken pa det:eksirudefte hylstrét ¢kte meget raskt
etter hvert som ammoniakken gjorde ngytralisasjonen fullstendig.
8 til-lQ minutter etter ekstruderingen hadde hylstret en vat-
strekkfasthet pd 465 til 510 g (et tilsvarende hylster frem-
stilt uten rgkevaske hadde en vétstrékkfasthet p& ca. 390 g).

Hylstret var nd tilstrekkelig sterkt til at man kunne
utfgre en kontinuerlig hurtigt¢rkin§."Hylstret fra beltet 13
ble oppblast med luft og fgrt inn i-'en fo¢rste seksjon (24 m) av
et tgrkekammer som holdt en temperatur pa 71°%. QppholdStidén'
for hylstret i denne fgrste seksjonen av tgrkekammeret var ca.
2 til 3.minutter. Det oppbliste hylstret ble s& fgrt inn i
neste seksjon (7,8 m) som holdt en temperétur pa S6°C. .Qpp-
holdstiden for hylstret i annen sékéjoniav t¢rkekémmeret’var ca.
1 minutt. Hylstret ble si f¢rt'innii en tredje séksjon (4,2 m)
av t¢rkekammeret. Temperaturen i denne tredje seksjon var ca.
32% og oppholdstiden ca. 1/2 minutt. Idet hylstret forlater
tredjeVSeksjon av tgrkeren ble det rynket pd et apparat slik
dette‘ér'beskrevet i U.S. patent 3.315.300. Det rynkede hylstret
ble oppvarmet i en ovn fra romtempeiatur til 85°% i lgpet av 12
timer og si holdt pa'SSOC i 6 timer f¢r fuktning.

Det oppnddde hylster hadde en varmsyrebruddstyrke pd -
678 g, mens et tilsvarende hylster fremstilt fra en ekstru-
deringsmasse uten rgkevaske hadde en Varmsyrebrud&styrke pd bare
235 g. L
Eksempel XI - Bruken av oljebasert rgkevaske.

- En blandihg av 7,16 kg (2,0 kg terre hudstoffer) og de
6 mm malte hudpartiklene fremstilt som beskrevet i eks. I,

og 12,84 kg vann ved 14°C ble fort gjennom en hurtigmglle hvor

hudpartiklene ble revet ved hjelp av raskt roterende kniver.

hvorved man fikk dannet en hydratisert masse av fibrgs karakter.
En tank av rustfritt stal ble tilsatt 0,421 kg cellulose

I 138870
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og dette ble sa dispergert med 29,1 kg vann. Cellulosedisper-
sjonen ble tilsatt 0,234 kg av en 37,5% saltsyre og 0,250 kg
trekull-oljebasert naturlig rgkkondensat under rg¢ring. Massen
av fibrgst hydrert kollagen og syrecellulose-rgkevaske-vann-
blandingen ble blandet og eldet i en periode pd fra 18 til 24
timer. Etter eldningen ble den svellede blanding videre dis-
pergert ved hjelp av et egnet homogeniseringsapparat, f.eks. en
Manton-Gaulin-homogenisator (Model 125-K-5BS), utstyrt med en
totrinnsventil og som ble operert med et trykkfall pa 107 kg/cm2
pr. trinn. Den homogeniserte blandingen ble pumpet til en
lagfingstank‘og utluftet under vakuum. Den oppnédde disper-
sjon hadde’f¢lgende sammensetning:

Prosent

Faste hudstoffer ‘ 4,00,
Cellulose 0,80
Saltéyre . 0,18

* Trekull-oljergkevaske 0,50

- Den homogeniserte dispersjon ble eldet i ytterligere 18
til 24 timer og si filtrert gjennom et nettfilter med apninger
hvis diameter var 0,15 mm. Den fremstilte ekstruderingsmasse
ble ekstrudert slik det er beskrevet i eks. III, og det resul-
terende hyléter og pregveresultatene var meget like de som er
vist i eks. IIT.

Eksempel XII - Spiselig film.

Korium fra friske oksehuder ble malt i en kvérn inntil
de passerte en sikt med &pninger pd 6 mm. 5350 g av det malte
korium (1520 g t@grre hudstoffer) ble tilsatt 9630 g vann, 15 g
"Rhozyme P-1ll"-sopp-protease, 3,0 g natriumbenzoat og 1,5 g
natriumpropionat. Suspensjonen av kollagen i den vandige opp-
lgsningen ble finmalt i en mikromalekvern. Etter to gjennom—
ganger i kvernen ble suspensjonen blandet med 5000 g vandig opp-
lgsning inneholdende 450 g glycerin og 37,5 g sitronsyre og
15 g ‘*Charsol C-6"-rgkevaske. Det hele ble blandet ved & fgre
'~ blandingen gjennom en Butcher Boyékj¢ttmale: utstyrt med en
plate med huller med en diameter p& 6 mm. Massen ble fgrt en
gang til gjennom denne kvernen idet man brukte en plate med
huller med diameter pd 2 mm. Den svellede blandingen ble
inkubert ved 32°C i 24 timer. Deretter ble dispersjonen eller

gelen homogenisert under et trykk pd 210 kg/cm2 og sd utluftet.
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Den ble s& filtrert gjennom en filterskjerm med”épﬁinger pa 0,1
mm for & fjerne usvellede partikler og fremmed materiale.

Ekstruderingsmassen ble f¢rt gjennom en malepumpe som
holdt en konstant tilf@grselshastighet av dispersjonen under trykk
til ekstruderingsinntaket. Ekstruderen er av den type hvor inn-
taket er trangt, men hvor &pningen vider seg ut og eéer stgrst ved
uttaket. "Hgyden pa &pningen varierer ogsad og er lavest i midten
og bredest ved ytterkantene. Ekstrudere av denne type gir en’
ensartet fprdeling av dispersjdn langs alle punkter av selve
spalten. Kollagendispersjonen som fgres inn i ekstruderen blir
s& formet som en vifte idet den beveger seg gjennom ekstruderen
og ut av dpningen hvor den faller med jevn hastighet fra bunnen
‘av ekstruderen direkte ned p& et endelgst belte som gir under:
maskinen.

Som et resultat av dette s& far man dannet et flak av
dispersjon som umiddelbart stgpes pd& et endelgst belte, for-
.trinnsvis et med en lettfrigjg¢rende overflate. En egnet over-
flate av denne type er'"Mylar"-polyesterfilm. Det endelgse
'beltet drives Ved hjelp av trommeler som er forbundet til et
drivsystem.

Det dannede flak av dispersjonen fgres na ved hjelp av
beltet inn i en varmlufttgrker. Den brukte tgrker har to sek-
sjoner: en pvre for tilf¢rsel,a9 varm luft og et nedre tgrke-
kammer direkte under det ¢vre og gjennom hvilken beltet passerer.
varm luft fgres inn i den ¢gvre delen og beveger seg si gjennom
en serie spalter i bunnen av dette tvers over overflaten pia
dispersjonen. som g&r gjennom tegrkekammeret pa det endelgse
beltet. Fuktig luft fjernes fra tgrkekammeret ved hjelp av
vifter. Varmluften i tg¢rkekammeret holder en temperatur pd fra
60 til 70°C og lufthastigheten er fra 1800 til 3000 m/minutt.

Etter hvert som det dannede flaket av dispersjonen
beveger seg gjennom tgrkekammeret og blir delvis dehydratisert,
begynner det & f& egenskaper som en kontinuerlig fleksibel film.
Ved enden av tgrkekammeret vil den dehydratiserte "tgrkede"”
film ha et fuktighetsinnhold fra 7 til 10%. P& dette punkt
har filmen tilstrekkelig styrké og kontinuitet til at den kan
frigj¢res fra overflaten pé beltet. "Tgrrhet" er en meget
viktig faktor med hensyn til filmens evne til & frigjgre seg
fra beltets overflate. Ikke-ensartethet under«t¢rkingeq eller
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nerver av "vidte flekker" i filmen kan frembringe meéet alvorlige
problemer.

Den tgrre kollagenfilmen kan fgres gjennom en .spennings-
anordning som en del av et konstant oppvinningssystem slik at
‘filmen kan vinnes opp P& en kjerne i form av en filmrull som
siden kan brukes. Eventuelt kan den tgrre filmen behandles
med gassformet ammoniakk idet den vinnes opp p& rullen.

_Ty?sike filmer fremstilt ved denne fremgangsmdte har
&anligvis en tykkelse fra 0,02 til 0,03 mm avhengig av den opp-
" rinnelige tykkelsen pa den vate film som ble ekstrudert gjennom
spalten. Ekstruderte dénnede flakdispersjoner med en tykkelse
pa ca,ro;iAﬁm og inneholdende fra 7,5 til 8,0% faste korium-
stoffer, vil vanligvis dehydratisere til filmer méd'en tykkelse
pé ca. 0,025 mm. Filmene er klare og transparente og har for-
bedret vAtbristestyrke fremfor tilsvarende filmer fremstilt
uten rgkevaske i ekstruderingsmassen, dvs. ca. 6,8 minutter i-
.forhold til 3,2 minutter for film fremstilt uten r¢keva$ke.

Nar filmen fra dette eksémpel‘ble brukt i kontakt med
kjgttemulsjoner over lengre lagringsperiodér (opptil 10 dager)
sd forble filmen klar og transparent, mens en tilsvarende film
fremstilt uten bruk av rgkevaske fikk et noe “melkeaktig" ut-
. seende og var ugjennomskinnelig.

" Eksempel XIII - Fremstilling av hylster fra enzym-behandlet

kollagen fra ferske huder.

Korium fra ferske oksehuder ble malt i en kvern inntil
. det passerer en sikt pd 6 mm. 10,43 kg (2,84 kg tgrre hud-
'. stoffer) av det malte korium ble tilsatt 0,028 kg "Rhozyme P-11"-
sopp-protease, 0,028 kg rgkevaske og 15,51 kg vann ved 14%.
Suspensjonen av kollagen i den vandige opplgsningen ble finmalt
i en Mikrokutt-maler. Etter to gjennomganger gjennom denne
maleren ble suspensjbhen blandet med 14 kg vandig oppl@¢sning
inneholdende 0,28 kg "Cellufloc PB-33" (raffinert trecellulose),
0,852 kg glycerin og 0,165‘kg 37,5% saltsyre. Blandingen ble
blandet ved & fgre den gjennom en Butcher Boy-kjgttkvern ut-—
styrt med en plate med huller hvis diameter var 6 mm. Den
svellede dispersjonen ble inkubert ved 30°C i 24 timer. Der-
etter ble dispersjonen eller_ekstfuderingsmassen homogenisert
under et trykk pd 210 kg/cm2 og s& utluftet under vakuum. Den
fremstilte masse hadde fglgende sammensetning:



Prosent

Faste hudstoffer 7,100
Cellulose 0,700
Glycerin 2,130
Saltsyre ‘ 0,413
"Rhozyme P-11"-sopp- :

protease 0,071
Rokevaske : 0,071

Den fremstilte masse ble ekstfuderﬁ slik det er beskrevet
i eks. X, bortsett fra at ekstruderingshastigheten var 33,5 g
pr. m hylster -og ekstruderingshastighéten var 4 m pr. minutt.
V&tstyrken pd hylstret umiddelbart etter ekstrudering og koagu-
lering var 487 g og.etter 5 minutter;SBS g.‘ Hylstret hadde til-
strekkelig styrke til at man kunne utfwre en kontinuerlig hurtig-
tgrking. (Et tilsvarende hylster freﬁstilt fra en tilsvarende
masse uten tilsetning av rgkevaske thiklet ikke tilstrekkelig
vitstyrke til at den kunne kontinuerlig tgrkes p3 samme mite.)

Det tgrre rynkede hylstret ble varmeherdet i en ovn
hvor temperaturen langsomt ble hevet til 90% i lgpet av 12
timer og holdt pd& denne temperatur i ytterligere 12 timer.

Hylstret hadde "layflat” pid 42 mm, en veggtykkelse p&
0,025 mm og en varmsyrebruddstyrke pd 1920 g. Dette hylster ble
brukt for fremstilling av pglser og ga tilfredsstillende resul-
tater ved stapping, avbinding og koking slik det er beskrevet
nedenfor. §

Hylstret fra dette eksempel ble stappet med en frisk
italiensk pglseemulsjon og bundet pd en Famco Linker. Pglsene
ble bedgmt . for koking ved at de overlevet en grilling ved 149°¢
i 20 minutter. -

Eksempel XIV - Fremstilling av hylster fra enzym-behandlet kollagen
fremstilt fra kalkbehandlede huder.

Huder fra nylig slaktede okser ble trimmet og renset.

De ble vasket og lagt over natten i vann ved 16°C. Den neste
dag ble de veiet.

Et stort kar med en kapasitet pi 4950 1 ble tilsatt
3380 kg vann og 770 kg huder. Hundredeogniogfemti kg hydratisert
kalk ble tilsatt karret og dette ble rgrt i 5 minutter, ble
hensatt uten r¢ring i 8 timer, kjgrt i 5 minutter og sd hensatt
over natten. I lgpet av de neste 6 dggn ble samme fremgangsmate
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gjentatt, dvs. rgring 5 minutter om morgenen og 5 minutter om
kvelden. Etter 7 fulle dggn i kalkopplgsningen ble denne tappet
av og hudene fjernet for splitting.

Koriumlaget ble videre bearbeidet for fremstilling av
kollagen for ekstrudering. Et stort trekar ble tilsatt 2600 kg
hudkorium fremstilt som beskrevet ovenfor og 4950 kg vann.

Huden ble vasket i trommel i 30 minutter med en strgmningshastig-
het p& 150 1 pr. minutt. Vaskevannet ble tappet ut og det
vaskede korium behandlet i karret med 4950 1 vann inneholdende
13 kg ammoniumsulfat i 2 timer, oppl@gsningen ble tappet ut og
kartet.igjen oppfylt.med ammoniumsulfatopplgsningen. Etter
.r¢ring av hudene i ytterligere 2 timer ble karret tappet og
nevnte korium vasket i 3 timer med en str¢mningshastighet pa
150 1 pr. minutt. Vann ble igjén tappet av hudene og disse ble
behandlet i karret med 4950 1 vann inneholdende 18 kg vannholdig
sitronsyre og 24,5 kg natriumcitratdihydrat. Trommelen ble
.rotert i 16 timer og hver time ble opplgsningens pH justert til
4,6. Etter denne 16 timers behaﬁdlingsperiodén ble citratopp-
lgsningen tappet ut, og hudene vasket i 4 timer i rennende vann
: mea en hastighet-pd 150 1 pr. minutt. Hudene ble fjernet fra
karret og revet og malt til en. partikkelstgrrelse p& ca. 6 mm.
. . Nevnte hudpartikler ble brukt ved fremstillingen av en
ekstruderingsmasse slik det er angitt i eks. XIII, men med

'f¢lgende sammensetning:

Prosent

Faste hudstoffer 7,100
Glycerin 1,065
Propylenglykol 1,065
Melkesyre - 2,472
"Rhozyme P-11"-sopp-

protease 0,071
Rekevaske 0,071

Det resulterende hylster ga tilfredsstillende stapping,
. pplsebinding og koking slik det er angitt i eks. XIII ovenfor.
Eksempel XV - Reologi for kollagenekstruderingsmasse.

Det ble fremstilt eksperimentelle dispersjoner som inne-"
holdt 4% faste hudstoffer, 0,8% cellulose og 0,18% saltsyre slik
det er angitt i eks. II. Varierende mengder rwkeﬁaskekonden—
sat ble tilsatt dispersjonene slik at man fikk konsentrasjoner
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pad 0, 0,7, 1,3 og 3,4% henholdsvis. Viskositeten ble bestemt
pd hver av de resulterende ekstruderingsmasser idet man brukte

et Capillary Extrusion Theometer med en skjarhastighet pé

6827 sek T,
) Rgkevaskeinnhold f Skjarsp nning_
Prgve nr. (voke-g) i (dyn/cm? x 1073
0 " 88
2 0,7 . . 96
1,3 109

Ekstruderingsmasse som inneholdt rgkevaske hadde be-
tydelige hgyere skjarspenningsverdier enn en tilsvarende ekstru-
deringsmasse som ikke inneholdt rgkevaeske, noe som angir at det
har skjedd en tilsynelatende tverrbindénde effekt. @kende
innhold av rgkkondensat resulterte i en proporsjonalt gkende
effekt pd ekstruderingsmassens reologiske egenskaper. Man fant
at ekstruderingsmasser med hgye skjzrspenninger vanligvis vil
gi hylstre som har bedret produktstyrke.

Patentkrayv

‘ Fremgangsmate til fremstilling av et spiselig kollagen-
hylster inneholdende rgkevaske, ved a ekstrudere en masse av
syresvellet kollagen til ¢nsket.forn{og tgrke nevnte spiselige
kollagen, k arak terisert ved at man inkorpo-
rerer rgkevaske i nevnte masse av syfesvellet kollagen fe¢r
ekstruderingen, idet det anvendes en mengde rgkevaeske i omrddet
0,01-2,0 deler for hver del kollagen-faststoff i ekstruderings-

massen.
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