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(57) Sammendrag

En fremgangsmate til fremstilling av konjugert linol-
syre hvor et fett eller en olje som inneholder linolsyre
underkastes alkali-isomerisasjonsreaksjon i en alkali-
propylenglykollesning.
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Den foreliggende oppfinnelse vedrerer en fremgangsmite
til fremstilling av konjugert linolsyre. Narmere bestemt
vedrgrer oppfinnelsen en fremgangsmate til effektiv om-
danning av linolsyren i et fett eller en olje til konjugert
linolsyre ved & utfgre alkaliisomerisasjonen av linolsyren
1 et spesifikt lesemiddel.

Som en fremgangsmdte til fremstilling av konjugerte
fettsyrer er den sakalte "alkaliisomerisasjon" kjent, hvor
et organisk lgsemiddel, typisk etylenglykol, anvendes (J.
Am. 0il Chem. Soc., Vol 36, 1959, side 631; det 34. arsmgte
i 0il Chemists' Society, 1995, side 171, samt "Standard
Methods for the Analysis of Fats, 0ils and Related
Materials™, 2.4.16-17). Det rapporteres i ovennevnte J. Am.
0il Chem. Soc., Vol 36, 1959, side 631 at ndr metyllino-
lenat ble oppvarmet i en kaliumhydroksidetylenglykol-
lgsning ved 200°C i 7 timer ble det oppnaddd ca. 80% om-
danning (konjugering). Men den rapporterte metode omfatter
ogsd syklisering og andre sidereaksjoner.

Ifelge ovennevnte 34. arsmzte 1 0il Chemists' Society,
1995, side 171 ble det utfert prever i overensstemmelse med
den metode som er beskrevet i "Standard Methods for the
Analysis of Fats, 0Oils and Related Materials", 2.4.16-17,
og felgende ble rapportert: nar metyllinoleat ble omsatt i
en kaliumhydroksid-etylenglykollesning ved 180°C i 2 timer
nadde graden av konjugert dien som ble dannet ca. 80% eller
mer, og mengden kaliumhydroksid som ble anvendt i denne
reaksjon var 6 ganger antallet mol 1,4-butadienstruktur, og
nar en safflorolje ble underkastet isomeriseringsreaksjon

ved 30°C i 1,5 timer ved anvendelse av dimetylsulfoksid og
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dimetylformamid som lgsemidler og natriummetoksid (i en
mengde pa 2 ganger antallet mol av 1,4-butadienstruktur)
som alkali, nadde graden av konjugert dien som ble dannet
ca. 73%.

Blant de tre typer lgsemidler som er angitt i oven-
nevnte publikasjon er etylenglykol mest foretrukket pa
grunn av alkalilgselighet (nar det gjelder de to andre
lpgsemidler er typen alkali som kan anvendes begrenset, og
lgsemidlet md& anvendes i sterre mengder).

Som diskutert ovenfor anvendes 1 konvensjonelle
alkaliisomerisasjonsmetoder til fremstilling av konjugerte
fettsyrer etylenglykol, dimetylsulfoksid eller dimetyl-
formamid som lgsemiddel. Men disse tre forbindelser har
alle noe toksisitet. De konvensjonelle metoder har derved
den ulempe at de resulterende konjugerte produkter ikke kan
anvendes for neringsmidler.

Det er derfor et formadl med den foreliggende opp-
finnelse & frembringe en fremgangsmate til fremstilling av
konjugert linolsyre som mer effektivt omdanner linolsyre
til konjugert linolsyre og som gjer det mulig a anvende det
konjugerte produkt pa naringsmiddelomradet.

Det har ifelge den foreliggende oppfinnelse vist seg
at ovennevnte formdl kan oppnas ved anvendelse av propylen-
glykol som lgsemiddel i fremstillingen av konjugert linol-
syre ved alkaliisomerisasjonsmetoden.

Fremgangsmaten til fremstilling av konjugert linolsyre
ifelge den foreliggende oppfinnelse kjennetegnes saledes
ved at et fett eller en olje som inneholder linolsyre
underkastes alkaliisomerisasjonsreaksjon i en alkali-
propylenglykollesning.

Fremgangsmaten ifelge oppfinnelsen, hvor propylen-
glykol anvendes som lgsemiddel, kan fremstille konjugert
linolsyre med et hsyere utbytte sammenlignet med den
konvensjonelle fremgangsmate hvor det anvendes etylen-
glykol, det mest foretrukne kjente lpsemiddel. I tillegg
har fremgangsmaten ifelge oppfinnelsen den ytterligere for-
del at det resulterende fett eller den resulterende olje

som inneholder den konjugerte linolsyre er mindre farget.
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P4 grunn av at propylenglykol ikke er toksisk kan dessuten
produktet som fremstilles ifglge oppfinnelsen anvendes for
naringsmidler.

Figuren viser et diagram som viser graden av omdanning
av linolsyre til konjugert linolsyre for produkter oppnadd
i eksemplene og sammenligningseksemplene.

Ved fremgangsmaten ifglge oppfinnelsen underkastes et
fett eller en olje som inneholder linolsyre alkalisk-
isomerisasjonsreaksjon utfert i1 en alkali-propylenglykol-
lgsning, hvorved linolsyren i1 fettet eller oljen omdannes
eller omformes til konjugert linolsyre. Som fett eller olje
som inneholder linolsyre kan ethvert fett eller enhver
olje, sésom safflorolje, solsikkeolje, maisolje, soyaolje,
bomullsfrgolje, linolje eller hvetekimolje, s& lenge det/
den inneholder linolsyre. Blant disse foretrekkes safflor-
olje og solsikkeolje som begge har hegye linolsyreinnhold.

Eksempler pa alkaliet som er anvendelig ifelge den
foreliggende oppfinnelse omfatter kaliumhydroksid, natrium-
metoksid, natriumhydroksid og tert-butylalkoksid. Blant
disse foretrekkes kaliumhydroksid og natriummetoksid.
Generelt kan alkaliet anvendes 1 en mengde pa fra 1 til 8
ganger fortrinnsvis fra 3 til 6 ganger, antallet mol linol-
syre i1 fettet eller oljen.

I fremgangsmadten ifplge oppfinnelsen er mengden
propylenglykol som anvendes som lgsemiddel vanligvis fra 1
til 10 ganger, fortrinnsvis fra 1,5 til 5 ganger, vekten av
fettet eller oljen som inneholder linolsyre.

Isomerisasjonsreaksjonen for omdanning av linolsyren i
fettet eller i oljen til konjugert linolsyre utferes i en
lgsning av det ovenfor beskrevne alkali i propylenglykol
under en strem av nitrogen. Reaksjonstemperaturen er gene-
relt fra 110 til 180°C, fortrinnsvis fra 130 til 170°C.
Reaksjonstiden er generelt fra 1 til 5 timer, fortrinnsvis
fra 2 til 3 timer. Som vist i de nedenfor beskrevne eks-

empler kan konjugert linolsyre fremstilles med en hey om-



10

15

20

25

30

35

312201

danning p& 80% eller mer ndr reaksjonen utferes under de
ovenfor beskrevne foretrukne reaksjonstemperaturbeting-
elser.

Ved fremgangsmd&ten ifglge oppfinnelsen, hvor det som
lpsemiddel anvendes propylenglykol som ikke er skadelig for
det menneskelige legeme, kan det resulterende produkt an-
vendes ikke bare for konvensjonell bruk, sdsom tilsetnings-
midler til gummi og isolasjonsmaterialer for IC, men ogsé
for nazringsmidler, sdsom muskelgkende midler og narings-
midler som inneholder ekstra naringsstoff, som produkter
oppnadd ved de konvensjonelle alkali-isomerisasjonsmetoder
ikke kan anvendes for.

Eksempler

Oppfinnelsen vil bli narmere belyst ved hjelp av de
etterfolgende eksempler.

Eksempel 1.

50 g kaliumhydoksid ble lgst i 150 g propylenglykol.
Nitrogengass ble blédst inn i lesningen i 20 minutter, og
lpsningens temperatur ble gkt til 110°C. Deretter ble 100 g
safflorolje tilsatt til lesningen og fikk reagere ved 110°C
i 2,5 timer under en strem av nitrogen (fettsyresammen-
setningen til den anvendte safflorolje er vist i tabell 1).
Etter at reaksjonen var fullfert ble reaksjonsblandingen
avkiglt til romtemperatur og ngytralisert ved tilsetning av
saltsyre. Blandingen ble omrgrt i 15 minutter. Deretter ble
reaksjonsblandingen pH-justert til 3 og destillert vann ble
tilsatt. Den resulterende blanding ble omregrt i 5 minutter
og deretter ekstrahert med heksan tre ganger. Heksan-
lgsningen ble vasket med en 5 prosentig NaCl-legsning og med
destillert vann, etterfulgt av avvanning og filtrering.
Deretter ble heksanen avdestillert for & oppnd et produkt
som inneholdt konjugert linolsyre. Innholdet av konjugert
linolsyre i det oppnéddde produkt ble malt ved gasskromato-
grafi, hvorved graden av omdanning av linolsyre til konju-
gert linolsyre ble bestemt. Den bestemte omdanning var
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26,5%. Dessuten ble graden av farging av produktet malt ved
Gardner-metoden (ASTM D1544). Som resultat viste det seg at
produktet hadde et Gardner fargestandardtall pa 3.

Tabell 1 Fettsyresammensetning i safflorolje, %

Fettsyre For reaksjon Etter reaksjon
Palmitinsyre 7,0 7,0
Stearinsyre 2,6 2,6
Oljesyre ' 14,4 14,4
Linolsyre 76,0 55,9
Konjugert linolsyre 0 20,1

Eksempler 2-7

Fremgangsmaten i eksempel 1 ble gjentatt med unn-
tagelse av at reaksjonstemperaturen ble forandret til 120°C
(eksempel 2), 130°C (eksempel 3), 140°C (eksempel 4), 150°C
(eksempel 5), 160°C (eksempel 6) og 170°C (eksempel 7),
hvorved det ble oppnddd produkter som inneholdt konjugert
linolsyre. P& produktene som derved ble oppnadd var graden
av omdanning av linolsyre til konjugert linolsyre og
Gardner fargestandardtallet madlt. Resultatene er vist i
tabell 2 og 3.

Sammenligningseksempler 1-7

Fremgangsmatene i1 eksemplene 1-7 ble gjentatt med unn-
tagelse av at lesemidlet ble forandret fra propylenglykol
til etylenglykol, hvorved det ble oppnadd produkter som
inneholdt konjugert linolsyre. Resultatene av de ovenfor

beskrevne madlinger er vist i tabell 2 og 3.
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Tabell 2 omdanningsgrad (%)

Reaksjonstemp., °C Propylenglykol Etylenglykol
110 26,5 (eks. 1) 1,6 (Comp.eks. 1)
120 58,4 (eks. 2) 14,1 (Comp.eks. 2)
130 78,2 (eks. 3) 35,7 (Comp.eks. 3)
140 85,7 (eks. 4) 52,8 (Comp.eks. 4)
150 90,0 (eks. 5) 63,9 (Comp.eks. 5)
160 97,2 (eks. 6) 91,5 (Comp.eks. 6)
170 99,1 (eks. 7) 99,0 (Comp.eks. 7)

Tabell 3 Gardner fargestandardtall

Reaksjonstemp., °C Propylenglykol Etylenglykol

110 3(eks. 1) 9 (Comp. eks. 1)
120 3(eks. 2) 9 (Comp. eks. 2)
130 3 (eks. 3) 9 (Comp. eks. 3)
140 3(eks. 4) 8 (Comp. eks. 4)
150 3(eks. 5) 8 (Comp. eks. 5)
160 2 (eks. 6) 6 (Comp. eks. 6)
170 2 (eks. 7) 5(Comp. eks. 7)

Sammenhengen mellom reaksjonstemperaturene og graden
av omdanning av linolsyre til konjugert linolsyre, som er
angitt i tabell 2, er vist grafisk i figuren. Som det frem-
gdr av figuren gir fremgangsmaten ifwlge den foreliggende
oppfinnelse, hvor det anvendes propylenglykol som lgse-
middel, betydelig hgyere grad av omdanning av linclsyre til
konjugert linolsyre sammenlignet med den konvensjonelle
fremgangsmate hvor det anvendes etylenglykol som lzse-
middel. Differansen i omdanningsgrad mellom de to frem-
gangsmater er markert ndr reaksjonstemperaturen er 150°C

eller lavere. Som det fremgar av tabell 3 er dessuten
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produktene inneholdene konjugert linolsyre oppnadd ved
fremgangsmaten ifglge den foreliggende oppfinnelse mye
mindre farget sammenlignet med produktene som oppnaes ved
den konvensjonelle fremgangsmate (Gardner fargestandardtall
2: lysegul - Gardner fargestandardtall 9: brun).
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PATENTIZ KRAWV.

1. Fremgangsmdte til fremstilling av konjugert linolsyre,
karakterisert v e d at et fett eller en clje
som inneholder linolsyre underkastes alkali-isomerisasjons-

reaksjon i en alkali-propylenglykollesning.

2. Fremgangsmate i samsvar med krav 1, karak-
terisert v e d at fettet eller oljen som inne-
holder linolsyre er valgt blant safflorolje, solsikkeolje,
maisolije, soyaolje, bomullsfregolje, linolje og hvetekim-
olje.

3. Fremgangsmidte i samsvar med krav 1 eller 2, kar -
akterisert v e d at alkaliet er kaliumhydroksid

eller natriummetoksid.

4. Fremgangsmate i samsvar med et av kravene 1-3,
karakterisert v e d at reaksjonen utfores
ved en temperatur pa fra 130 til 170°C.
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