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Inventia de fata se refera la un procedeu de decolorare a uleiului de strut, utilizabil in
industria cosmetica, farmaceutica si alimentara, sau pentru obtinerea unor extracte imbogatite
in aciziomega 3, 6, 9. Inventia propune, in procesul de purificare a uleiurilor, utilizarea, in etapa
de decolorare a uleiului, a unui amestec de argild, si anume: o argila activata acid si o argila
activata bazic sau veguum (silicat de magneziu si aluminiu obtinut prin spalarea unei argile
naturale de tip smectitd), care impiedica cresterea aciditatii libere, induse de utilizarea argilelor
activate acid, si asigura o decolorare si o dezodorizare suplimentara, prin scaderea continutului
in impuritatile ce cauzeaza aceste caracteristici nedorite.

Este cunoscut faptul ca uleiul de strut brut, obtinut in urma operatiilor de extractie din
grasimea de strut, contine o serie de impuritati, cum ar fi: acizi grasi liberi, peroxizi, pigmenti,
substante, metale etc. Fiecare dintre aceste grupe de substante afecteaza proprietétile uleiului,
facandu-l impropriu pentru utilizare ca produs comestibil, sau pentru produse cosmetice si
farmaceutice. Din aceasta cauza, este necesar sa purificam (rafindm) uleiul brut prin diverse
tratamente fizice si chimice, care sa conduca la obtinerea unui produs cu caracteristicile dorite,
in functie de utilizarile lui ulterioare.

Rafinarea este procesul in care se elimind substantele nedorite, imbunatatindu-se
calitatea uleiului: se reduce aciditatea libera, se amelioreaza gustul, mirosul si culoarea, creste
transparenta si, in acelasi timp, creste durata de conservare. Rafinarea are ca scop si elimina-
rea acelor compusi care afecteaza procesarea ulterioarain industria cosmetica si farmaceutica.

Este cunoscut faptul ca procesul de rafinare consta in diferite operatii fizice si chimice
(neutralizare, uscare, decolorare, winterizare si dezodorizare), care se combina in scheme de
rafinare, astfel incat calitatea uleiului s& corespunda cu destinatia acestuia. Fiecare dintre
aceste operatii are drept scop eliminarea unei grupe de impuritati, insa intotdeauna alaturi de
grupa principald se antreneaza partial si substante din celelalte grupe (E. Hernandez, “Emu
Oil Processing and Properties”, Food Protein Research&Development Center, Texas
A&M University).

1. Neutralizarea uleiului brut cu alcalii

Aceasta operatie se efectueaza pentru a elimina acizii grasi liberi, deoarece ei sunt
precursorii compusilor peroxidici si carbonilici care dau mirosul neplacut si provoaca rancezirea
uleiurilor. Neutralizarea acizilor grasi liberi se realizeaza cu solutii alcaline de concentratii
10...15%, care se adauga putin in exces. Acizii grasi saponificati se separa apoi prin
centrifugare. Dupa centrifugare, uleiul se spala cu apa deionizata, pentru a indeparta materiile
saponificate reziduale, iar excesul de apa este indepartat prin uscare intr-un flash dryer.

intr-un brevet american, este descrisd o metod& de neutralizare a acizilor grasi din
uleiurile gliceridice, care utilizeaza tratarea uleiurilor brute cu solutie de silicat de sodiu sau alti
silicati, si filtrarea impuritatilor rezultate (S. Sathivel, “Fish oil extraction, purification, and
it properties”, Handbook of Seafood Quality, Safety and Health Application, First Edition,
Blackwell Publishing Ltd, 2011, pag 423-433). Aplicarea acestei metode de purificare prezinta
o serie de avantaje fatd de metoda clasica de neutralizare cu solutii alcaline:

- se elimina o etapa de spalare, pentru ca cea mai mare parte din sapunurile rezultate
sunt indepartate prin filtrare;

- solutiile de silicati nu sunt atat de agresive ca solutiile alcaline, si nu se distrug nutrienti
valorosi, cum sunt a-tocoferolul sau orizanolul.

in tehnologiile de rafinare fizica se elimina etapa de neutralizare a acizilor grasi liberi din
uleiuri cu alcalii. Acizii grasi liberi se elimina prin distilare, in timpul celorlalte etape de purificare,
de decolorare si dezodorizare.
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2. Decolorarea

Aceasta operatie se efectueaza pentru a indeparta compusii colorati nedoriti din uleiuri,
cum ar fi: materiale arse sau polimerizate, clorofild, carotenoide. De obicei, pentru operatia de
albire se foloseste argila activata (Fuller earth, bentonitd, montmorilonit etc.), carbune activ,
kiselgur sau alti adsorbanti (U. Devi Palanisamy, M. Sivanathan, “An Effective Ostrich Oil
Bleaching Tehnique Using Per oxide Value as an Indicator”, Molecules 2011, vol. 16, pag
5§709-5719, iulie 2011).

in timpul procesului de decolorare are loc si indepértarea altor impuritati din ulei. Astfel,
prin utilizarea argilei activate in combinatie cu alti adsorbanti folositi pentru decolorare, se
indeparteaza din ulei, pe langa pigmenti, peroxizii, ionii metalici, urmele de sapun etc.

3. Dezodorizare

Aceastd operatie se efectueazd pentru a indeparta mirosul, peroxizii si compusii
carboxilici ce rezultéd in urma procesului de albire. Uneori, prin aceasta operatie se realizeaza
si indepartarea acizilor grasi liberi. Dezodorizarea se realizeaza prin injectarea de abur pur in
uleiul incalzitla 175...210°C, sub vacuum avansat (2...4 mmHg). De obicei, dezodorizarea este
ultima etapa in rafinarea uleiurilor. La sfarsitul operatiei de dezodorizare, se adauga in ulei un
antioxidant de tipul BHT sau a-tocoferol, care asigura stabilitatea produsului pentru mult timp.

4. Winterizare (Cristalizarea fractionata prin racire)

Dupa cateva zile de depozitare, uleiul de strut se separa in doua straturi, unul solid,
bogat in stearina, cu punct de topire ridicat, si altul lichid, bogat in olefina, cu punct de topire
scazut. Daca se doreste obtinerea unui ulei de strut lichid la temperatura camerei, trebuie
separata fractia stearica prin filtrare.

Este cunoscut faptul ca se folosesc doua tipuri de tehnologii pentru rafinarea uleiurilor
(E.Hernandez, S. Rathbone, “Refining of glyceride oils by treatment with silicate solution
and filtration”, WO 0068347 (A1)):

1. rafinarea chimica (alcalind);

2. rafinarea fizica.

Cele doua tipuri de tehnologii difera prin modul cum se face indepartarea acizilor grasi
din ulei.

inrafinarea chimica, indepartarea acizilor grasi se face intr-o faza separaté a procesului,
faza de neutralizare, prin tratarea uleiului cu solutii alcaline in exces fata de aciditatea libera.

inrafinarea fizica, indepartarea acizilor liberi se face la faza de dezodorizare, cand acizii
grasi liberi sau alti componenti volatili sunt distilati din ulei folosind antrenarea cu aburi in
anumite conditii de temperatura si presiune. Pentru a obtine un ulei cu aciditatea libera sub
0,1 mg KOH/g ulei, in timpul fazei de dezodorizare se realizeaza si dezacidifierea uleiului si, de
aceea, in aceasta faza se realizeaza distilarea prin antrenare cu aburi, sub vid 2...4 mmHg
inaintat, si la temperaturi de peste 200°C. Pentru a putea fi folosit in industria farmaceutica si
incosmetica, uleiul de strut trebuie sa corespunda anumitor standarde. Caracteristicile esentiale
care definesc uleiul de strut de calitate farmaceutica sunt aciditatea libera, care trebuie sa fie
<0,1 mg KOHY/g ulei, indicele de peroxid care trebuie sa fie <2 mE/kg, si continutul in apa care
trebuie sa fie < 0,05% (American Emu Association. AEA Qil Standards Team. International
Emu Oil Standards. Revision 2- May 1998, http://www.uniquelyemu.com/articlel3.htm).
Pentru a obtine ulei de strut cu aceste caracteristici, fie trebuie folosita rafinarea fizica, fie uleiul
obtinut in urma rafinarii alcaline trebuie supus unei faze suplimentare de rafinare, cum ar fi
distilarea moleculara (www.lbprocessors.com).
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Se cunosc modalitati de decolorare a uleiului de strut cu bentonita, argila naturala pe
baza de siliciu, si argila activata acid, decolorare ce are loc la temperatura camerei, sub agitare,
timp de 24 h (Uma Devi Palanisamy s. a., “An Effective Ostrich Oil Bleaching Technique
Using Peroxide Value as an Indicator”).

Se cunosc, de asemenea, procedee de rafinare a uleiului:

- provenit din surse marine, ulei ce este tratat la temperaturi relativ scazute, sub vacuum,
cu silice si apoi cu paméant decolorant, la temperatura inaltd, sub vacuum (WO 00/44862 A1),

- mineral, cu medii absorbante, rafinare ce se realizeaza prin contactare cu pamanturi
decolorante neactivate si/sau activate, intr-o treapta sau in doua trepte (RO 108971 B1);

- vegetal, in care etapa de albire are loc prin tratarea uleiului cu o combinatie de
absorbanti (pamant decolorant si silicat de magneziu), in conditii de vacuum (WO 01/56395 A1).

Inventia de faté rezolva problema cresterii aciditatii uleiurilor in timpul procesului de
decolorare prin utilizarea, alaturi de bentonita activatad acid, a unei cantitati echivalente de
bentonita bazica sau veguum.

Procedeul de decolorare a uleiului de strut, conform inventiei, consta in aceea ca uleiul
de strut neutralizat este tratat succesiv cu o argila activata acid si cu o argila activata bazic in
solutie apoasa, fiecare in proportie de 1...5% fata de ulei, cate 10...30 min fiecare, la o tem-
peratura de 60...90°C, sub vid, sau la o temperatura de 80...110°C, sub azot.

in realizarile optime ale procedeului de decolorare conform inventiei, argila activata acid
este bentonita activata cu acid sulfuric, argila activata bazic in solutie apoasa poate fi bentonita
activata cu carbonat de sodium sau silicat de magneziu si aluminiu; temperatura optima este
90°C, in cazul in care se lucreaza sub vid, si temperatura optima a procesului este 110°C, in
cazul in care se lucreaza sub azot.

S-a observat ca utilizarea veguumului (silicat de magneziu si aluminiu) asigura si o
dezodorizare avansata a uleiului si o decolorare mai buna, probabil prin scaderea continutului
de impuritati care dau culoare si miros uleiurilor.

Prezenta inventie se referd la un procedeu de decolorare a uleiului de strut, care
utilizeaza un amestec de argila activata acid si argila activata bazic, sau argila activata acid si
veguum, prin care se evita cresterea aciditatii uleiului, ce are loc de obicei dupa operatia de
decolorare, in procesele de rafinare a uleiurilor. Pentru realizarea decolorarii uleiurilor conform
inventiei, uleiul rezultat de la operatia de neutralizare si spalare, continadnd urme de sapun i
alte impuritati: peroxizi, pigmenti, ioni metalici etc., precum si apa, este supus intai operatiei de
uscare prin incalzire la 60...90°C, sub vid. Dupa indepartarea apei din ulei, se adauga in ulei
argila activata acid, care se mentine sub agitare, la vid, la temperatura de 60...90°C, timp de
10 min, dupa care se adauga argila activata bazic sau veguum, si se mai mentine in aceleasi
conditii inca 10 min. Uleiul decolorat se separa prin filtrare de argile, si este supus apoi operatiei
de dezodorizare. Decolorarea uleiului poate fi facuta si in urmatoarele conditii: dupa
indepartarea apei din ulei, se adauga in ulei argila activata acid, care se mentine sub agitare
si sub azot, la temperatura de 80...110°C, timp de 10 min, dupa care se adauga argila activata
bazic sau veguum, si se mai mentine in aceleasi conditii inca 10 min. Uleiul decolorat se separa
prin filtrare de argile si este supus apoi operatiei de dezodorizare. Uleiul obtinut in urma acestei
operatii este un ulei decolorat, din care s-au eliminat majoritatea impuritatilor nedorite, fiind
retinute in argile.

in plus, uleiul obtinut conform inventiei este un ulei rafinat, care este si partial
dezodorizat, fiind practic fara miros, si are un continut scézut in impuritati.
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Procedeul propus de noi duce la obtinerea unui ulei de calitate farmaceutica, prin
utilizarea rafinarii alcaline, fara sa mai fie necesare adaugarea unor faze suplimentare de
rafinare pe langa neutralizare, decolorare, dezodorizare, winterizare. Astfel, uleiul neutralizat,
provenit de la faza de neutralizare cu aciditatea libera de cel mult 0,1 mg KOH/g ulei, este trecut
la faza de decolorare. Prin utilizarea, ca mediu adsorbant, a unei combinatii de argila acida si
argila bazica, se asigura conditiile obtinerii unui ulei cu indice de peroxid cel mult doi, fara sa
aiba loc o crestere a aciditatii libere a uleiului. Astfel, de la faza de decolorare, uleiul are deja
caracteristicile uleiului de calitate farmaceutica: aciditatea libera, care trebuie sa fie
<0,1 mg KOH/g ulei, indicele de peroxid, care trebuie sa fie <2 mE/kg, si continutul in ap4, care
trebuie s fie <0,05%. in conditiile in care uleiul obtinut prin procedeul de decolorare propus are
aciditatea libera corespunzatoare, nu mai este necesara realizarea in timpul fazei de
dezodorizare siindepartarea acizilor liberi, si atunci dezodorizarea poate avea loc latemperaturi
mai scazute.

Inventia de fata este ilustraté in continuare in urmatoarele 4 exemple.

Exemplul 1

100 ml de ulei, rezultat dupa fazele de neutralizare, spalare si uscare, se introduce in
instalatia de decolorare compusa din: plita cu agitare magnetica, balon de 250 ml cu trei gaturi
(necesare pentru termometru, pentru alimentare de la butelia de azot si pentru evacuarea
excesului de azot) si sursa de azot. Dupa ce uleiul este incalzit la o temperatura de aproximativ
80°C, se adauga 2 g bentonita activata acid, in portiuni mici, sub agitare continua. Se mentine
10 min la 80 °C, si sub atmosfera de azot, dupa care se adauga 2 g de bentonita sodica si se
mai mentine in aceleasi conditii inca 10 min. Uleiul decolorat se separa prin filtrare, la cald, prin
hartie de filtru banda galbena, de argile, si este supus apoi operatiei de dezodorizare.

Exemplul 2

500 ml de ulei, rezultat dupa fazele de neutralizare, spalare si uscare, se introduce
intr-un balon de 1 | cu trei géaturi, din instalatia de declorare similara celei din exemplul 1. Dupéa
ce uleiul este incalzit la o temperatura de aproximativ 100°C, se adauga 12,5 g bentonita
activatad acid, in portiuni mici, sub agitare continud. Se mentine 10 min la 100°C, si sub
atmosfera de azot, dupa care se adauga 12,5 g de veguum si se mai mentine in aceleasi
conditii inca 10 min. Uleiul decolorat se separa prin filtrare, la cald, prin hartie de filtru banda
galbena, de argile, si este supus apoi operatiei de dezodorizare.

Exemplul 3

O cantitate de 100 ml de ulei, rezultat dupa fazele de neutralizare, spalare si uscare, se
introduce in instalatia de decolorare compusa din: plita cu agitare magnetica, balon de 250 ml
cu doua gaturi (necesare pentru termometru si vid) si pompa de vid. Cand uleiul ajunge la o
temperatura de aproximativ 90°C, se adauga 2 g bentonita activata acid, in portiuni mici, sub
agitare continud. Se mentine 10 min la 90°C, la vid, dupa care se adauga 2 g de bentonita
sodica, si se mai mentine in aceleasi conditii inca 10 min. Uleiul decolorat se separa prin filtrare
la cald, prin hartie de filtru banda galbena, de argile, si este supus apoi operatiei de
dezodorizare.

Exemplul 4

O cantitate de 100 ml de ulei, rezultat dupa fazele de neutralizare, spalare si uscare, se
introduce intr-un balon de 250 ml cu 2 géturi, din instalatia de declorare descrisa in exemplul
3. Cand uleiul ajunge la o temperatura de aproximativ 100°C, se adauga 2 g bentonita activata
acid, Tn portiuni mici, sub agitare continua. Se mentine 10 min la 90°C, la vid, dupa care se
adauga 2 g de bentonita sodica, si se mai mentine in aceleasi conditii inca 10 min. Uleiul
decolorat se separa prin filtrare, la cald, prin hartie de filtru banda galbena, de argile, si este
supus apoi operatiei de dezodorizare.
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Revendicari

1. Procedeu de decolorare a uleiului de strut, caracterizat prin aceea ca uleiul de strut,
neutralizat, este tratat succesiv cu o argila activata acid, si cu o argila activata bazic, in solutie
apoasa, fiecare in proportie de 1...5% fata de ulei, cate 10...30 min fiecare, la temperatura de
60...90°C, sub vid, sau la temperatura de 80...110°C, sub azot.

2. Procedeu de decolorare a uleiului de strut, conform revendicarii 1, caracterizat prin
aceea ca argila activata acid este bentonita activata cu acid sulfuric.

3. Procedeu de decolorare a uleiului de strut, conform revendicéarii 1, caracterizat prin
aceea ca argila activata bazic in solutie apoasa poate fi bentonita activata cu carbonat de sodiu
sau silicat de magneziu si aluminiu.

4. Procedeu de decolorare a uleiului de strut, conform revendicéarii 1, caracterizat prin
aceea ca temperatura optima este 90°C, in cazul in care se lucreaza sub vid.

5. Procedeu de decolorare a uleiului de strut, conform revendicéarii 1, caracterizat prin
aceea cd, temperatura optima a procesului este 110°C, in cazul in care se lucreaza sub azot.

Editare si tehnoredactare computerizatd - OSIM
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sub comanda nr. 388/2016
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