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PATENTE N2, 87 486

"Processo de preparagfo de adsorventes
de silica amorfa e processos de remo-
¢d3o de clorofila, corpos corados e
fosfolipidos dos 6leos glicerideos"

para gue

W, R. GRACE & CO., pretende obter pri
vilégio de invengZo em Portugal.

RES UMD

0 presente invento refere-se ao processc de preparagdo
de um adsorvente de silica amorfa tendo um factor de acidez de

8

pelo menos cerca de 2,0 X 107% ¢ um pH de cerca de 3,C ou infe

rior caracterizado por:

a) se suspender uma sflica amorfa de elevada 4rea super
ficial numa soluc3o acfdica por um perfodo de tempo suficiente
para que o 4cido entre nos poros da silica, de prefer&ncia com
agitag3o, em seguida se separar a sflica tratada com &4cido da
soluc¥o, por filtrag¥o e se secar até ao teor em voldteis, to-

tal, desejado; ou

b) se introduzir uma solugBo acidica numa silica amorfa
de elevada &rea superficial, numa configuragdo de leito fixo,
durante um perfodo de tempo que permita gue o 4cido enire nos

poros da silica; ou

c) se introduzir uma solucZo orghnica, sob a forma de
jacto ou pulverizacg¥o finos, numa silica amorfa de elevada
&rea superficial & medida que ela é alimentada a um passo de

moagem 8 calibrag®o ou a qualquer outro passo conveniente.
0 presente invento refere~se ainds a processos pelos
quais se removem fosfolipidos e/ou clorofila e outros corpos cgo

rados de 6leos glicerfdeos por contacto destes com o referido
adsorvente.
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MEMORIA DESCRITIVA

Antecedentes do Invento

0 invento refere~-se a um processo de refinagdoc de 6leos
glicerideos por contacto dos 6leos com um adsorvente capaz de
remover selectivamente contaminantes vestigiais. Mais especi-
ficamente, descobriu~-se gue novos suportes de sflica tratada
por 4cido apresentam excelentes propriedades para remover clo-
rofila e fosfolipidos dos 68leos glicerideos. Isto facilita a
producZo de 6leos com concentragBes substancialmente mais redy
zidas destes contaminantes vestigiais. O termo "6lecs gliceri
deos" aqui usado pretende englobar todas as composigBes lipidi
cas, incluindo éleos vegetais, gorduras animais e sebos. Este
termo pretende principalmente descrever os chamados 6leos edi-
veis, isto &, 6leos derivados de frutos ou sementes de plantas
usados correntemente em géneros alimenticios, mas deve entender
-se que também estZo incluldos os 6leos nZo ediveis {(i.e. 6leos
de tipo técnico). Também se deve ter em considerag3o que o prg
cesso deste invento pode ainda ser usado para tratar fracg@es

derivadas destas fontes.

A refinac¥o de 6leos glicerideos em bruteo purifica o
6leo de muitas substfncias indesejéveis, incluindo componentes
corados (como a clorofila A e corpos vermelhos e amarelos), fos
folfpidos, 4cidos gordos livres e outras espéciles volédteis que
conferem ao 6leo cores, sabores e odores indesejdveis. A remg
c%o0 destas substfncias produz um 6leo com boa apartncia, sabor,
odor e estabilidade. Muitas destas espfcies s@do removidas pop
do o 6leo em contacto com um adsorvente (por exemplo, terras
branqueadoras ou silica amorfa). Tém sido usadas vérias for-
mas de tratamento 4cido em diferentes etapas do processo de rg
finac3o, para diferentes fins na inddstria de refinag3do de

6leos.

Os 6leos glicerideos em brutc, particularmente os &6leos
vegetais, s¥o refinados por um processo de multiplas etapas
sendo o primeirec passo a eliminacg®o de gomas por tratamento nor
malmente com 4gua ou com um prcduto quimico como o 4cido fosfg
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rico, 4cido citrico ou o anidrido acético. Por exemplo, Vinyuy
kova et al., "Hydration of Vegetable 0ils by Solutions of Fola
rizing Compounds", Food and Feed Chem., Vol. 17-9, pp. 12-15
(1984), descrevem a eliminag3o de gomas pelo uso de um agente
hidratante contendo 4cido cftrico, cloreto de sédioc e hidréxi-
do de s6dio em 4gua para aumentar a remog3o de fosfolipidos
dos 6leos de girassol e de soja. A U.S. 4 049 686 (Ringers et
al) descreve a dispers#o de um anidrido ou 4cido substancial-
mente concentrado no Sleo, jung¥Bo de dgua e separagdoc da fase
aquosa contendo gomas e fosfolipidos. Além do uso de dcidos
orgAnicos durante a eliminag3o de gomas do 6leo, t&m sido usa-
dos 4cido citrico e outros Acidos fracos como agentes desacti-
vadores de vestfgios metélicos, para melhorar o sabor e a esta
bilidade 2 oxidacgZo dos 6leos ediveis.

Rpés eliminacZio de gomas, o 6leo pode ser refinado quer
por um processo quimico incluimndo passos de neutralizagHo,
brangueamento e desodorizag¥o, guer por um processo flsico
incluindo um passo de pré-tratamento e de brangueamento e um
passo de refinac¢¥o por vapor e de desodorizagdo. A remog3o de
fosfolipidos e de clorofila dos 6leocs ediveis tem sido objecto
de vérios passos de processos fisicos e quimicos anteriormente
propostos. As argilas e terras branqueadoras tém sido vulgar-
mente usadas para remover fosfolipidos e corpos corados dos
6leos glicerideos. Estes adsorventes podem ser usados npas suas
formas de ocorr®ncia natural ou podem ser activados por 4cido
antes de utilizados. A U.S5. 4 443 379 (Taylor et al.) descreve
argilas branqueadoras e um métocdo de activag3o por 4cido vulgar
mente usado para este fim, fazendo notar que a terra de Fuller
g as sub-bentonites tratadas por 4cido t&m uma capacidade de
adsorg%o para impurezas de cor nos 6leos e gue as sub-bentoni-
tes tratadas por 4cido t8m a mais alta capacidade de adsorgdo.

Sabe~se também gue as sflicas amorfas podem ser usadas
no processo de refinag3o de 6leos. A U.S. 4 629 588 (Welsh et
al.) mostra a utilidade dos adsorventes de sflica amorfa para
remover dos 6leos glicerideos contaminantes vestigiais, especi
ficamente fosfolipidos e iBGes metdlicos associados. A patente

pendente USSN 823 217 (Parker et al.), depositada em 28 de Ja-
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neiro de 1986 mostrz a remocdo destes contaminantes vestigi-
ais por adsorg®oc em silica amorfa que tenha sido tratada com
um 4cido orgAnico como o 4cido citrico, édcido tartédrico, &cido
acético ou 4cido ascérbico. A melhoria directa da cor dos
6leos glicerideos n3o foi até agora associada ao uso de adsor-
ventes de silicas no passoc de brangueamento, ainda gue o trata
mento com sflica realmente facilite e melhore a descolorag®o

que ocorre na desodorizagdo subsequente.

Na pr&tica corrente de refinag3o, a clorofila & muito
eficientemente removida dos 6leos glicerideos pelo uso de argi
las activadas por 4&cido. Ainda que vulgarmente usadas na in-
dastria, as argilas e as terras brangueadoras apresentam cer-
tas desvantagens. Normalmente n¥o filtram bem e est3o assccia
das a perdas de 6leo significativas. Além disso, as terras
branqueadoras depois de usadas t8&m tend&ndia para combustdo ex

pont&nea, tornando o seu manuseio de certo modo perigcso.

Sumé&rio do Invento

Este invento mostra que os corpos corados e fosfolipidos
podem ser removidos eficientemente dos 6leos glicerfdeos por
tratamento com composicBes de sflica amorfa de elevada drea sy
perficial com um 4cido nela fixado. Descobriu-se gue a presep
ca de um 4cido forte nos poros do adsorvente de silica aumenta
muito a sua capacidade de remover clorofila bem como corpos
vermelhos e amarelos. A capacidade inerente da silica amorfa
de adsorver fosfolipidos n3%c se perde nem compromete, pelo tra
tamento 4cido aqui descrite. As composigBes referidas utili-
zam silicas amorfas sobre as quais se fixou um 4cido de modo
tal que pelo menos uma parte do 4cido fica retida nos poros da

sllica.

0 objectivo principal deste inventc € preparar uma nova
composic3o e processo para reduzir o teor de clorofila e de
fosfolipido de 6leos sem gomas, até niveis aceitédveis. A adsor
¢30 de fosfolfpidos e clorofila em silica amorfa tratada por
4cido do modo descrito pode elimipar gualquer necessidade de

uso de adsorventes de argilas ou terras branqueadoras no pro-

cesso de refinac3o. A eliminag¥o da argila ou terra branqueadg
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ra resulta num aumento da corrente filtrada na operag®o de re-
finag%o devido & superior filtrabilidade da sflica adsorvente.
Além disso, o adsorvente deste invento evita perdas significa-
tivas de 6leo anteriormente associadas ao bolo filtrante de ar
gila ou terra brangueadora. Considere-se ainda que se podem

conseguir menores gastos ou cargas de adsorvente (em base hami
da ou seca) do que os necessédrios se se usassem argilas ou ter

ras branqueadoras.

0 uso do adsorvente de sflica tratada por 4cido & subs-
tancialmente mais eficaz e mals econémico do gque tratamentos
separados com 4cido e com adsorvente. 0 4cido sdzinho n3o é
facilmente miscfvel no 6leac e uma fungBo do adscrvente de si-
lica & facilitar a dispers3o no 6leo do 4cido fixado. O trata
mento pode ser seguido por uma simples separazdo flsica do
adsorvente s6lido do 6leo lfiguido. Além disso, elimina-se a
armazenagem, em separado, do 4cido bem como o passo, em separa-
do, do processo de adig®o do 4cido. O tratamentec écido em se-
parado tornaria necessdria a separag¥o por centrifugaglo do
4cido do 6leo ou o uso de grandes guantidades de materiais sé-
lidos como as terras brangueadoras para adsorverem a fase sepa

rada.

DescricBo Detalhada do Invento

Descobriu-se que as silicas amorfas tratadas por dcido
s%o particularmente adequadas para remover fosfolipidos z/ou
clorofila dos 6leas glicerideos para se obterem 6leos com ni-
veis comercialmente aceitdveis destes contaminantes. Além da
clorofila podem também os corpos verm=lhos e amarelos ser subg
tancialmente reduzidos. 0 adsorvente deste invento compreende
uma sflica amorfa de elevada 4rea superficial, e um 4cido nela
fixado. O 4cido suportado na silica amorfa tem um pKa de cer-
ca de 3,5 ou inferior. 0 adsorvente tratado pzlo 4cido € ca-
racterizado por ter uma factor de acidez (abaixo definido) de
pelo menos cerca de 2,0 x 10"8 g um pH de cerca de 3,0 ou infe
rior. O processo de remogZo destes contaminantes, como aqui

se descreve em detalhe, compreende essencialmente os passos de
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seleccionar um 6leo glicerideo compreendendo fosfolipidos ou
clorofila ou ambos, pbr em contacto o Sleo com o adsorvente
deste invento, deixar gue os fosfolipidos e/ou clorofila sejam
adsorvidos e separar o 6leoc tratado do adsorvente para dar ori
gem a 6leo glicerfdeo com niveis comercialmente aceitéveis de
fosfolipido ou clorofila. Daqui em diante, refer8ncias 2 re-
moc3o ou redug¥o da clorofila devem significar a descoloragdo
do 6leo, isto &, abrangem a remog3o ou redugdo de corpos vermg
lhos e amarelos quer estejam ou n#o na presenga de clorofila,

a n3o ser que se especifique de modo contrério.

0 processo aqui descrito pode ser usade para remover a
clorofila e/ou fosfolipidos de gualquer 6leo glicerfdeo, por
exemplo, 6leos de soja, colza, amendoim, milho, girasscl, pal-
ma, coco, azeite de oliva, 8leoc de algod¥o, etc.. A clorofila
s6 & produzida em plantas e portanto este invento & principal-
mente dirigido aos 6leos vegetais. Pode contudo desejar-se
tratar gorduras e sebos animais ou outros 6leos que contenham
pouca ou nenhuma clorofila, por este processo para remover clg
rofila dietética ou outros corpos corados. é a clorofila A
que levanta maiores problemas mas guaisquer refer&ncias & clo-
rofila devem ser entendidas como abrangendo todas as formas rg
levantes de clorofila ou os produtos da sua degradag3do, por
exemplo a feofitina. A remog3o de clorofila dos 6leos vege-
tais & um passo significative na refinagdo de 6leos vegetais
pois a clorofila confere um nfivel inaceitavelmente alto de cor
verde ao 6leo. Além disso, a clorofila tem sido considerada
como um factor da instabilidade dos 6leos guando expcstos 2
luz. O0Os nifveis de clorofila variam drasticamente de 6leo para
6leo, bem como de colheita para colheita, dependendo das condi
¢Bes de crescimento e de colheita. Ainda que os niveis deseja
dos de clorofila variem de refinador para refinador, esles es-
t%o normalmente entre cerca de 0,05 até cerca de 0,15 ppm ou

menos, para Sleos brangueados e 8leos desocdorizados.

AR remogdo de fosfolipidos dos 6leos ediveis & também.um
passo importante no processo de refinag¥c do 6leo pois que o

fésforo residual pode produzir mau pzladar, cor e odor no 48leo

acabado. Normalmente, a concentrag3o aceitédvel de fésforo no
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8leo acabado deverd ser inferior a cerca de 15,0 ppm, de prefe
réncia inferior a cerca de 5,0 ppm, de acordo com a prética gg
ral da ind@stria. Para ilustrar os objectivos da refinagdo de
contaminantes vestigiais, indicam-se no QUADRO I os niveis ti-
picos de fésforoc em 6leo de soja em diversas etapas da refina-
c¥o quimica. 0Os niveis de fésforo nas etapas correspondsntes

de processos fiIsicos de refinag®o ser%o comparéveis

quapro_ 1t

Etapa Contaminantes vestigiais (ppm)

B Ca Mg fe Cu
0leo em bruto 450-750  1-5  1-5 1-3 0,03-0,05
0leo sem gomas 60-200 15 1-5 0,4-0,5 G,02-0,04
Oleo refinado por 1015 1 1 0,3 6,003

calstico

Produto final 1-15 1 1 0,1-0,3 0,003

1 - Informac%o recolhida do "Handbook of Soy Uil Processing
and Utilization", QUADRO I, p. 14 (1980) e da Fig. 1 de
Christenson, Short Course: Processing and Quality Control
of Fats and Cils, apresentado na American Cil Chemists'
Society, Lake Geneva, WI (5-7 Maio, 1983).

Em conjung®o com a remogBo de fosfolipidos, o processo
deste invento também remove, dos 6leocs ediveis, formas iénicas
dos metais cédlcio, magnésio, ferro e cobre que se cregem estar
quimicamente associados aos fosfolipidos. Us préprios iBes me
t4licos t&m um efeito prejudicial nos 6leos refipados. GUs
iBes cdlcio e magnésio podem provocar a formagdo de precipita-
dos. A presenga de ifies de ferro e de cobre aumentam a insta-
bilidade por oxidagZo. Além dissc, csda um destes iBes metdli
cos estd associado ao envenenamento de catalisadores guando o
6leo refinado & hidrogenado cataliticamente. As concentrag@es
tipicas destes metais em 6leo de soja, em diversas etapas da re
finagBo quimica, estBec indicadas no QUADROC I, Os nfveis dos

i%es metdlicos nas correspondentes etapas dos processos fisi-
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cos de refinac3o ser#o comparfveis. Ao longo da descrig3o des
te invento, a n3o ser que se especifique em contréric, as refe
réncias 3 remocBo de fosfolipidos abrangem também a remog3o de

contaminantes vestigiais associados.

Os termos "silica amorfa" aqui usados pretendem abranger
os geles de sflica, silicas precipitadas, silicas diallticas e
sflicas fumadas nas suas vérias formas preparadas ou activadas.
NZo se espera que o processo espzacifico de produg¥o usado para
preparar a sflica amorfa afecte a sua utilidade neste método.
0 tratamento 4cido do adsorvente de sflica amorfa seleccionado
para este invento pode ser conduzido como um passo do processo
de produgZo de sflica ou posteriormente. U processc do trata-

mento 4cido & descrito abaixo.

Tanto os geles de sflica como as silicas precipitadas
s¥o preparadas por desestabilizac¥o de soluglBies aquosas de si-
licatos por neutralizacgBoc &cida. Na preparagZo do gel de sili
ca, forma-se um hidrogel de sflica que & entZoc tipicamente la-
vado até se obter um baixo teor de sal. 0 hidrogel lavado po~
de ser mofdo ou seco até ao ponto em gque a sua estrutura n3o
mais se altera como resultedo da retracgdo. A silica seca, es
t4vel, chama-se xercgel., Na preparacgfo de silicas precipita-
das, a desestabilizacg®o realiza-se na presenga de sais inorga-
nicos que baixam a solubilidade da sflica e provocam a precipi
tag%o da sflica hidratada. 0 precipitado € tipicamente filtra
do, lavado e seco. Para preparar xerogeles ou precipitedos
dteis neste invento, prefere-se secéd-los e depois juntar 4gua
para se obter o desejado teor de &gua antes de os usar, é con-
tudo possfvel secar inicialmente o gel ou precipitado até ao
teor de 4qua desejado. A silica dialltica & preparada por pre
cipitacdo de silica de uma solug¥Bo de silicato sollvel conten-
do sais electrélitos (p. ex. NaNDB, NaZSOa, KND3) engquanto se
procede 3 electrodidlise como se descreve no pedido de patente
pendente americana N9, 533 206 (Winyall). "Particulate Dialy-
tic Silica", depositada em 20 de Setembro de 1983. As silicas
fumadas (ou sflicas pirogénicas) s3o preparadas a partir de te

tracloreto de sfilicio por hidréflise a alta temperatura ou por

outros métodos convenientes.
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Na concretizag3o preferida deste invento, o adsorvente
de sflica seleccionado terd a 4rea superficial mais elevada
possivel, sendo capaz de manter boa integridade estrutural
ap6s contacto com meios flufdos. A exig&ncia de integridade
estrutural & particularmente importante guando os adsorventes
de silicas s%o usados em sistemas de fluxo continuo gue sejam
susceptfveis de rompimento e entupimento. As sfilicas amorfzs
adequadas para este processo t&m &dreas superficiais de pelo mg
nos cerca 200, de prefer8ncia de pelo menos cerca de 300 e ain
da com maior prefer&ncia de pelo menos cerca de 350 metros qua
drados por grama, medidos pelo método de azoto B-E-T descrito
em Brumauer et al., J. Am. Chem. Soc., Vol. 60, p. 309 (1938).
As sflicas amorfas que satisfazem esta descrig8o serdo aqui
consideradas e referidas como sflicas de elevada 4rea superfi-
cial. O adsorvente deste invento demonstra excelente capacida
de independentemente do di&metro de porc, ainda que sejam beng
ficos poros suficientemente grandes para permitirem o acessc de

moléculas de fosfolipidos e clorofilas.

A pureza da silica amorfa usada neste invento n3o é con-
siderada critica em termos de capacidade de adsorg¥o, ainda que
uma maior pureza esteja associada a uma maior capacidade adsor
vente. Quando os produtos acabados se destinarem a ser 6leos
do tipo alimentar, deverd tomar-se cuidado para assegurar que
a sflica utilizada n3o contenha impurezas lixividveis que pos-
sam comprometer a pureza desejada dos produtos. Prefere-se
portanto usar uma silica amorfa substancialmente pura ainda
que possam estar presentes quantidades minimas, i.e., inferio-
res a cerca de 10% de outros constituintes inorg8nices. Por
exemplo, as sflicas adequadas podem conter ferroc sob a forma
de FBZDB, aluminio como R1203, titlnio como TiUz, cdlcio como
Cal, s6dio como Na20, zircénio como Zr02 e/ou elementos vesti-
giais. Se for desejado podem usar-se composigBes de silica de
pureza inferior. Por exemplo, as sflices-aluminas com mais de
10% de alumina t&m sido consideradas aceitdveis como o demons-

tram os Exemplos III e XIV.

Verificou-se que a eficécia das silicas amorfas desta
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descricBo na remogZo de clorofila e de corpos vermelhos e ama-
relos dos 6leos glicerfideos & drasticamente melhorada pelo pré
-tratamento da sflica com um 4cido. A silica adsorvente man-

témese simultaneamente bastante eficiente na remog3do de fosfo-
lipidos. De facto, uma das novas caracteristicas deste inven-
to & o aumento significativo da capacidade da silica, ap6s o

tratamento 4cido aqui descrito, para remover fosfolipidos além

da capacidade adicional para remover a clorofila.

Qualquer 4cido que possua as caracteristicas aqui descri
tas serd adequado para preparar o adsorvente deste invento. 0
4cido pode ser de qualquer tipo - inorglnico, orglnico ou sal
4cido - mas deve ter um pKa de cerca de 3,5 ou inferior. Preg
ferem-se os 4cidos inorgfnicos. Numa concretizag®o preferida,
o 4cido serd um 4cido mineral, sendo os é4cidos fortes os mais
eficazes., 0 écido sulfidrico & o de maior prefergncia tanto pe
la sua eficédcia como pela sua capacidade de permanecer fixo &
sflica., 0O 4cido fosférico & eficaz para a adsorgdo mas tem
tendéncia a sair da sfilica para o 6leo o gue o torna menos de-
sejdvel em certas aplicagBes. £Em alternativa pode-se usar o
Zcido clorfdrico. UOs &cidos podem ser usados sozinhos ou com-

binados.

Os 4cidos orgAnicos fortes também se podem fixar na sili
ca para uso neste invento. Tipicamente ser¥o 4cidos org@nicos
modificados como o 4cido tolueno-sulfénico, o 4cido trifluoro=-
acético e semelhantes. Em alternativa podem usar-se neste in-
vento sais 4cidos como o sulfato de magnésio, o cloreto de aly

minio e semelhantes.

A possfvel interacg3o 4cido-base do 4cido com o suporte,
deverd ser tomada em considerag®o gquando se escolhem os dois
materiais. 0 pH do adsorvente tratado por 4cido deverd ser mg
nor ou igual a cerca de 3,0 quando medido com o pH de uma sus-
pensdo a 5,0% em peso (base seca) do adsorvente em 4gua desio-
nizada. Por outras palavras, deverd haver suficiente 4cido 1i
vre disponfvel no adsorvente tratado por 4cido, para além de
quaisquer guantidades de 4cido que possam interagir com o matg

rial de suporte. O teor em 4cido do a2dsorvente tratado por
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Lcido dever8 ser de, pelo menos, cerca de 1,0% em pesg, de pre
fer8ncia de cerca de 3,0 a cerca de 10,0/ em peso, e ainda com
maior prefer®ncia de cerca de 5,0% em peso, em relagZo ac peso
seco da sflica amorfa. Pessoas com um corhscimento normal da

arte serfo capazes de escolher os édcidos adequados para supor-
te na sflica amorfa de modo a obter, em todo o produtc sste pH.

0 tratamento da sflica pode ser com &cido puro ou com uma
solugZo aquosa do 4cido. A forga e concentraglo do 4cido no

suporte deverd ser tal que:

Factor de acidez = Ka x moles de 4cido > 2,0 x 10'8

gramas do suporte

onde Ka £ a constante de dissociag®o do 4cido. Note-se gue 2
forga e concentraglo do 4cido deve ser facilmente ajustével

para se obter um factor de acidez nesta gama.

3 desejével fixar na sflica uma guantidade de dcido sufi
ciente para que o teor total de vecléteis da silice tratada por
4cido seja de cerca de 10,0 em pesoc a cerca de 80/ em peso, de
preferncia de pelo menos cerca de 30% em peso e ainda com

maior preferfncia de cerca de 40 a 80+ em peso.

A sflica amorfa pode ser tratada com o 4cido ou soluglo
acidica de diferentes mocdos. Primeiro, a silica pode ser sus-
pensa na solug3o acldica por tempo suficiente para que o 4cido
entre nos poros da sflica, tipicamente por um perfodo de pelo
menos cerca de meia hora, até cerca de vinte horzs. De prefe-
r8ncia a suspens3o seréd agitada durante este perfodo para au-
mentar a entrada do 4cido na estrutura porosa da silice amorfa.
A sflica tratada por 4cido & ent3oc convenientemente separada
da soluc¥Bo por filtrag3o e pode ser secs até aoc teor total de

voliteis desejado.

Em alternativa, a solug®o 4cida pode ser introduzida na
sfilica amorfa sob a forma de leito fixo, durante um perfodo de
contacto semelhante. Isto serd particularmente vantajoso para
tratar hidrogel de silica lavada ndoc calibrada, pols gue se

eliminard o passo normal de eliminag3o de 4gua/filtrac%o no pro
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cessamento do hidrogel. Um t2rceiro método consiste em intro-
duzir um chuveiro fino ou jacto da sclug3o org&nica ne silica
amorfa, 4 medida que esta alimenta uma cperacdo de moagem/ca-
librac%o ou em qualquer outro passc conveniente. Lstes dois
Gltimos méBtodos s3o os preferidos para tratar a silica numa

operacBo % escala comercial.

0 passo de adsorg®o é ele préprioc realizado por métedos
convencionais em que a sflica amorfa tratada por 4cido e o
6leo sdo postos em contacto de prefer8ncia de mode a facilitar
a adsorgdo. O passoc de adsorgdoc pode realizar-se por prccesso
contfnuo ou por lotes. Em gualquer dos casos, a agitag¥o ou
outro tipo de mistura melhoram a eficédcia de adscrg¢8o da sfli-

ca tratada.

A adsorg#o pode ser conduzida a gualquer temperatura con
veniente & qual o 6leoc esteja sob forma lfguida. Tipicamente
a temperatura do 6leo estard entre 80 e 1502C, de przfer@ncia
de cerca de 90 a cerca de 1102C, O 68leo glicerideo e a silica
tratada por 4cido sZo postos em contacto, comc acima se descre
veu, durante um perfodo suficiente para se obter o tszor de fos
folipidos desejado no 6leo tratado. 0 tempo de contacto, espe-
cifico, variard de certa forma com o processo escolhido, isto
&, continuo ou por lotes, e com o estado do 6leo a ser trata-
do. Além disso, o0 gasto de adsorvente, isto &, a quantidade
relativa de adsorvente posto em contacto com o 6leo, afectard
a quantidade de fosfolipidos removidos. U gasto de adsorvente
€ guantificado pele percentagem ponderal de silica amorfa (em
base seca ap6s ignic¥o a 17509F), calculada em relac¥c 2o peso

de 6leo processado.

0 gasto de adsorvente pode ir de cerca de 0,003% até cer
ca de 5,0% em peso, de prefer&ncia menos de cerca de 1,0 em
peso e ainda com maior prefer®ncia desde cerca de 0,05 até cer
ca de 0,5% em peso(base seca). Como se pode ver nos Exemplos,
obtém-se uma redugdo significativa do teor de clorofilas e de
fosfolipidos pelo processo deste invento. A capacidade natural
de adsorgdo de fosfolipidos da sflica amorfa n%o se perde nem

reduz pela presenga de um &cido forte fixo no adsorvente de si
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lica. De facto a capacidade de adsorg¥o de fosfolipidos &
significativamente melhorada pela presenga de dcido nos poros
do adsorvente. O adsorvente de sflica tratada por 4cido deste
invento continua portanto a ser bastante eficaz na remogo de
foasfolipidos dos 6leos glicerfideos. O teor especifico em fés
foro do 6leo tratado depende principalmente do préprio 6leo,
bem como da silica, quantidades usadas, processo, etc.. Podem
contudo alcangar-se niveis de fésforc inferiores a 15 ppm, de

prefer8ncia inferiores a 5,0 ppm.

Os Exemplos seguintes também demonstram uma redug®o signi
ficativa do teor de clorofila dos 6leos vegetals quando se
usam os adsorventes de silica tratada por 8cido deste invento.
Os adsorventes falham completamente nos tratamentos com apenas
silica amorfa, 4cido sdzinho, e nos tratamentos sequenciais cam
4cido seguidos de trateamento com silica amorfa por nenhum de-
les tem qualquer impacto aprecidvel nos nfveis de clorofile. Em
flagrante contraste, as sflicas tratadas por 4cido deste inven
to reduzem substancialmente o teor de clorofila, removendo al-
guns completamente, a clorofila das amostras de f6lec. Tal como
com os fosfolfpidos, o teor de clorcfila do 6leo tratado depen
de do pr6prio 6leoc bem como do adsorvente de sflica tratada
por 4cido, quantidades usadas, processos, etc.. 0 nfvel de clo
rofila pode ser reduzido abaixo de cerca de 5,0 ppm, de prefe-
réncia abaixoc de cerca de 1,0 ppm e ainda com maior preferncia
abaixo de cerca de 0,1 ppm. 0Os nfveis da cor vermelha podem
ser reduzidos abaixo de cerca de 5,0, de prefer&ncia abaixo de
cerca de 1,0. Os nfveis da cor amarela podem ser reduzidos
abaixo de cerca de 10,0, U vermelho e amarelo s@o convenientg
mente medidos pelo tintémetro de acorde com as escalas de cor
da AOCS.

A sequir & adsorg¥o o adsorvente enriquecido em fosfoll
pidos e/ou clorofilas & separado por filtrag¥®oc do 6lec empobre
cido em fosfolipidos e/ou clorcfilas, por quaisquer meios de
filtrag%o. 0O 6lec pode ser submetido a processos de acabamen-
tos adicionais como a refinac%o por vapor, brangueamento e/ou

desodorizac3o. O processo aqui descrito pode reduzir sufici-
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entemente os niveis de fésforoc a ponto de eliminar completa-
mente a necessidade de usar terras branqueadoras. Além disso,
com a reduc3o dos nfveis de clorofila conseguida com o uso dos
adsorventes tratados por 4cido deste invento, o tratamento com
terras branqueadoras deixa de ser necessério para reduzir os
nfveis de clorofila. Além de remover fosfolipidos e ciorofila,
0 processo de tratamento descrito aumenta a capacidade do 6leo
perder a cor, permitinde gus outros corpos corados sejam reti-
rados sem dificuldade durante a desocdorizacgo.

Mesmo guando se mantenham as operagBes com terras bran-
queadoras no processo de refina;3o para descorar o 6leo, o tra
tamento com a silica amorfa tratada por dcido e com as terras
brangueadoras, fornece um processo global extremamente eficien
te. 0O tratamento pode ser em sequBncia ou simultaneamente.
Por exemplo, usando primeiro o processoc deste invento para bai
xar o teor de fosfolipidos e/ou de clorofila e tratando depois
com terra branqueadora, o Gltimo passo torna-se mais eficaz.
Em consequ®ncia, a quantidade de terra brangueadora pode ser
significativamente reduzida ou a terra @ranqueadora operard
mais eficazmente por unidade de pesc. E significativo que a
guantidade total de adsorvente usada no processo de tratamento
duplo seja menor do que a quantidade de terra branqueadora ne-
cessédria guando esta actua sozinha. O pré-tratamento (ou o
tratamento simultfneo) do 6leo com sflica amorfa n3c tratzda,
antes de se usar o adsorvente de sflica tratada por 4cido des-
te invento, daré ainda maior aumento da capacidade do adsorven

te deste invento para adsorver a clorofila.

O0s exemplos seguintes s3o apresentados com objectivos
ilustrativos e n3o se destinam a limitar o invento aqui descri
to. Ao longo da descrigdo do invento sdo usadas as seguintes

abreviaturas:

A - Angstrom(s)

DMP - difmetro médio de poro
g-E~T ~ Brunauer-Emmett-Teller

Ca - célcio

cc - centimetro(s) cdbico(s)
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Clor. A - clorofila A
cm - centimetro
Cu - cobre
ol - graus centigrados
oF - graus Fahrenheit
Fe - ferro
g - grama(s)

PLI - Plasma ligado por IndugZo

m - metro

Mg - magnésio

min - minutos

ml - mililitro(s)

P - fésforo

ppm - partes por milh3o
o - percentagem

VP - volume do poro

AS - A4rea superficial

sec - segundos
VT - Volédteis totais

a) - peso

EXEMPLO I
(Preparag3o do Adsorvente de Acido Sulférico/Gel de Sflica)

Preparou=-se uma solug®o de 4cido sulfdrico juntando 3,C
g de H2504 concentrado a 36,0 g de 4gua desienizada. Pu%;eri-
zou=-se esta solucBo sobre 68,1 g de silica gel Sylodent ' 700
(Davison Chemical Division da W. R. Grace & Co.) (AS ~ 700 mz/
/g). Esta preparacio (5 p/p de HZSDa) foi designada por
Adsorvente IA, Fizeram-se preparacg®es semelhantes com maiores
quantidades de 4cido que se designaram por Adsorvente I8 (107
p/p de HZSUQ) Adsorvente IC (20% p/p de HZSDQ) e Adsorvente ID
(5% p/p de H,50,, seco até 23% p/p de VT ).

EXENMPLO II

(Preparac®o do Adsorvente do Acido Fosférico/Gel de S5flica)

Preparou-se uma soluc®o aquosa a 10,7% em pesg de HBDQ;E
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juntaram-se 112,0 g desta solug¥o a 30,0 g de silica gel Tri-
-SleM (Davison Chemical Division da W. R. Grace & Co.) que &
um gel de sflica hidratado finamente dividido (AS ~ 900 n’/g).
A mistura foi agitada durante uma hora & temperatura ambiente
e depois filtrada., O material filtrado, um pd héimido, conti-
nha 2,84% em peso de f6sforo (sob a forma de PUa) e aproximada
mente 66,0% em peso, de dgua. Esta preparagdo fol designada

por Adsorvente II.

EXEMPLO ITI

(Preparac3o de Adsorventes de fcido Sulférico/Silica-Alumina

e de Sulfato de Magnésio/Silica-Alumina)

Preparou~se uma solug¥o de 4cido sulfirico juntando 1,5
g de HZSDa concentrado a 18,0 g de 4gua desionizada. Esta so-
luc3o foi pulverizada sobre 35,7 g de um p6 poroso de silica-
~alumina amorfa, comercializada por Davison Chemical Division
da W. R. Grace & Co. como catalisador de fraccionamento Low
AluminaTM (AS ~ 450 mz/g). Esta preparagdo foi designada por
Adsorvente IIIA, Fez-se uma preparac¢dc semelhante usando 5
em peso de MgSO4 como 4cido e foi designada por Adsorvente

I11B.,
EXEMPLO IV

(Preparac®o do Adsorvente de Acido Cloridrico/Gel de 3flica)

Preparou-se um adsorvente como se descreveu no txemplo I
substituindo os 5,0 em peso de H2804 por 5% em peso de HCl. Es

ta preparac¥o foi designada por Adsorvente IV.
EXEMPLO V

(Preparac3o do Adsorvente de Clorzto de Aluminio/Gel de Silica)

Preparou-se um adsorvente como se descrsveu no Exemplo I,
substituindo os 55 em peso de H,S0, por 55 em peso de ALCL ;.
Esta preparacBo foi designada por Adsorvente V.
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(Procedimentos de AvaliacZo)

Realizaram-se avaliacBes de todos os matsriaic usando os
sequintes procedimentos. Em cada caso pré-agueceu=-sg uma amos
tra de 100 g de 6leo, a 1002C. O material adsorvente a ser en
saiado foi ent3o adicionado ao 4leo nas guantidades indicadas
nos Quadros III - X. A suspensdo 6leo/adsorvente foi ent3o
mantida a 1009C durante 30 minutos sob agitacZBo. Antes da ani

lise filtrou-se o 6leo para retirar o aagsorvente.

Os valores indicadores das cores vermelha e amarela, e
da clorofila, foram determinados pelo LovibondTM Tintf:ame’c,erﬂV
AF960 (The Tintometer Company). Para o 6leo de soja usou=-se
uma célula de 2,5 centimetros; para o 8leo de colza usou-se uma
célula de 1 cme Pare o vermelho e amarelo, a cor fol medida
de acordo com as escalas de cor da AOCS como acima se descre-
veu. Para a clorofila A, a cor mediu-se em ppm. As amostras
de 6leo foram analisadas por espectroscopia de emissZo por plas
ma ligado por indugHo (PLI) ("ICP"™ - inductively coupled plasma)

relativamente aos niveis de fésforo.

EXEMPLO VII

0 adsorvente IA foi avaliado quanto & remoc¢38o de cor (clg

rofila A, vermelho e amarelo) de 6Slec de sgja refinado por um
chustico. O tratamento e a andlise estliveram de zcordo com o
procedimentc do Exemplc VI. As propriedades de cor do fleo

n¥o tratado estBo indicadas no Juadro III. As amostras de 6leo
foram tratadas com uma terra branqueadora comercial, montmoril
lonite, activada por 4cido, para comparagdo com o adsgrvente

deste invento. (s resultados estBo indicados no Quadre III,
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QUADRE II1I
Carga (i p/p) Clor. A Vermelho Amarelo

Material Base Seca Tal qual (ppm) (ppm) (ppm)
Controlo - - 8,33 3,2 70+
Adsorvente IA 0,2 0,37 0,22 3,8 70+
Adsorvente IA 0,5 0,94 4,00 1,4 21
Adsorvente IA 1,0 1,88 0,00 1,0 9
Terra branqueadora 0,2 0,26 0,09 2,0 70+
Terra branqueadora G,5 0,64 0,01 0,9 15
Terra branqueadora 1,0 1,28 0,00 0,45 4

EXEMPLG VIII

Os adsorventes IA-D, IV e V foram avaliados quanto & remg
¢d0 de cor (clorofila A, vermelho e amarelo) de 6lec de colza
sem gomas. As propriedades de cor do 6lec n8e tratado estZo
indicadas nc Quadro IV, As amostras do 6lec foram tratadas
com a terra branqueadora comercial do Exemplo VII para compara
¢Zo com os adsorventes deste invento. Como comparagZo adicio-
nal usou-se o componente écido/égua do Adsorvente IA para tra-
tar os 6leos, com adigBes de H2504/H20 equivalentes 3s cargas
de 0,5 e 1,0% de Adsorvente IA, Fez-se uma outra comparag®o
usando adigBes equivalentes de H2504/H20’ seguidas de adigBes
equivalentes de gel de sflica (tratamento seguencial). O tra-
tamento e andlise foram de acordo com o procedimento do Exemplo
VI, omitindo o passo de filtragZo nos tratamentos com H2504/H20.

0Os resultados est¥o indicados no Juadro IV.
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Material

Controlo

Adsorvente
Adsorvente

Adsorvente

Adsorvente
Adsorvente
Adsorvente

Adsorvente
Adsorvente
Rdsorvente

Adsorvente
Adsorvente

Adsorvente

Terra brangueadora
Terra branqueadora

Terra brangueadora

H2804/H20

stoa/Hzo

Tratamento sequen

cial

Tratamento sequen

cial

Rdsorvente
Adsorvente

IA
IA
IA

1B
IB
IB

IC
IC
IC

1D
ID
ID

Iv
Iv

Adsorvente V

Adsorvente V

(a)
(b)

19
QUADRG 1V
Carga (% p/p) Clor. A Vermelho Amarelo
Base Seca Tal qual  {ppm) (ppm) (ppm)

— - 13,80 11,0 70+
0,2 11,40 6,2 70+
0,5 0,90 24,69 ’ 70+
1,0 1,88 0,06 ’ 5,8
D’Z 12510 '3 7D+
0,5 3,06 )6 70+
1,0 0,02 6 5,0
a,2 7,51 6,5 70+
0,5 G,20 1,0 70+
1,0 0,0C 0, 8,4
0,2 12,0C , 70+
0’5 .].,84 4, 7G+
1,0 g,08 o, 741
0,2 0,26 10,10 - -
D’S 0,64 5’47 6,7 70+
1,0 1,28 1,04 1,8 29
- (a) 12,90 , 70+
- (b) 13’30 ’ 70+
-- (a) 13,80 - --
- (b) 12,30 - -
)5 12,40

s 5’59

? 11,25

1 4,10

Equivalente a 0,54 p/p de Adsorvente IA.

Equivalente a 1,00 p/p de Adsorvente IA.
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EXEMPLO IX

0 adsorvente IA foi avaliado quanto 3 capacidade de remg
ver simultaneamente fosfolipidos e clorofila de 6leo de colza
sem gomas, de acordo com o procedimento do Exemplo IV, Para
fins de comparag#o, este 4leo foi também tratado com Tri-SleM
(Davison Chemical Division da W. R. Grace & Co.), um adsorvente
de gel de silica amorfa dec comércio, para remover os fosfolipi
dos. 0O tratamento e anilise estiveram de acordo com o procedi

mento do Exemplo VI. Os resultados estdo indicados nc Quadro V.

JQUADRO V
Carga (% p/p) Clor. A p

Material Base Seca Tal qual (ppm) (ppm)
Controlo - - 24,60 18,4
Adsorvente IA 0,5 0,93 0,22 243
Tri-Sy1'" 0,3 0,86 -- 10,2
Tri=syl'" 0,6 1,71 - 3,1

EXEMPLO X

Repetiu-se a experitncia do Exemplo VII, comparandoc o
Adsorvente IA com a terra branqueadora comercial do Exemplo
VII no tratamento de 6leo de colza desengomado por 4cido. O
tratamento e andlise estiveram de acordo com o procedimento do

Exemplo VI. Os resultados est%c indicados no Quadrc VI.
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QUADRO VI

Carga (% p/p) Clor. A P
Material Base Seca Tal gual (ppm) (ppm)
Controlo - - 22,80 18,5
Adsorvente IA 0,2 D’ll- 15’78 5’2
Adsorvente IA ’ 0,5 1,0 0,14 1,4
Adsorvente IA 1,0 2,0 0,02 G,5
Terra brangueadora 0,2 0,26 14,9 12,5
Terra branqueadora 0,5 0,64 6,8 10,9
Terra branqueadora 1,0 1,28 1,4 8,7
Terra branqueadora 2,0 2,56 0,1 545

EXEMPLO XI

0 Adsorvente IA foi comparado com a terra brangueadora
comercial do Exemplo VII no tratamento de 6leo de scja de refi
nagdo céustica, de acordo com o procedimentoc do Exemplo IV, O
tratamento e andlise estiveram de acordo com o procedimento do

Exemplo VI, 0Os resultadeos est3Bo indicados no Quadro VII,

QUADRO VII

Carga (% p/p) Clor. A =
Material Base Seca Tal qual (ppm) (ppm)
Controle - - 0,31 1,26
Adsorvente IA 0,1 0,2 0,25 0,90
Adsorvente IA 0,2 0,4 0,16 --
Adsorvente IA 0,5 1,0 0,00 c,70
Adsorvente IA 1,0 2,0 0,00 0,10
Terra brangueadora 0,1 0,13 0,17 0,75
Terra branqueadora 0,2 0,22 0,06 0,60

Terra branqueadora 0,5 0,64 0,02 0,51
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EXEMPLO XII

Foi avaliado o efeito do pré-tratamento do 6leo com sili
ca amorfa antes do tratamento com o adsorvente deste invento.
0 pré-tratamento foi realizado com Tri-SleM (Davison Chemical
Division da W. R. Grace & Co.), um gel de sflica amorfa comer-
cial. 0 Adsorvente IA foi o material de ensaio e a terra brap
queadora comercial do Exemplo VII foi usada para fins de compa
rac%o. Seguiu-se o procedimento do Exemplo VI com excspg3o do
pré-tratamento com Tri—SleM antes do brangueamento com o Adsor
vente IA ou com terra brangueadora. Os resultados est3c indi-

cados no Quadro VIII,

QUADRGO VITI

Pré-tratamento Terra Carga Clor. A p
com Tri-SleM branqueadora (% p/p bs) (ppm) (ppm)

A, D0Oleoc de colza desengomado com Scido

Controlo - - 13,70
1,0 - - 13,70
- Adsorvente IA 0,2 11,40
- Adsorvente IA 0,5 2,69
- Adsorvente IA 1,0 0,08
1,0 Adsorvente IA 0,2 8,40
1,0 Adsorvente IA 0,5 0,39
1,0 Adsorvente IA 1,0 0,06

B. Oleo de colza desengomado por &cido

Controlo - - 22,80 18,5
0’3 - - - 22’80 6,1
0,6 - - 21,20 3,7
- Terra branqueadora 0,75 5417 9,8
- Terra branqueadora 1,50 0,34 642
- Terra branqueadora 3,00 0,13 3,1
0,6 Terra branqueadora 0,75 0,55

0,6 Terra brangueadora 1,50 0,07

0,6 Terra branqueadora 3,00 0,01
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EXEMPLO XIII

0 Adsorvente II foi avaliado quanto & remog¥o de clorofi
la A de 6leo de soja de refinag¥o céustica, seguindo o método
do Exemplo VI. Os resultados est®o indicados no Quadro IX.

QUADRC IX

Carga (i p/p) Clor. A
Material Base Seca (ppm)
Controlo - Oy41
Adsorvente II 0,1 0,36
Adsorvente II 0,2 0,31
Adsorvente II 0,4 0,22
Adsorvente I1I 0,5 0,10

EXEMPLO XTIV

Os adsorventes IIIA e IIIB foram avaliados guanto & remg
¢%o de clorofila A de Sleoc de colza dasengomadc com &cido, sg
guindo o método do Exemplo VI. Os resultados esto indicados

no Quadro X.

QUADRO X

Carga (% p/p) Clor. A
Material Base Seca {ppm)
Controlo - 23,5
Adsorvente IIIA 0,2 17,6
Adsorvente IIIA 0,5 11,7
Adsorvente IIIA 1,0 3,9
Adsorvente IIIB 0,2 21,7
Adsorvente II1IB 0,5 16,4

Adsorvente IIIB 1,0 8,9
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O0s princfpios, concretizagBes preferidas e modos de apg
rac3o do presente invento foram descritos na especificago
acima. 0 invento gue se pretende aqui proteger nZo est4, con
tudo, limitado &s formas particulares reveladas visto gue es-
tas devem ser consideradas como ilustrativas e n3o como restri
tivas. Podem ser feitas variacgBes e alteragBes pelos peritos

na arte sem que se saia do espirito do invento.
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REIVINDICACTES

1 - Processo de preparac3o de um adsorvente de silica
amorfa tendo um factor de acidez de pelo menos cerca de

2,0 x 10_8 e um pH de cerca de 3,0 ou inferior, caracterizado

por:

a) se suspander uma silica amorfa de elevada 4rea super
ficial numa soluc¥o acfdica por um perfodo de tempo suficiente
para que o 4cido entre nos poros da sflica, de preferfncia com
agitag¥o, em seguida se separar a sflica tratada com 4cido da
soluc®o, por filtrag%c e se secar até ao teor em vol8teis, to-

tal, desejado; ou

b) se introduzir uma solugZo acidica numa sflica amorfa
de elevada 4rea superficial, numa configurag®o de leito fixo,
durante um perfodo de tempo que permita gue o dcido entre nos

poros da sflica; ou

c¢) se introduzir uma solugBo orglnica, sob a forma de
jacto ou pulverizag¥o finos, numa silica amorfa de eslevada 4rea
superficial & medida gue ela & alimentada a um passo de moagem

e calibrac%o ou a qualquer outro passo conveniente.

2 - Processo de acordo com a reivindicag3o 1, czracteriza
do por a referida silica amorfa ser um hidrogel de sflica, xe-
rogel de sflica, sflica precipitada, sflica fumada, sfilica dia

l1itica ou sflica~alumina.

3 - Processo de acordeo com a reivindicagdo 1, caracteri-
zado por a referida sflica amorfa ter uma 4rea superficial de

pelo menos cerca de 200 metros quadrados por grama,

4 - Processo de acordo com a reivindicagZo 1, caracteri-
zado por o adsarvente ter um teor em dcido de cerca dz 3,0 até

cerca de 10,0k em peso, em relag%oc ac psso seco da silica.

5 - Processo de acordo com a reivindicag8o 1, caracteri-

zado por o referido 4cido ser um &cidc inorganico.
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6 - Processo de acordo com a reivindicagdo 5, caracteri-
zado por o referido 4cido inorg2nico ser o 4cido sulfdrico, o

Acido fosférico ou o 4cido clorfdrice.

7 - Processc de acorde com a reivindicacBo &, caracteri-
zado por o referido 4cico inorgZnico ser o dcido sulfdrico e o
referido 4cido sulfl@rico ser fixade & refericda sflics amorfa
numa concentrag®o de cerca de 5,, em pesc ou superior, em rala-

3o ao peso seco da sfilica.

8 - Processc de acordo com a reivindicsc¥oe 1, caracteri-

zado por o referide 4cicdo ser um 4cidec org2nico.

9 - Processo de acordo com a reivindicag¥o 8, caracteri-
zado por o referido 4cido orglnico ser o 4cido tcluenossulféni

co ou o 4cido trifluoroacético.

10 - Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracteri

zado por o referido 4cide ser um sal dcido.

11 - Processo de acorcdo com & reilvindicag8c 10, czracte-
rizado por o referido sal 4cido ser o sulfate de magnésic ou o

cloreto de aluminio.

12 - Processo de azcordo com a reivindicagdo 1, czracteri
zado por o teor em voléteis totais do adsorvente ester entre

cerca de 10 e cerca de 80,0 em peso.

13 - Processo de acordo com a reivindicagdc 12, caracte-
rizado por o referidc teor de volédteis tctais estar entres cer-

ca de 40 e cerca de 80, em peso.

14 -~ Processc de preparacgdo de uma composicgZo adequada
para remo¢Ho de vestligios contaminantes, espescificamente de
fosfolipidos ou de clorofila ou de ambos, dos Gleos glicérideos,
caracterizado por se incluir uma amorfa cujos poros cont@m um

dcido com um pKa de cerca de 3,5 ou inferior.

15 - Processo de acordo com a reivindicagdo 14, caracte-

rizado por a composicBo ter um factor de acidez de pelo meros
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cerca de 2,0 X 10‘8 e um pH de cercs de 3,C ou inferior.

16 - Processo de acordo com a reivindicag8o 14, caracte-
rizado por a composig¥o ter um teor em dcido de cerca de 3,0

até cerca de 10,05 em pesa, em relagBo ac pess seco da silica.

17 - Processo de gcordo com a reivindicagdo 14, carzcte-

rizado por o referido 4cido ser o é4cido sulfdrico.

18 - Processo de acordo com a reivindicegZ®o 17, caracte-
rizado por o referido 4cide sulférico estar fixado sobre a si-
lica amorfa numa concentrag3c de cerca de 5,0, em peso ou supe

rior, em relac3o aoc pesc sesco da sflica.

19 - Processo de preparag?oc de uma cocmposig¥o adsguada
para a remog¥o da cor cde &lsos glicerfdeos, caracterizado por
se incluir sflica ameorfa scbre @ qual esté fixado um dcido com
um pKa de cerca de 3,5 ou inferior, tendoc a referida composigdo
um factor de acidez de pelo menos 2,0 X iD'S e um pH de cerca

de 3,0 ou inferior.

20 - Processo de acordo com a reivindicag¥c 19, caracte-

rizado por o referido 4cido ser ¢ dcido sulfdrico.

21 - Processo para remover fosfolipides ou clorofila ou
ambos de 6leos glicerideos por tratemento com um adsorvente de
sflica amorfa tratade com 4cido, para se cbterem 8leos glicéri
deos com nfveis de fosfolfpidos e clcrofils comercialmente

aceit4dveis, caracterizado por compreender:

(a) seleccionar um 6leo glicerfdeo gue contenha fosfolf

pidos ou clorofila ou ambos,

(b) seleccionar um adsorvente compreendendo uma silica
amorfa com elevada 4rea superficial gue tenha sido trztada ccm
um dcido de pKa de cerca de 3,5 ou inferior, de tal modoc gue
pelo menos uma porg¥o do referido écido esteja retida nos po-
ros da sflica e tendo o adsorvente tratado pelo 4cido um factor
de acidez de pelc menos cerca de 2,0 x 18'8 g um pH de cerca

de 3,0 ou inferior,
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(c) pbr em contacto o 6leo glicerfidec do passo (a) e o

adsorvente tratado com 4cido do passo (b),

(d) permitir que os fosfolfpidos ou clorofilz ou ambos

sejam adsorvidos no referido adsorvente tratado com 4cido, e

(e) separar o 6leo glicerfideo tratado, do adsorvente.

22 - Processo de acordo com a reivindicagZo 21, ceracte-
rizado por o referido 8leo glicerfdeo ser 6leo de soja ou 6leo

de colza.

23 - Processo de acordo com a reivindicagdo 21, caracte-
rizado por a referida sfilica amorfa ter uma 4rea superficial

de pelo mencs cerca de 200 metros quadrados por grama.

24 - Processc de acordo com a reivindicagd8o 21, caracte-
rizado por a referida silica amorfa ser escolhida entre as do
grupo constitufdo por geles de silica, sflicas precipitadas,

silicas dialiticas, sflicas fumadas e silica-aluminas.,

25 - Processo de acordo com a reivindicag3o 21, caracte-

rizado por o d4cido usado no passo (b) ser um &cido inorgfnico.

26 - Processo de acordo com a reivindicag®o 25, caracte-
rizado por o referido 4cido inorg8nico ser 4cido sulfdrico,

4cido fosférico ou 4cido clorfdrico.

27 - Processo de acordo com a reivindicagdo 25, caracte-
rizado por o referido 4cideo inorgfnico ser 4cido sulfidrico e o
referido 4cido sulfdrico estar fixado sob o adsorvente tratado
com 4cido numa concentracZo de cerca de 5,0% em peso ou supe-

rior, em relagZo ao peso de sflica.

28 = Processo de acordo com a reivindicagdo 21, caracte-
rizado por o 4cido usado no passo (b) ser um 4cido orglnico ou

um sal 4cida.

29 - Processo de acordo com a reivindicacdo 28, caracte-
rizado por o referido sal 4cido ser o sulfato de magnésio ou o

cloreto de aluminio.
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30 - Processo de acordo com a reivindicagdo 21, caracte-
rizado por o adsorvente tratado com dcidoc no passo (b) ter um
teor em volAteis totais entre cerca de 10 e cerca de 805 em

pesg.

31 - Processo de acordo com a reivindicag%o 20, caracte-
rizado por o referido teor de volédteis totais estar entre cer-

ca de 40 e cerca de 804 em peso.

32 - Processo para refinar 6leos glicerideos, aperfeigog
do caracterizado por compreender os passos de remog3o de fosfg
1ipidos, branqueamento e desodorizac¥o, consistindo o aperfei-
coamento na remog@o de fosfolipidos ou clorofila ou ambos por
contacto do referido 6lec glicerfdeo com um adsorvente de sili
ca amorfa tratada com 4cido contendo uma sflica de elevada
4rea superficial, tendo a referida silica sido trateda com um
dcido de pKa de cerca de 3,5 ou inferior, de tal modo que pelo
menos uma porcdo do referido 4cido fica retida nos poros da si
lica, tendo o resultante adsorvente tratadoc com &cido um factor
de acidez de pelo menos 2,0 x 10"8 e um pH de cerca de 3,0 ou

inferior.

33 - Processo de acordo com a reivindicacg3Bo 32, caracte-
rizado por o referido 6leoc glicerideo ser 6leo de soja ou 6leo

de colza.

34 - Processo de acordo com a reivindicagdo 32, caracte-
rizado por o referido 4cido ser o &cido sulfdrice ou o dcido

fosférico.

35 - Processo de acordo com a reivindicacZo 32, caracte-
rizado por o teor em volAteis totais do referido adsorvente
tratado com 4cido se encontrar entre cerca de 40 e cerca de

80% em peso.

36 - Processo de tratamento sequencial para reduzir o
teor em fosfolipidos e para descorar 6leos glicerfdeos, caractg

rizado por compreender:

(a) tratar o r=ferido 6leo glicerideo por contacto com
silica amorfa, e
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(b) pbr em contacto o 6leo tratado do passo {a) com um
adsorvente de sflica amorfa tratada com dcido compreendendo
uma sflica de elevada 4rea superficial, tends a refsride sfli-
ca sido tratada com um &cido de pKa de cerca de 3,5 ou inferi-
or, de tal modo gue pelo menos uma porg¥do do referido &cido fi
ca retida nos poros da sflica, tendo o resultante adscrvente
tratado com 4cido um factor de acidez de pelo menos cerca de

2,0 x 10'8 e um pH de cerca de 3,0 ou inferior.

37 - Processo de tratamento sequencial para reduzir o
teor em fosfolipidos e para descorar 6leos gliceridsos, caracteg

rizado por compreender:

(a) tratar o 6leoc glicerfdeo com um adsorvente de sfli-
ca amorfa tratada com 4cido, compreendendo uma sflica de eleva
da 4rea superficial, tendo a referida sflica sido tratada com
um dcido de PK, de cerca de 3,5 ou inferior, de tal modo que
pelo menos uma porg¥o do referido 4cido fica retida nos poros
da sflica, tendo o resultante adsorvente tratadoc com &cido um
factor de acidez de pelo menos 2,0 X 10'8 e um pH de cerca de

3,0 ou inferiaor, e

(b) tratar o 6leo resultante do passo {(a) com terra

brangueadora.

38 - Processo para reduzir o teor em fosfolipidos e para
descorar um 6leo glicerideo, caracterizado por compresnder tra
tar o referido 6leo com terra brangueadora e com um adsorvente
de sflica amorfa tratada com &cido, gque compreende uma silica
amorfa de elevada &rea superficial, tendo a referida silica ng
la fixado um 4cido com um pKa de cerca de 3,5 ou inferior, ten
do o referido adsorvente tratado com &cido um factor de acidez
de pelo menos cerca de 2,0 X 10-8 e um pH de cerca de 3,0 ou

inferior.

39 - Processo para descorar um 6lec gliceridesc caracteri
zado por o referido 6leo ser tratado com um adsorvente de sfli
ca amorfa tratada com 4cido, compreendendo uma sfilica amorfa,
de elevada d4rea superficial, tendo nela fixado um 4cido com um
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pKa de cerca de 3,5 ou inferior, e tendo o referido adsorvente
tratado com Acido um factor de acidez -de pelo menos 2,0 X 10-8

e um pH de cerca de 3,0 ou inferior.

Lisboa, S T - -

Por W. R. GRACE & CO.
- 0 AGENTE COFICIAL -
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