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(54) Разработка способа выделения каротиноидов
(57) Изобретение относится к области пищевой и медицинской промышленности, которое может быть использовано для витаминизации пищевых продуктов и приготовления рутилсодержащих лекарственных препаратов.

Задачей предложенного способа является упрощение технологических операций, не требующих особого режима выделения и хранения целевого препарата, применение безвредных для организма гидролизирующих реагентов с бифункциональными свойствами и утилизация отходов перерабатывающей промышленности.

Поставленная задача решается в разработанном способе выделения каротиноидов, включающем экстрагирование каротиноидов, где выжимки моркови с влажностью 35-45 % экстрагируют петролейным эфиром при соотношении выжимки : экстрагент 1 : 3 ( 9 по массе, в течение 15-45 мин, при перемешивании, с последующим концентрированием экстракта добавлением раствора гидролизующего реагента с бифункциональными свойствами, эмульгатор и омылитель, пектата натрия или пектата кальция при соотношении 1 : 0,25 ( 0,75.
1 н. п. ф., 1 пр., 1 табл.
Предлагаемое изобретение относится к отраслям пищевой (маслоделие, сыроделие, кондитерской, консервной) и фармацевтической промышленности, которое может быть использовано для витаминизации, окраски пищевых продуктов и получения фармакологических препаратов провитамином А.

Известен способ выделения каротиноидов дихлорэтаном, где высушенное сырьё 4 раза экстрагируют дихлорэтаном в соотношении 1:10 к массе сырья, при температуре 18-20°С. Продолжительность первой, второй, третьей и четвертой экстракции – 30 мин. Затем дихлорэтановые экстракты объединяют и отгоняют под вакуумом 80-90 мм. рт. ст. при температуре 40-45°С до пастообразного состояния (150-200 мл), которые содержат в основном каротиноиды и незначительное количество балластных веществ, флавоноиды в виде гликозидов и агликонов, воск.

Для удаления балластных веществ в пастообразный продукт добавляют окись алюминия в соотношении 1 : 1 и перемешивают. Затем полученную массу переносят на хроматографическую колонку 80 x 8 см, заполненную окисью алюминия в количестве 300 г. Элюацию каротиноидов проводят ацетоном в течение 5 ч. При этом каротиноиды полностью вымываются из колонки. Ацетон отгоняют до получения пастообразного препарата. Выход с 1 кг сухого сырья – 6 % каротиноидов. (Физиологические и биохимические методы анализа растений: Практикум / Калин. гос. ун-т; авт. - сост. Г.Н. Чупахина. – Калининград, 2000. – С. 4-8).

Недостатками данного способа является его многоступенчатая, усложненная и длительная по времени технологическая схема, которая сказывается на себестоимости конечного продукта.

Прототипом является способ выделения каротиноидов из моркови, где от измельченной массы отжимают сок, затем его коагулируют при температуре 55-60 °С в присутствии уксусной кислоты (рН не должен превышать 4) с последующим отделением коагулянта центрифугированием. К нему добавляются сантохин до 0,02 % от массы.

Для получения кристаллического каротина к 0,5 кг морковного коагулята добавляют 10 г NaOH для омыления и смесь тщательно перемешивают.

Полученный коагулят промывается 4 раза растворителем четырёххлористым углеродом CCI4, после чего выбрасывается. Затем от собранного экстракта отделяются белки и щелочи промыванием его дистиллированной водой на делительной воронке последующим концентрированием экстракта перегонкой растворителя.

Дальнейшее отделение каротина от маслообразного яркоокрашенного концентрата производят высаживанием его на кизельгуре. Для избавления от жиров и стеринов каротиноиды сначала промываются петролейным эфиром, затем метанолом. После чего каротины с адсорбента элюируют хлороформом при температуре 30°С под вакуумом и добавляют кипящий метанол и ставят в холодильник для кристаллизации каротина. Для окончательного избавления от стеринов кристаллы каротина ещё раз промывают кипящим метанолом. Затем фильтруют и сушат на эксикаторе и хранят в запаянных ампулах в среде инертного газа. (Кудрицкая С.Е. Каротиноиды плодов и ягод. – Киев: Высшая школа, 1990. – С. 1-4).

Недостатком известного способа является многоступенчатость технологических операций, применение недопустимых ВОЗом органических растворителей (хлороформа, метанола, четырёххлористого углерода CCI4), вызывающих экологически не допустимые условия создания особого режима проведения всех технологических процессов (в среде инертных газов).

Задачей предложенного способа является упрощение технологических операций, не требующих особого режима выделения и хранения целевого препарата, применение безвредных для организма гидролизирующих реагентов с бифункциональными свойствами, и утилизация отходов перерабатывающей промышленности.
Поставленная задача решается в разработанном способе выделения каротиноидов включающем экстрагирование каротиноидов, где выжимки моркови с влажностью 35-45 % экстрагируют петролейным эфиром при соотношении выжимки : экстрагент 1 : 3 ( 9 по массе, в течение 15-45 мин, при перемешивании, с последующим концентрированием экстракта добавлением раствора гидролизующего реагента с бифункциональными свойствами, эмульгатор и омылитель, пектата натрия или пектата кальция при соотношении 1 : 0,25 ( 0,75.

Сущностью разработанного способа выделения каротиноидов по предлагаемой технологии является то, что свежие выжимки (можно сухие) с влажностью 35-45 % экстрагируются петролейным эфиром при соотношении выжимок и экстрагента 1 : 3 ( 9 в течение 15-45 мин при перемешивании; дальнейшей перегонкой экстрагента; получение концентрата каротина и добавление реагента с бифункциональными свойствами, эмульгатора и омылитель, пектата (ПК) натрия или пектата кальция при оптимальном соотношении, концентрат: реагент, 1 : 0,25 ( 0,75.

Окончательное отделение каротина от его комплекса с пектином осуществляют экстракцией его ацетоном, с последующей отгонкой ацетона и кристаллизацией целевого препарата в холодильнике.

Пример 1. К 100 г выжимок морковного сока с влажностью 35 %, добавляют для экстракции по частям: первая – 200 мл, вторая – 150 мл, третья и четвертая по 100 мл, пятая – 50 мл, петролейного эфира до исчерпывающей жёлтой окраски экстрагента. При этом израсходовано всего 600 мл петролейного эфира, где соотношение выжимок и экстрагента по массе составляет 1 : 3 ( 9. Затем все эмульсии объединяют, фильтруют, отгоняют эфир и концентрируют до содержания сухих веществ 5 %. Далее полученный концентрат делят на две части и добавляют реагент с бифункциональными свойствами эмульгатор и омылитель: к первому – пектат натрия, ко второму – пектат кальция в соотношении по массе концентрат : омылитель 1 : 0,25. Затем тщательно перемешивают, осаждают подкисленным (HCI) спиртом, фильтруют, промывают до отрицательной реакции хлор иона и сушат на воздухе.

Далее экстрагируют каротин из его комплекса с пектином ацетоном до исчерпывающей его окраски в экстрагенте, концентрируют и кристаллизуют в холодильнике.

Для выбора оптимальных условий извлечения каротина из выжимок моркови были проведены опыты с изменением параметров, которые указаны в следующей таблице.

Преимуществами предлагаемого нами способа по сравнению с известным являются:

– утилизация отходов сокового производства; 
– отсутствие термического вмешательства;

– исключение с технологического процесса запрещенных ВОЗ реагентов как четырёххлористый углерод, метанол, хлороформ и консервантов как санохин;

– упрощение технологического процесса, т. е. технологии не требующей создания особого режима в проведении технологических операций;

– создание безотходной технологии по применению пектина и гидроксида натрия или кальция, т. е. продуктов гидролиза реагента с бифункциональными свойствами.

Таблица

Результаты проведённых опытов при различных технологических параметрах
	Примеры
	Влажность, %
	Соотн-е компо-нентов 

выжимки : петр. эфир
	Время, (, мин
	Соотношение 

эмульсий
	Выход продукта

	
	
	
	
	с ПК Na
	с ПК Ca
	с ПК Na 
г
	с ПК. Са 
г

	1
	35
	1 : 3
	15
	1 : 0,25
	1 : 0,25
	0,59
	0,56

	2
	35
	1 : 3
	30
	1 : 0,25
	1 : 0,25
	0,60
	0,53

	3
	35
	1 : 3
	45
	1 : 0,25
	1 : 0,25
	0,69
	0,69

	4
	45
	1 :3
	45
	1 : 0,25
	1 : 0,25
	0,63
	0,63

	5
	35
	1 : 3
	60
	Л : 0,25
	1 : 0,25
	0,63
	0,61

	6
	50
	1 : 3
	45
	1 : 0,25
	1 : 0,25
	0,48
	0,51

	7
	35
	1 : 6
	45
	1 : 0,25
	1 : 0,25
	0,74
	0,75

	8
	35
	1 : 9
	45
	1 : 0,25
	1 : 0,25
	0,86
	0,85

	9
	35
	1 : 12
	45
	1 : 0,25
	1 : 0,25
	0,83
	0,81

	10
	35
	1 : 9
	45
	1 : 0,5
	1 : 0,5
	0,76
	0,73

	11
	35
	1 : 9
	45
	1 : 0,75
	1 : 0,75
	0,75
	0,76


Формула изобретения

Разработка способа выделения каротиноидов, включающая экстрагирование каротиноидов, о т л и ч а ю щ а я с я  тем, что выжимки моркови с влажностью 35-45 % экстрагируют петролейным эфиром при соотношении выжимки : экстрагент 1 : 3 ÷ 9 по массе, в течение 15-45 мин, при перемешивании, с последующим концентрированием экстракта добавлением раствора гидролизующего реагента с бифункциональными свойствами, эмульгатор и омылитель, пектата натрия или пектата кальция при соотношении 1 : 0,25 ÷ 0,75.
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