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Molekylardestillasjon foregdr under ekstremt lave trykk og
ble forst muliggjort ved oppfinnelsen av diffusjonspumpen, Denne
destillasjonsmetode har fatt stor praktisk betydning ved anrikning
av vanskelige destillerbare, varmepmfintlige stoffer som f,eks,
fettlgselige vitaminer, Med det gkende behov for heypotente vita-
minoljer ble det gkonomisk fordelaktig & framstille disse ved
molekylardestillasjon av tran med lavere vitamininnhold, Denne
framgangsmdte ble ferst tatt 1 bruk 1 U,S¢A.,, som etter krigen
har importert tran til dette formdl, smrlig fra Japan, Ogsd i
Norge og andre land er der nd molekylardestillasjonsanlegg i
drift, ©Slike anlegg kan opparbeide inntil ett tonntran pr,time,

Pramstilling av vitamin A-konsentrater ved molekylardestit-~
lasjon har n& fatt en sterk konkurrent i den syntetiske vitamin
A~industrien, ‘

Av vanlige norskproduserte traner, egnet for molekylarde-
gstillasjonr » kan nevhnes hikjerringtran med et vitamin A-innhold
mellom 1,000 og lo,o000 internasjonale enheter pr.,g , torsketraner
fra Vest-Grenland av mager fisk fanget péd forsommeren, traner av
blidkveite og mindre potente traner av vanlig kveite, samt tran
fra storuer, Hakjerring - og kveite -~ traner har dessuten et
storre innhold av verdifullt cholesterol som ogsd anrikes bety-
delig 1 destillatet, Av visse typer hvalleverolje kan en ved
molekylardestillasjon samtidig f8 et tillegg av vitamin A ved
termisk spaltning av det kitol ( provitamin A ) oljen inneholder,

Foreliggende arbeide omhandler systematiske molekylardestil-

lasjons~forsgk med tre forskjellige hakjerringtraner og en torske-
tran fra Vest-Gronled, Tranene har en fatt av Bergensg ~ firma,
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Metode og apparatur,
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Molekylardestillasjon atskiller seg fra vanlig destile-
lasjon ved; - , )
1) anvendelse av ekstremt lave trykk ( lo- 4 nm Hg,)

2) at fordampingen skjer fra et meget tynt filmskikt, samt
3) at avstanden fra destillasjons- til kondensflaten er meget
liten,

Pra det oppvarmede filmskikt utstotes fortrinnsvis de .
letteste molekyler ved termiske bevegelser, og ved det lave trykk
som hersker i systemet, vil de i de fleste tilfeller nd kondens-
flaten uten & kollidere med andre molekyler, idet molekylenes fri
veilengde ved et trykk pad lo-3 mm Hg, og lo-4 mm Hg, utgjor hen-
holdevis ca, 5 og ca, 25 cm,

Pordempningshastigheten (N), angitt som antell g destil-
lat pr, sek.pr.cmg destillusjonsflate, lar seg beregne etter

formelen ﬁf
W= 5.83 1072y, Y5 f

Chvor p er stoffets damptrykk ved den absolutte destillosjonsten-
peratur T og M betyr stoffets molckylarvekt, PaktorenJ er lik

1 ved absolutt vacuunm, men avtar ved stigende trykk p,g.0. stof-
fets kollisjoner med gassmolekyler.’ Ved de beste molekylardestil-
lasjonsapparater er J'oa. 0,9,

Er forholdet mellom damptrykk og roten av motvekten
likt for to stoffer ved en bestemt temperatur, lar stoffene seg
ikke skille med molekylardestillasjon ved denne temperatur. Siden
temperatur - damptrykk -~ kurvene for ulike substanser i alminne-
lighet ikke loper parallélt, kan en brukbar atskillelse av nevate
stoffer lykkecs ved valg av en formAlstjenlig destillasjonstemperatur,

Ved molekylordestillasjon, som best kan karakteriseres
gom fordamping ville en monomolekylmr film vere det ideelle, I
praksis fas imidlertid i beste fall en filmtykkelse péd ca, 0,05 mn
Under destillasjonen fjernes de letteste molekyler fra filmens ytre
skikt, og der oppstér et konsentrasjonsfall for disse substanser
i filmen, som sokes ut~jevanet ved diffusjon, Denne understottes
av temperaturfallet utover mot filmens overflate forarsaket av
fordamping og varmestriling, I denne korte oppholdstid (under ctt



sekund) pa varmeflaten i moderne molekylardestillasjonsapparater
kan ikke de lette molckyler diffundere fort nok til overflaten -
en md derfor sorge for at overflaten fornyes ved mekaniske anord

t

ninger,

Det her anvendte molekylardestillasjonsapparat er av
typen " C M S -~ 5 Centrifugal Cyclic Batch Molecular Still
for forskningsegyemed, Rotoren er utformet som en lav kjegle med
dismeter ca, 11,6 cm og hoyde ca, 1.3 cm. Rotorens omlophastig-
het under forsckene varierte rundt 1250 - 1%50 Dmdr./min, og den
tilforte oljemengde valgtes lik ca, 15 - 20 g pr, minutt ( 1" tann~-
hjul ) Apparatets prinsipp gdr fram av fig. L.

Oljen som skal destilleres pumpes med ‘jeﬁn hastig-
het gjennon b@yet ror inn til rotorens sentrum, Ro%oren ¢r bake
fra oppvormet ved strélevarme fra elektrisk element, Sentrifugal-
kraften fordeler den tilforte olje jevat over rotoren og oljen
pasgerer denne 1 tynt skikt og i stor fart., P& veilen over rotom
skivén.fordamper de lettere molekyler for & sld seg ned pd kiple-
flaten, hvorfra de kan oppsomles 1 rundkolbe, Den ikke fordampé~
de del (residuet ) slynges ut fra rotorkanten og kan oppsamles
for seg,

Oljemengden som tilfeores rotoren kan varieres trinne
vig ( forskjellig diameter pd pumpetannhiul ) og temperaturen
under destillasjonen innstilles etter onske helt opp il 400°0,
Residuet kan redestilleres sd mange ganger en vil uten & hryte
heyvacuumet 1 apparatet,

Porsaksresultatene,

v -
W B . LR VIR

I foreliggende arbeide ble A ) samme prove av hékjef«
ringtran molekylardestillert ved bestemte men stigende temperatu-
rer, B ) tre forskjellige hé&kjerringtraner destillert 0g redestil-
lert to til fire ganger ved samme temperatur i omradet fra 220 til
260° C, og en torsketran fra Vest-Gronland molekylardestillert
under samme betingelser som beskrevet under B ),

Provematerinlet,

R

Ovennevnte traoner var av.god kvalitet med lavt fett-
syreinnhold, Analyse av provematerialet er oppetilt i tobell 1,
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abell T
Tllgl%“ Vitamin A Uforsépbart Choleste—
- log/1 Internasy, g/loo g rol
L em (4i#4) enh, vit,A g/loo g
3250 pr.g
(korr.m&s)  (f _19oo )
Hakjerringtran 1 2,60 4950 24,2 -
- 2 5,10 9700 16,2 -
- 3 4,%5 8250 15,0 -
Vegt~Gronlandsk
torsketran 4 %460 6850 2.1 0,77
Mol, dest, av hédkjerringtraner,
A, Etter lengere tids avgassing 1 hgyvakuum ble 291g a

,hakgerrlngtran nr, 1 uo]okylﬂrdeutlllert ved bestente temperatu~
rer i omrddet fra 160 til 250° ¢, slik at residuet fra en destile
lasjon med opptil tre redestillasjoner.ved den lavere temperatur,
anvendted til destillasjon ved neste temperaturtrinno.s,v., Vekt,
vitamin A og innhold av uforsipbart bestemtes for hvert destillat,
Resultatene av dette forsgk er oppsatt 1 tabell 2 og grafisk
framstilt i fig. 2,

Kurven for deotlllafenes innhold av uforsapbale bestand-—
deler viser et forholdsvis flatt forlep (se fig,2), fra ca,33 %
ved 160° ¢ over et maksimum pd,ca,60 % ved 190 -200° ¢, for 58 &
falle av til ca, 22 % ved 250° C,

Prosent gjenvunnet uforsapbart i destilletene er meget
lav under 220° €, holder seg s& noenlunde konstant pd 5 -7 %
fra 220 til 240° ¢ for & ske raskt ved hpyere temperaturer,.( se
tabell 2 )

- Vitamin A begynner s& smétt & gd& over ved 180° ¢, Dets
mengde 1 destillatene gker hurtig med destillasjonstemperaturen
og gjennomlgper et utpreget maksimum pd T = ca, 65 ved ca, 215° ¢,
for raskt & falle av mot B = ca,0.5 ved 250° ¢, Ved nevnte
maksimum er vitamin A-konsentrasjonen 1 destillatet 25 ganger
hgyere enn i tranen, ‘

Prosent-utbyttet av vitamin A, etter 3 redestillasjoner
ved samme temperatur ( se innledning A ) stiger hurtig fra 200° ¢



(E 10 g/1 korr.

Tabell Za

Molekylardestillasjon av hdkjerringtran nr.l

= 2,60 7: 4950 IEA/g, - uf = 24,2 g/loo g ).

3260 A
Destillert 291 g.
; T , A — DESTITIAT
Destil- Antall Omldps- Destil- Vitamin A. % Gjenvunnet
las jons-pmlcp tid, lasjons- or L0 g/ i [ i L3
.1 temp., r.destil- trykk, Mengde ggoi m32604 korr.} IBA/g igp;h geftll:d, Ugog' Xltamli
o lat. min. |microns.) g. BO= 1 bestemt (f= fONSCH= [ALNCHECG S2DDe 2.
C. i (uf) | Syer uf %00y frering
g/loog * :EﬁE destdl
| 1 F=E tran
5£160 2 15,5 3,7 1.910 | 33,7 | 0539 240 0,15 | 04,65 0,90 0,1
1180 1 15,5 2,6 0,467 | 56,4 10,8 20.500}- k4,1 0,16 O,k 0,6
1200 1 15,4 2,4 0,740 | 61,0 | k9,0 ' 93.100] 18,8 0525 | 0,6 L2
3220 L 15,k 2,1 8.936 | H4,0| 62,5 [118.700, 24,0 3,07 545 65,45
1230 L 14,9 1,5 8.069 | 40,3} 13,k 25.%00) 5,1 2,77 4,61 12,6
1240 L 1,5 1,1 k.81 34,1} 2,65 5.040 1,0 5,09 7,1 4,6
{
gzso L 12,8 1,6 P2,k 22,41 O,k75 900 0,181 18,0 17,0 3,0
k., i [P
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Tabell 5.

Molekylardestillasjon av hidkjerringtran nr. 3.

EiOCi/l = 4,35 s 8250 IBA/g, - uf = 15,0 g/loo g).

3260 & (korr.)

%2 gg‘_,(_; % g Destillat ‘ Vitamin
~. 0z I, 29 ls 1725 lMengde| Uforsip- Vitamin A % Gienvumnet A1 re-
S % 4 Rﬁz ‘;O;‘j 0. gg g bart ilo g/1 [(EA/g Oppkon- Pestil- Ufor-} Vitamin siduet
EUOET BERS [9F o 81008 | 3260k(korry 5000 | - | prengde - ca
o o |gu ig O & i JC“—TW" '
8 A A Ea S A over uf, ~ Etran
: S A ‘ - PUNI U S ek
150 0 v 2 211‘90 357 9,6 17,0 3,2 . 6100{ 0,7 ,05 3,6 5.5 ‘
220131 {1, ; 1 122,0 (k0 5,3 33,k 91,2 173000 21,0 ¢ 1,70 3,79 35,5 5400
on 2 11 j22,0 13,21 4,2 31,4 i 7150 135000, 16,5  { 1,35 2,8, 22,0 |
n 3 11 125L,012,9 ) 6,1 27,0 39,8 75600, 9,2 1,95 1 3,5, 17,7 |
’; - e - = ;w:.m pe ‘ e ~ e e S i T - ,‘.,m
150 o | 2 ! 3,21 9,7 16,1 i 2,88 ; 5450 0,7 3,0 3,2 2,0
230327 {1 1 {2l,0 3,0 ;11,1 31,2 69,1t 131500 15,9 3,k 7P Sh,2 3900
n 2 ¢ 1 }2l,0i3,01 8,7 26,8 35,9 - 68000 8,2 2,65 5,79 22,0
o 3 ¢+ 1 :20,0 12,9 ;10,6 i 23,0 17,0 3230G 3,9 3,25 | 4,8, 12,6
: A 5 ; e - - 1 ; —_—
50 0 2 t22,5 1Lk, 5 9.5 el 2,7 . 5100 0,6 2,85 2,71 1,79 ;
240 B3k,5 1 ¢ 1 t21,0 5,5 16,0 27,0 {55,k 1105000 12,7 4,8 8,61 61,0 1}3330
n 2 4 1 12050 th,2 116,59 | 25,k 20,5 : 39000 L,7 4,95 8,39 23,5
n 3 1 - 3,6 113,7% 21,8 7427 -13800 1,7 a1 5,95 7,0 %
. 50 j O : 2 2190 373 87)‘4‘ 1)4'93 278)"' : SLE‘OC 037 257 236i 1575 “:
250 813 11 1 18,0 493 45,3 22,1 21,3 k0507 L9 ik, 21,3¢ 71,2 2700
i 2 1 117,0¢3,7 i34;0 19,0 6,8 112900 1,5 10,9 13,84 17,0
n i3 1 i1530 3,3 ;28,0 16,7 2,3 1:k350] 0,5 9,0 10,0 4,8
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og oppover, til et markert maksimum p& 65 % nés ved 220° @, Deretter
avtar utbytteproseanten raskt mot lave verdier fra 2309 @ og oppover,

B Tre forskjellige hakjerringtraner ( nr,l, 2 og 3, se
tabell ) Dble godt avgasset ved omgong i molekylardestillasjons—
apparetet ved 140 - 150° ¢, til trykket kom ned 1 maks, 3 - 4
microns, og hver tranpreve deretter destillert ved 224,2%0,240,
250 og 260° 0, Med de to ferste prevene utfortes 4 og med den
siste 2 redestillasjoncr ved hver temperatur, Destillatmengde,
samt destillatenes innhold av uforsgédpbart, vitamin A og choleste-
rol ble bestemt, Resultatene gir fram av tabell 3, 4 og 5

Destillatmengde: Av tabellene 3,4 og 5, vil en se at vekten av
forste destillat sker progressivt med temperaturen., TFor hver
redestillering minker degtillatmengden mere jo heyere destillasjons-
temperaturen er, Destillatmengdene ved samme temperatur er 1itt
forskjellig for de ulike traner, Gjennomsnittlig eker fprste déw
atillat Tra ca, 2.4 % ved 220° ¢ til ca, 21,8 % ved 260° ¢,
( Se tabell 6 og fig, % kurve 1),

Tabell 6

% Destillat

-k rean - e

Tran nr, 220° ¢ 230° ¢ 240° ¢ 250° ¢ 260° ¢

1 2.5 (4»0 ) 7.0 1552 25-0

2 %40 4,1 8.0 15.5 28,0
N R TN 34 A8 o (845) L4e5 .

Middelverdier 2.4 368 6.6 12.4 21.8

Uforsapbart og cholesterol:

Ved stigende destillasjonstemperatur faller destillate-~
nes relative innhold av uforslpbare bestanddeler, for tran nr,l
(l.destillat) jevant fra ca.47 g/loo g ved 220° ¢ +il ca,34 g/loog
ved 260° ¢, I samme temperaturintervgll gér innholdet av ufor-
sépbart i destillatene av tran nr, 2 og 3 ned fra ca, %0 g/loo g
til ca, 20 g/loo g ( se tabell %,4 og 5) I 1, destillat gjenvine
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nes ved 220° ¢ ca, 5 %av tranens samlede innhold av uforsépbare

bestanddeler, stigende med destillasjonstemperaturen til 25 -3o %
ved 260° ¢, Ved redestillering avtapbivel det relative som abso-
lutte innhold av uforsipbart i destillatene,

Middelverdier for prosent uforsdpbart og prosent choleste~
rol 1 det uforsipbare er oppsatt i tabell 7.

Tabell 7

ﬂwwﬂlmi. Deotlllat l Redestlllut
Dest, tenp, Uforsép- Choleste~ Choleste- Uforsdp- Choleste~ Choleste-
o bart rol rol i ufor-bart rol rol i ufor-:
C g/loo g g/loo g  sépbart g/loo g ¢/loo g  sépbart

R . 8/loog g/1oo g

220 35,6 19,0 5343 34,2 17.2 50465

2%0 - - - - - -

240 %049 5.0 48,8 2745 13,1 47,6

250 27.8 12,0 43,0 23¢9 943 39,1

260 24,0 9.5° 59,6 .,.4.,@..“2;,9,.:.*4;..,“, 4,8 2345

vy

I temperaturomraddet 220 il 260° ¢ synker 1, destillats
innhold av uforsépbart gjennomsnitlig fra 35,6 til 24,0 g/loo g,
cholesterolinnholdet fra 19,0 til 9,5 g/loo g og prosent choleste-
rol i det uforsdpbare fra 53%,% til 39,6 g/loo g, I 1, redestillat
er ovennevonte fall mer markert,

Vitamin A:

Konsentrasjonen av vitamin A 1 destillatet er for det forste
avhengig av utgangstrdnens vitamin A-potene og for det annct av
destillasgjons-temperaturen, Hvordan forholdet mellom decstillas-
tets og tranens vitamin A-potens avtar med destillasjonstempera-
turen gAr fram av tabell 8 og fig. 3. |

aboll 8
JTran nr.e %{wfinf7d54tlllﬂtA/ E 1f¢ﬂ T
220°C e)oo c 04000 250 °a 260 c
1 2045 13,8 8 9 5.2 3.3
2 18,6 12,3 749 4,5 2.6
3 21,0 15,7 11,2 7.7 4,8
Mlddelvorﬁlor 20,0 13,9 , 9.% 5.8 3.0




~11-~

Selv med stor papasselighet er det ugjerlig & holde
konstant temperatur i oljeskiktet pd rotoren. Da forholdet .f er
meget temperaturavhenzig har en i tabell 8 satt opp tall fra ut-
. jevnede kurver for hver tran, TEn vil av tabellcn se at'f synker
raskt med destillasjonstemperaturen og at forholdstallene (f ) for
de tre hdkjerringtranene lgper parallelt uten serlig store avvik
fra deres middeltall, Destilleres ved 220°C fas ca,20 gangers
oppkonsentrering av vitamin A i1 forste destillat ved 220" C, ca.
9.5 ganger ved 240°¢ 0g ca, 3,5 ganger ved 250° ¢,

Mens konsentrasjonen av vitamin A 1 destillatene avtar
nmed destillasjonstemperaturen, sker proscent-utbyttet som vist i
tabell 9 og fig. 3. ‘

Tabell 9,

ey e - ATy e e 3

U LS e T e TEA S L 0 S A A AT TIRESIT o me R TTRL SaTR atnhr Se SERY LA 1% i AR A e s

Prosent gienvunnet vitemin A 1 destillatet,

o PO

Tran or, 200°0 230°¢ 040%  050% 260°¢
1 5%.,5 ( 58,0) 65,0 68,0 The6
2 48,5 572 , 65.5 T4,0 78,6
3 %545 54,2  Bl,0 65,6 71,2
Middel 46,0 56,5 64,0 69,5 74,5

Bortsett fra destillasjon av tran nr, 3 ved 22000 og tran
nr, 2 ved 25090,>som henholdsvis gir relativt lavt (35,5 %) og hoyt
(74 %) vitomin A~ utbytte i forhold il middeltallene, er overens -
stermelsen tranene imellom s& god som en kon vente den med de avvik
fra middeltemperaturen som en m& regne med,

Gjenvunnet vitamin A i destillatene sker fra ca.46 % ved
220°0 til ca, T4.5 % ved 26000, med sterst temperaturavhengighet
ved de lavere temperaturer ( se fig.3).

Molekylardestillasjon av torsketran fra Vest-Grgnland,

Bn preve av torsketran fra Vest-Grenland produsert pa
forsommeren, og hvis analysedata er oppsatt i tabell 1, ble mole-
kylardestillert med to redestillasjoner ved 220, 2%0, 240, 250 og
260°C, Resultatene av disse underspkelser er sammensbtillet i
tabell lo,

Destillatmengden stiger fra ca, 1.9% ved 220°C til ca, 16%
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ved 260°C, Den avier lite ved de forste redestilleringer .

Destillatenes relative innhold av uforsépbare bestand-
deler synker raskt med tempernturen fra 26,8 % ved 220°C il 6.,4% _
ved 260°C, Det samme er tilfelle ved redegtilleriﬂg, f.eks. gir
det uforsipbare i destillatene ved 240°C tilbake fra 12,5% i L.
destillat t1l 2,9 % i 2, redestillat ( se tabell lo )

‘ I forste destillat ved 220°C oppkonssntreressiledes det
uforsépbare 12 - 13 ganger mot ca, 3 ganger ved 260°C,

Prosent cholesterol i destillatene avitar ogsd med stigen-
de dewtillasjonstemperatur fra 12,5 % ved 220°%C til 3 % ved 26000,
med tilsvarende medgang Tor hver redestillering,

Det uforsépbares innhold av cholesterol utgjer ca.57 %
ved 2%0 - 240°C og faller av til begge sider til ca, 47 % ved 220
0g 260°0,

Prosent gjenvunnet uforsépbart i 1, destillat stiger med
temperaturen fra 23,5 % ved 220°C til 49,5 % ved 260°C = de til-
svarende verdier for cholesteroler henholdsvis 30 og 64,3 %.

Porste destillat ved 220°C er 22,3 ganger rikere pd vita-
min A (pr.g) enn tranen selv, Oppkonsentreringen avtar med destil-
lasjonstemperaturen til 4,5 ganger ved 260°0,

Det i destillatet gjenvunne vitamin A eoker fra 41% ved
220%C til 74.3 % ved 260°C.

Oppkonsentrering og utbytte av vitamin A ved molekylanr-
destillasjon av torsketran fra Vest-Greonland er siledes 1 god over-
enstemmelse med forholdeme for hakjerringtran ( se fig.3)

Diskusjon.

N&r' en har valgt hidkjerringtraoher og vitaminrik torske-
tran til molekylaordestillasjons~forsekene, er det fordi disse tra-
ner er lett tilgjengelige 1 gode kvaliteter med varierende vitamin
A - innhold og dessuten fordi disse trantyper i kjemisk henseende
er helt ulike, s®rlig hva sammensetningen og mengden av det ufor-
gdpbare angar, og sdledes matte kunne anses som meget tjenlige til
belysning av forholdene ved molekylardestillasjon av vanlige norske
traner,

Avgassing - Hgyvakuum,

e crssE PR P

Urene og harskc traner med heyt fettsyre~ og vann- inn~ -

hold lar seg vanskelilg avgasse til et tilstrekkelig . heyvakuum

— a 1 e P ~ & ] 2 lerke e 1o
( cn. 1o é%, Hg.)., Slike traner md derfor underkastes grundig
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raffinasjon og desogoriw~sering for molekylardestilleringen. Rene

woksyderte tranecr, med lavt fettsyreinnhold, kan derimot molekyl-
ardestilleres direkte etter vanlig avgassing 1 apparaturen,

For & oppnéd lovest mulig trykk under destilleringen ma
en pdsc ot forpumpe samt diffusjonspumpe arbeider effektivt, og at
kjelefcllen til stadighet er godt fylt med finfordelt kullsyreis
tilsatt aceton, '

Trantilfersel til rotor-destillatavlgp-temperaturregulcring

e e A YRR R AT TS LA F e AT IS

mr S AN e v

Forspksresultatene er i noen grad avhengig av tranfil.
meng tykkelse p& rotoren og dermed av mengde tilfeort tran pr.
tidsenhet, Ved disse forspgk er der anvendt 1 pumpetannhjul
son tilsvarer ca, 17.2 g, tran pr, minutt,

Tnneholder tronen sterre mengder cholegterol vil dette,
smrligvved lavere destillasjong » temperaturer (‘opptil 230 ~24OOG )
lett kunne aveette sez som krystaller pd kondensflaten og sdledes
Bli hindret 1 & tilflyte forlaget, Por & avhjelpe dette forhold
anvendes tilstrekkelig kraftig infrared strilevarmelampe, Ved

)

hoyere destillasjonstemperaturer spyles cholesterolet ned med den
storre glyscridmengde som destillerer over, og det kan her vere
formdlstjenlig & avkjeole kondensflaten 1litt ved hjelp av elektrisk
vifte,

Smé evingninger i destillasjonstemperaturen ved siden
av ntkrystallisering ov cholesterol pd kjeleflaten, somt tilfel-
dige tilstoppinger av nedlepet til destillatkolben, hvorved destil-
latmengden ikke kunne bli helt korrekt, er de viktigete feilkilder
ved disgse molekylardestillasjonsforsek,

Destillatmengde,

Ved en bestent temperatur kan en ikke vente samme pro-
gentvise destillatmengde hos vesensforskjcllize traner, Den mné
bl,a., vere avhenglg av mengden og arten av tranens uforsipbare
begtanddeler, sant av kjedelengden péd de fettsyrer som inngér i
fettet, Dessuten er destillatmengden avhenpig av hvilket heyvakuun,
gsom opnde under destillasjonen, Hakjerringtran gir sterre destil-
lotmengde enn torsketran, henholdsvis 2.4 og 1.9 % ved 220°C samt
21.8 og 16.% % ved 260°C ~ en pkning av differansen mellom destil-

atmengdent fra 0,5 til 5.5 % ( tabell 11 fig,3)
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bell ll

oe....... Destillasjonstemp,°C 220 _ 230 _ 240 250 _ 260
Hokjerring- Destillas jonsg-

T 5 : 2 3 & 12,4
tran(3gth). mengde g/loo g 24 3.8 6.6 12,4 21,8
Torsketran—

Vest-Gronlend = - " - . L9 3.1 5,5 9.6 _16.3,
WW&H,W“,mﬁ,JJﬂi@@elverdier ,n.vn,ﬂWng.wq_~§a5~q,u§ul c1l.0  19.0
H?hjerrinﬁw B de>illla

wan Gatk) f gy, %0 139283 5.8 3.6
Torsketraﬂ

Vest~Grenland = = - " - 22,3 16,5 11,2  T.,1 4.5

Pt e & % TR Weemmew n R M Yem AR L TAL W B  rem v s oA v e v

Middelverdier L2l o 15.2 lou3 0.4 4.0

L e i T B L I O T T e

Hakjerring—- Prosent vitamin
tran (3stk.) A =~ utbyttet —— 46.0  56.5 64,0 6

Torskefran
Vest-Grenland e ® - 41,0 52,0 __63%,0
- e
Mi@@a%zazd%%r.s.4w 43,5 m<54a2wamﬁﬁzuia

Destillatmengde /loo 2, oppLOﬁuentTerln av v1tam1ﬂ A
(j) og prosent vitamin A - utbyttet for hikjerringtran og for
torsketran fra Vest-Greonland, samt middelverdier av gsamme,

PR

Forholdet mellom mengde destillat av torske- og hi-
kjerring—tran er imidlertid noenlunde konstant lik ca, 0.8 1 nevn-
te omrdde 220 til 260° ¢, som ifglge resultatene i forsgk A (se ta-
bell 2), m& bli det temperaturintervall innen hvilket destilla-
sjonen av vitamin A og andre uforsépbare bestanddeler bgr foretas
i praksis,

Ved redestillasg) oner gar destillatmengden tilbake, mest
hos hékjerringtran, og serlig ved de heoyere temperaturer,

Den stiplede kurve 1 fig,% viser den gjennomsnittlige
destillatmengdes (%) avhengighet av temperaturen,

Uforsapbart - cholesterol.

Det uforsépbare av hikjerringtran hestdr Hovedsakelig
av batyl- og selachyl- alkollol samt cholesterol som i tranen fore-
ligger som fettsyreestere, Settes innholdet av uforsépbart i
hakjerringtrin til ca. 16 g/loo g og cholesterol-innholdet til
ca. 4% vil dholesterolmengden utgjore ca,25% av de uforsipbare

bestand-
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deler, Siden cholesterol er en av tranens lettest destillerbare

componenter, vil det oppkonsentreres i destillatenes uforsipbare
del og utgjore ca, 50 % av.dette i prosent destillat ved 22000,
synkende til ca, 40 % ved 260°C,

Hovedmengden av det uforsdpbere i hiékjerringtran krever
hey destillasjonstemperatur, Ved en gangs destillasjon ved 220 og
26oOC gienvinnes henholdsvis Yare 5 % og 25 - %0 % av tranens to-
tale uforsapbartinnhold, '

Utbyttet av cholesterol i 1l.,destillat blir siledes
ca. 1o % ved 220°0 stigende 4l ca, 45 % ved 260° ¢,

I forhold til hakjerringtran inneholder torsketran fra
Vest~Gronland smé mengder cholesterol, Dene gvrige uforsiphare
bestanddelers kjemiske natur er vesensforskjellipge fra hakjerring-
tranens, Disse gtoffer har forholdsvis lav molekylvekt og destil-
lerer derfor villigere over ved lavere temperaturer, og gjenvinnes
s&ledes i destillatet med en hgyere utbytteprosent, can tilfelle
er for hikjerringtran ( se tabell lo ), Ogsd cholesterol gjenvine
nes 1 destillatet med hpyere utbytte enn for hikjerringtran, nemlig
ca, 50 % ved 240° ¢, Men giden cholesterol innholdet i torsketran
fra Vest-Gronlond er forholdsvis lavt (ca,0.,8 %), vil en ikke oppnd
s& gstore mengder av dette stoff 1 destillatene som hos hikjerring-
tran bare ca, 12,5 % ved 220°C, raskt avtakende til ca, 3% ved
26000, mot henholdsvis ca, 19 og 9.5 % i destillatenc fra hdkjerringe
tran,

Anrikning av vitamin A i destillatene,

=

Konsentrasjonen av vitamin A i destiollatene er hoved-
sakelig avhengigav tranens vitomin A-potens, somt destillasjons-
temperaturen, men ogsd 1 noen grad av tranens kjemicke gammenset-
ning,

Hakjerringtran inneholder betydelize mengder fettsyre-
estere av hsyere alkoholer ( batyl- og selachyl- alkohol) som de-
gtillerer lettere over enn hovedmengden av glyseridene, Den litt
sterre destillatmensde dette medforer vil fortynne vitamin A-inn.
holdet 1 destillatet noe og s8ledes gi en mindre oppkonsentre—
ring ov vitamin A i destillatet cnn tilfelle er for torsketranen
med sitt betydeliz lavere uforsipbartinnhold, Resultatene viser
da ogsd dette forhold tydelig ( se tabell 11, fig.3), idet vitamén
A i torsketran og hakjerringtran f,eks. ved destillasjon ved 240 C
oppkonsentreres i destillatene henholdsvis 11,72 og 9,7 ganger,
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G¢jennomsnittlig oppkonsentreres ( f = %m%iig%w) de to

trantyper ca, 21 genger i 1, destillat ved 220°C., P& grunn av den
med temperaturen progressivt skende destilletmensde (olyserider),
avtoar oppkonsentreringen raskt til J' = ca, 4 ganper ved 260° @,

<.

Prosent Vitamin A - utbytte,

Den del av tranens totale vitamin A-mensde som gér
over i 1, destillat, eker forholdsvis raskt med destillasjonstem-
peraturen - mest i omradet 220 - 24000, mindre fra 240°C og oppover,
(se fiz.3). Ved 220°C ga hdkjerrinstran ca, 5 % bedre utbytte enn
torsketran, men forskjellen avitok med temperaturen slik at prosent-
utbyttet vitamin A ved 260°¢ praktisk talt var likt for de to tran-
typer, Gjennomsnitlig cket utbyttet av vitamin-.ai 1, destillat fra
ca. 435 % ved 220°C il ca, T4.4 % ved 260°C,

Hvis cn onsker en bestemt konsentrasjon av vitamin A
i destillatet er det derfor utbyttemessie sett mer fordelaktig &
destillere en tran pd f.,eks, ca, lo.ooo internasjoncle enheter
vitamin A pr.g ean en pi 5.ooq,fordi den npdvendige oppkonsentre-
ring (4 ) er mindre og cn siledes kan foreta destillasjonen ved
hoyere temperatur, hvorved utbyttet av vitamin A forgkes,

Ved redestillering stiger vitamin A-utbyttet
_prosentvig, mest ved de lavere temperaturer. F.eks, fis 1 l,redestil~
lat ved 220°C et tillegg i utbyttet pa ca. 24 % mot ca, 14% ved
260°0, -

- Pastlegrelse av destillasjonstemperaturen,

B TE A et A e

B

Skal en tran molekylardestilleres, md eh forst bestem-
me dens vitamin A-innhold,rfor & kunne fastlegge hvor mange ganger tr
tranen m& oppkonsentreres ved destillasjonen for 4 gi en vitamin-
olje av gnsket potens. Er denne faktox'.f utregnet kan en ved
hjelp av kurver, som vist 1 fig,3., finne den destillasjonstenpera~
tur ved hvilken den gnskede oppkonsentrering av vitemin A 1 destll-
latet finner sted, Fra verdien av j (ordinet) g8s parallelt med
temperaturaksen til en krysser kurven far J o= %u%§§E; » Herfra
gés loddrett mot temperaturaksen hvor destillasjonstemperaturen
avleses, Samme loddrectte linje krysser kurven for proscnt degtil-
latmensde og prosent gjenvunnet vitamin A i destillatet, som sdle-

des kan avleses samtidig,
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Destillatenes kvalitet,

RIS R e

Marielet stillor visse minstekrav til en vitomin A-
oljes potens., Pr, vitamin-enhect vil prisen gke endel med konsen-
trasjonen, Mén ogsh wtseende, smak og oksydwsjonsstabilitet vil
vere medbestemmende for oljens anvendelishet og derved for den pris
som kan opphis,

De molekylardestillerte vitamin-A oljene cr klare og
lyse 1 fargen, Smaken er en del avhengig av den anvendte trans kva-
litet., Uoksyderte rene traner gir destillater med npytral smak,
Destillatenes resistens mot harskning er hovedsakelig avhengig av
deres jodtall., Da tranenes glyserider er forholdsvis umettete,
(heoyt jodtall) vil destillatene av disse ikke vmre si oksydasjons-
stabile som enskelig. Resistensen mot harskning kan imidlertid
forbedres betraktelip ved tilsetning av antioksydanter til destil-

latene,

Sammendrag,

I forspkene anvendtes et moleckylardestillasjonsapparat
av typen"C M 8 - 5 Centrifugal Cycli Batch Molecular Stilln

Tranene som destillertiss var av god kvalitet og bestod
av tre hikjerringtrancr, samt en torsketran fra Vest-Greonland, Tra-
nenes vitamin A-potens varierte fra ca, 5,000 til ca, lo,000 inter~
nasgsjonnle enheter vitamin A pr.s.

Hékjerringtran:  Ved gjentatte destillasjoner av hikjerringtran
( nr, 1) wvil mesteparten av trancns vitamin A destillere over i
temperaturomnridet 200 il 25000, ndr trykket holdes pé oa@yio"%m
kvikkselv, Den storste oppkonsentrerings av vitomin A 1 destilla-
tet fikk en ved ca, 21500, hvor destillatene var ca. 25 gancer
rikere pd vitamin A enn den anvendte tran,
Destillatenes relative innhold av uforsapbart ~jennom-
loper et maksimum p& ca, 60 g/loo g ved ca, 200005 og fallexr av
mot 30 - 20 #/loo g ved 160 op 250°¢ (hakjerringtran nr,l - se fig,2)
T forste destillat av hakjerringtraner kan en resne med &
f£8 irsjen ca, 2¢4 g pr.loo g inngltt tron, ndr destillasjonen fore-

.

tas ved 220°C, Utbyttet steg prorressivt med destillasjonstempes
raturen $il over 20 g/loo g ved 260°0,

Det relative innhold av uforsdpiart 1 ferste destillat
sank med destillasjonst~mneraturen fra ca, 35 a/loo g ved 220°0 il

o5 ¢/loo g ved 260° ¢, I forhold "1l den totale menrde uforsépbart

L



i inngdtt tran utgjor dette henizldsvis 5 og 25 =%0 %

Menrde cholesterol i ferste destillat gynker fra ca,
19 % til ca, 9.5 % ved en skning ayv destillasjonstenpcraturen fra
poo til 260° ¢,

Cholesteroletsandel av det uforsipbare gar tilbake fra
vel 50 % ved 220°C til ca., 4o % ved 260° ¢, Utbyttet av choleste-
rol i ferste destillat ved 220” ¢ blir sdledes ca, lo % av den
totalt tilforte mengde av dette stoff, stigende t1il ca, 45 % ved
260°C, S

For en bestemt tran er destillasjonstemperaturen totalt
dominerende for vitamin A-potensen 1 destillatet, idet en 1 forste
destillat ved 220°¢ fant ca, 20 panger mer vitamin A pr, g enn i

selve halkjerringtranen, mot bare ca, %.5 ganger ved 26000.(Se fi0.3)
Av tranens totale vitamin A-mensde sikk ca, 45 % over

i forste degtillat ved 220°¢, Menzden ekel raskt med destillasjons
temperaturen til c¢a, 75 % ved 26000, med gtorst wtbytte-stigning 1
begynnelsen ;v nevnte tenperaturomride ( sc fig.3,)

Torsketran fro Vest-Gronland,

R et . va s - =

Torgketran fra Vest-Gronland ga mindre destillatmende enn
hakjerringtran, sfledes i forste destillat ca, 1,9 % ved 220" c,
okende progressivt til ca. 16 % ved 260°¢ ( se fig.%)., Ved 220°C
oppkonsentrertes vitamin A ca,22 ganger i destillatet, not ca.4,5
ganger ved 260°C, Utbyttet av vitamin A eket i samme temperatur-
intervall fra ca, 40 % til 75 %, 1 god overenstemnelse med forhol-
denc for hikjerringtran,

Torsketronens uforsipbare bestanddeler destillerer
lettere over enn hakjerringtrenens, Destillatet ved 220° ¢ inne~
holdt . 26.8 % uforsipbart og 6.4 % ved 260° ¢, dev.s.en oppkonsen-
trering i destillatet pd henholdsvis 12 « 13 ganger og ca, 3 ganger,
mens utbyttet av uforslpbart i somme omride eker med destillasjons-—
temperaturen fra ca, 2% til ca, 50 % Det relative cholesterol-
innhold i degtillatene sank fra 12,5 til 3 % nfr destillasjons-
tenperaturen ble gket fra geo til 260° ¢, Utbyttet av cholesterol
i nevnte temperaturomride er vesentlig hoyere enn for hakjerring-
tran, nemlig henholdsvis 30 og 64 %,

Redestillering.

Degtillatmengden giar tilbake for hver redestile
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Eksempelvis fikk en ved 1, destillering ved 260°C omtrent dob-

bel 84 stor destillatmengde som i 3. destillat, Hos torsketran
var nedgangen i destillatmengdene ved redestillering meget liten,

Béde konsentrasjon og prosent-utbytte av samlet ufor-
sapbort, cholesterol og vitamin A i destillatene aviar raskt ved
hver redestillering for begge trantyper, serlig ved hoyere destil-
lasjonstemperaturer,

Iitteratur,

S P

Por de som er interessert 1 den praktiske nnvendelse

av molekylardestillasjon henvises til folgende litteratur om emnet:

1,

2

5

4

Dr. Wittka : (mol,dest.av tran) Angewandte chemie, P,557
( 1940 ),
~Hiclkmen, K.C,D,: Comnercial Molecular destillation Ind,
Engn, chem,39, 686 ( 1947 )
society of chemical Industry-High Vacua Convention
chem, and Ind 41, %, ( 1948)
Acker, dr,L, Die Molekulardestillation und ihre pedeutung
fir die Lebensmittelchemie und Industrie
Zeitschr, Lebensm, u,Forsch. 89, 518 ( 1949 )
Thuesen Cholesterol,



Molecular stlll of shark liver oil (1.660 IU/g)

N ety

it}

563 g
Tempera—-| Pressure Cycles Destillate
ture (Microns) g % of Vitamin A
o of fraction % Unsapon. | 14  Tu/e Edest. !Total |
‘ Bicm 325 cor, f *Eoil jamount i%
Raw 01l - - - - 15,0 . 0,87 1.660‘ $70.000 '
160° 3,0-4,2 3 20,6 13,54 - - - - = 8,587 3
_ | | f acids. |
180° 2,8-4 .0 1 1,1 ; 0,19 28,4 | 12,7 23.0721 1k,0 | 25.400 2,6 ,
i : — = |
5000 2,8-3,2 1 2,7 0,50 28,6 . 28,03 53.257 | 32,2 144,000 14,9 >
e 2,8 1 k.o 0,71 34,2 é 27,58 52.4161 31,6 }210.000 [21,6 'y
i <~
220° 2,5-2,8 3 18,1 3,21 | 30,3 f 11,69 22.206| 13,% [%00.000 1,1
230° 2,0-2,5 L 30,0 5,3% | 25,7 | 2,07 3.936] 2,% {117.000] 2,1
2-o° 2,2 L 47,8 8,35 ok,2 10,27 512 ;3 24,5001 2,5
{2?00 2,2 L 69,7 12,%0 | 14,0 0,12 231 0,1 16.200| 1,7
| : L :
%ééoo 2,2 it 88,8 15,80 9,7 0,08 152 0,01 | 13.k00| 1,%

Ing. B.Majhofer, .

Bergen, 24.11,195k4,
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Molecular still . .
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shark liver oil (1.660 IU/g)

. . . e T b el o . . S MBS — — —— — —— — — — o~

Temperature Prgssure Cycles Destillate .
(ecy (microns) £, ’ A Vitamin A
of Iracy s  pHusapol.p g - ELE dest.{Total P
tion. | E1em 325 cor. /e ¥ oi1  |amount %
~ 1 3,5 1 5y 11,92 1 27,k 20,9 39.710] 2k 0 l214.000| 45,5
o \
- 2 3,5 1 L2 1,48 | 27,2 13,0 24.7761 15,0 [O%.000f 22,2
<O
0 :
é: 3 3,0 1 3,7 1,31 | 26,4 8,5 16.150 9,8 . [p9.700 | 12,7
al : . : :
% f L 3,0 1 3,4 1,20 | 23,0 5,5 10.550 6,3 R6.000 7.7
1 4
% ’ 1 3,2-3,5 1 8,2 2,86 | 22,2 16,98 32.262 19,5 PREROOO | 55,8
Loos T '
i :f 2 3,5 1 7,3 2,55 | 20,k 9,36 17.78%1 10,8 30000 | 27,4
e 3 ‘
P o 3 3,2 1 6,0 T2,l2 20,3 4,19 7.961] 4,8 |47.000| 9,9
O i
E§ L 3,2 1 5,1 1,78 22,0 2,40 4.5601 2,7 23.000 | 4,9
;L 1 3,2 1 18,7 6, 54 16,7 10,55 q_0.0551, 12,2 376000 | 71,9
L w %
o | 2 [8-3,2 | 1 |15,5 5k | 17,0 3,29 @;2511 3,8 |97.000 | 20,4
- S o :
o 3 2,8-3,0 1 8,2 12,86 | 16,5 1,65 31350 1,9  {25.700 | 5,4
= , ‘ | >
3 N 2,8 1 8,1 12,83 | 2% | 0,57 2.083 0,6 8.800 | 1,8
: )i
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