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54) Fremgangsmade til fremstilling af et lactu-
lose-holdigt pulver

Opfindelsen angdr en fremgangsmdde til fremstilling af et frit-
strommende lactulose-holdigt pulver til foder ud fra valle eller
et valleprodukt ved isomerisering af lactose med calciumhydroxid
ved forhejet pH-vardi og temperatur. Nermere bestemt fremstilles
ved fremgangsmdden ifelge opfindelsen et fritstremmende lactu-
lose-holdigt pulver med hej koncentration til en moderat pris ud
fra ostevalle eller caseinvalle, som er et biprodukt i mejerivirk-
somheder, eller delvis delactoseret valle eller et permeat opnaet
ved ultrafiltrering af valle eller skummetmelk til udvinding af
protein derfra. Det fremstillede fritstremmende lactulose-holdige
pulver til foder indeholder almindeligvis fra omkring 6,0 til om-

kring 25% lactulose.
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Det er velkendt, at lactulose er en bifidus-faktor og udever en
gunstig virkning pa tarmfunktionen, ndr den indgives spedbgrn
og dyreunger, og det er ogsd rapporteret, at ndr lactulose med
hejrrenhed;sattes til et kunstigt foder, som gives til en kalv,
bliver bifidus-flora overvejende i kalvens tarmkanal (B. Gedek:
Zentralblatt fiir Bakteriologie, Parasitenkunde, Infektionskrank-
heiten und Hygiene: Abt. 1, Originale, vol. 209, No. 2, 244-261,
1969).

Imidlertid er lactulose med hej renhed meget dyr, sdledes at den
hidtil kun er blevet anvendt som lzgemiddel. Sdledes er et pul-~
verformet foder indeholdende en vasentlig mzngde lactulose med
hgj renhed yderst dyrt. Som det er almindelig kendt, fremstilles
lactulose med hgj renhed ved tilsztning af et alkalisk middel
til en vandig oplegsning af renset lactose og opvarmning af op-
losningen til isomerisering af lactosen. Imidlertid er lactose,
anvendt som rémateriale til fremstilling af lactulose, af U.S.P.
kvalitet, spiselig kvalitet, teknisk kvalitet eller kommerciel
kvalitet. Lactulose fremstillet ud fra sidan lactose er for dyr
til at kunne udnyttes som foder.

Da endvidere lactoseoplesningen mangler puffervirkning, dekompo-
neres den ved isomeriseringsreaktionen fremstillede

lactulose let til galactose og fructose, og den

sidstnavnte dekomponeres yderligere til sukkersyre, som hurtigt
senker reaktionsoplesningens pH-verdi til under 7,0. Derfor er
det vanskeligt at hzve produktionshastigheden for lactulose (ud
fra lactose) og holde pH-verdien i det alkaliske omrade pd 7,0-9,0
i en vandig oplesning af lactose. Desuden forgges oplgsningens
viskositet ved koncentreringen og terringen af reaktionsoplegsnin-
gen, og fast materiale hznger ved opvarmningsveggen i terreap-
paratet, sdledes at det er meget vanskeligt at terre oplesningen
ved hjelp af et almindeligt teorreapparat. Selv hvis det kunne
torres, er det sdledes opndede pulver si hygroskopisk, at det

let agglomereres og danner kage, efterhdnden som tiden gér, og

til sidst bliver tyktflydende. Derfor er et lactulosepulver med
heJ renhed vanskeligt ikke blot at terre, men ogsd at héndtere,

og derfor er det teknisk vanskeligt at blande et s&dant lactulose-
pulver med andre nsringsmaterialer til fremstilling af et lactu-
lose-holdigt foder. Af de ovenfor beskrevne grunde er der hidtil
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ikke blevet fremstillet og solgt et fritstremmende foderadditiv
indeholdende lactulose i hej koncentration, som kan fremstilles

til en moderat pris.

Formilet for den foreliggende opfindelse er at angive en frem-
gangsmdde til fremstilling af et fritstremmende lactulose-
holdigt pulver til foder med lave omkostninger, hvilket pulver
har et hejt lactuloseindhold og ikke agglomereres og danner kage.

Dette opnds ved fremgangsmdden ifglge opfindelsen, som er ejendom-

melig ved det i krav 1's kendetegnende del anferte.

Det r3materiale, som anvendes ved fremgangsmaden ifelge opfindel-
sen, er en biproduktoplesning fra mejerivirksomheder, hvilken op-
lgsning overvejende indeholder lactose. Biproduktoplesningen in-
kluderer ostevalle, caseinvalle eller en valleoplesning opndet ved
koncentrering af disse vallearter til delvis udvinding af lactose
derfra, eller et permeat, opndet ved filtrering af disse valle-
arter eller skummetmelk til udskillelse og udvinding af protein.
Disse oplesninger er hidtil ikke blevet tilstrzkkeligt udnyttet,
men nogle af dem er tvertimod blevet smidt vek, og slledes er der
behov for et middel til at undgd miljgskader. Valleoplssningerne
inkluderer ostevalle, legbecaseinvalle, sur caseinvalle, kvark-
valle og lignende. Det totale faststofindhold i valle er fra om-
kring 6,0 til omkring 6,4%, og omkring 70% af faststofindholdet
er lactose. Disse vallearter, som anvendes ved fremgangsméden
ifelge opfindelsen, koncentreres fortrinsvis til 25-50%, is®r
30-40% totalt faststofindhold. Sammensztningen og pH-verdien af
ultrafiltrater af skummetmelk og valle er f.eks. som vist i tabel
1.
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TABEL 1

Ultrafiltrat af | Ultrafiltrat

skummetmelk af valle
Total faststof, ,
vegtpct. 5,4 5,2
Lactose ' 4,5 : 4,3
Total nitrogen 0,1 0,1
(De-progeinios (0,01 (0,02)
Aske , 0,5 0,5
Citrat, lactat
og andre. 0,3 0,3
pH ' 6,6 6,5

Som det fremgdr af tabellen har begge filtrater et totalt fast-
stofindhold pd omkring 5%. De koncentreres fortrinsvis si kraf-
tigt som muligt til brug. Da imidlertid koncentrering til over
21% frembringer skzldannelse pd opvarmningsfladen i inddamperen,
hvilket gor yderligere koncentrering vanskeligere, koncentreres
filtraterne mest snskeligt til en koncentration p& under 21%.

Det -alkaliske middel, som anvendes til isomeriseringsreak-

tionen af lactose ved fremgangsmdden ifslge opfindelsen, er
calciumhydroxid. Det tilszttes rématerialeoplssningen, d.v.s.
den. ovenfor beskrevne valle eller ultrafiltrat, i form af pul-
ver eller en vandig suspension p& 1-20%. Der kan ved hjelp af
calciumhydroxid fremstilles et lactuloseholdigt pulver til foder
med et lactuloseindhold pd fra omkring 6 til omkring 25%, selv
om det varierer med lactoseindholdet i rdmaterialeoplgsningen
som skal forarbejdes. Et specifikt trzk ved anvendelsen af cal-
ciumhydroxid som isomeriseringsmiddel.er -stremningsevnen af det
opnédede pulverformede produkt. P& grund af anvendelsen af calci-
umhydroxid som isomeriseringsmiddel kan mere end 90% af phosphor-
syren, citronsyren og mslkesyren i rématerialeoplesningen udfel-
des som uoplgselige calciumsalte, og nmsten alle proteiner i ri-
materialeoplesningen kan let varmekoaguleres. Eftersom de sdledes
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koagulerede proteiner kan homogeniseres, kan det opndede pulver
gores frit stremmende. En anden virkning af anvendelsen af cal-
ciumhydroxid som isomeriseringsmiddel er, at suspensionen inde-
holdende de ovenfor beskrevne uopleselige calciumsalte og varme-
koaguleret protein kan koncentreres til et hejere faststofind-
hold, fordi suspensionens viskositet sznkes betydeligt ved homo-
genisering, hvorved torringsomkostningen kan reduceres 08 frem-
stillingsprisen for foderet séledes nedbringes. Ligeledes kan
den koncentrerede oplesning let terres uden vanskelighed, da
dannelsen af de ovennmvnte calciumsalte har den virkning at ned-
sette pulverets hefteevne til torreapparatets inderveg. Og ved
anvendelsen af calciumhydroxid som isomeriseringsmiddel kan der
fremstilles et foder, der overvejende indeholder calcium, som er

wundverligt for dyrs vekst.

Fremgangsmiden ifglge opfindelsen skal beskrives nmrmere i rzkke-

folgen af de enkelte trin som fslger:

(1) Tilsstning af calciumhydroxid

Ved fremgangsméden ifslge opfindelsen indstilles vallens eller
filtratets pH-verdi inden for et bestemt omréde ved tilsztning
af calciumhydroxid. Og indstillingen af pH-verdien har en ner
sammenhzng med det efterfolgende opvarmningstrin.

Den mzngde calciumhydroxid, som skal tilszttes rémgterialeoples-
ningen, blev bestemt ved det fzlgende forseg:

Forseg 1

Gauda-ostevallepulver fra Norge (1% fedtstof, 76% lactose, 1%%
protein, 7,5% aske og 2,5% vandindhold) blev oplest i varmt vand
til fremstilling af 200 kg af en rématerialeopleosning med et fast-
stofindhold p& 30% og en pH-verdi pd 5,85. 10 kg af rémateriale-
oplesningen fyldtes i hver af 10 tender af rustfrit stdl, og de
blev opvarmet til 90°C pa et vandbad, hvorefter der sattes hen-
holdsvis 15 g, 30 g, 40 g, 45 g, 60 g, 75 g, 90 g, 120 g, 150 g
og 180 g calciumhydroxid-pulver til tenderne, som blev holdt ved
den nzvnte temperatur i 20 minutter og derpd afkelet til 50°C.
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pH-verdien og lactulose- og galactose-indholdene af hver blandet
oplgsning blev mélt +til opndelse af en relation mellem den til-
satte mengde calciumhydroxid og produktionsgraden af lactulose.
Efter omrgring i 5 minutter blev pH-verdien malt med et pH-meter
(type M-7, fremstillet af Horiba Seisakusho), og lactulose- og
galactose-indholdene blev m&lt ved den gaskromatografiske metode
beskrevet af Sweeley et al. (Journal of the American Chemical
Sociéty, 85, 2497, 1963), og produktionsgraderne af lactulose og
galactose blev udregnet som procent af det totale lactoseindhold
i rématerialeoplesningen.
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Af tabel 2 fremgdr folgende:

(a) Hvis den tilsatte mengde calciumhydroxid er lille, og pH-
verdien af den opvarmede blandede oplesning er mindre end
9,4, er isomeriseringsgraden af lactose lav, s8ledes at pro-
duktionen af lactulose kun er under 8% af lactosen i r&-
materialeoplesningen. ' '

(v) Hvis den opvarmede blandede oplesning har en pH-verdi pé
over 11,2, er produktionen af lactulose, selv hvis den til-
satte mengde calciumhydroxid bliver stor, ikke blot begran-
set, men den dannede lactulose dekomponeres ogsd til galac-
tose og fructose, og galactoseindholdet forgges drastisk,
medens den producerede mzngde lactulose formindskes.

(¢) Hvis pH-verdien er mellem 9,4 og 11,2, produceres lactulose
effektivt med en produktionsgrad af lactulose pd 8,4 - 28,7 %
og en produktionsgrad af galactose p& 0,6 - 9,3 %.

Det ses klart af de ovenstiende resultater, at ndr calciumhydroxid
settes til rédmaterialeoplesningen, séledes at oplesningens pH-
verdi indstilles inden for omradet 9,4'- 11,2, og oplgsningen
derefter opvarmes, isomeres fra omkring 8,0 til omkring 30,0 %

af lactosen i rématerialeoplegsningen til lactulose. Det samme
forseg blev gentaget med cheddar—~ostevalle, kvark-valle sur kasein-
valle og delvis delactoseret vallé, hvor resultaterne svarede til
dem i tabel 2. |

Der anvendes calciumhydroxid til isomeriseringen af lactose, men
der er forskellige slags valle med forskellig sammensatning og for-
skellige egenskaber, og derfor forbruges det tilsatte calciumhy-
droxid delvis til neutralisering af syre og udfalidning af protein
og lighende. Men selv i betragtning af de herved forbrugte mengder
calciumhydroxid kan den gnskede isomerisering af lactose til lac-
tulose gennemfores for valle med ethvert lactoseindhold, hvis blot
calciumhydroxidet tilszttes saledes, at den blandede oplesnings

pH-vaerdi er inden for omradet 9,4 - 11,2.
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(2) opvarmning_af_den blandede oplesning

Den blandede oplesning opvarmes chargevis eller kontinuerligt til
en temperatur pa 60 - 95 °c under sddanne betingelser, at oples-
ningens pH-verdi malt efter afkeling til 40 °Cer 7,5 - 9,0. Op- .
varmningsbetingelserne bestemmes ved at holde den blandede oples-—
nings pH-verdi inden for et bestemt omrdde ved afslutningstidspunk-
tet for opvarmningen, da betingelserne varierer med den blandede
oplesnings pH-verdi, opvarmningstemperaturen og opvarmningstiden.
P& grund af denne opvarmning agglomereres de fleste nitrogenfor-
bindelser og protein, og samtidig udfzldes phosphorsyre, citron-
syre og eddikesyre som uopleselige calciumsalte. Tmidlertid suspen-
deres og dispergeres disse stoffer i den blandede oplesning uden

udfzldning ved kraftig omrering af oplesningen.

Relationerne mellem produktionsgraden af lactulose, opvarmnings-
temperaturen og opvarmningstiden padvises ved de felgende forseg

2 og 3.

Forseg 2

Seks ml af en blandet oplesning (faststofindhold 30%, tilsat
calciumhydroxid 3%), fremstillet pé samme méde som ved forseg

1, blev fyldt i hver af 20 reagensglas med diameter 1 cm og leng-
de 12 cm. Et af dem blev anvendt som kontrol, der ikke blev op-
varmet, og de resterende 19 blev neddyppet i et vandbad, indstil-
let $il 90°C og opvarmet i henholdsvis 1, 2, 3, 4, 5, 7, 10, 15,
25, 30, 40, 50, 60, 75, 90, 120, 180 og 240 minutter, og umiddel-
bart efter taget op af vandbadet og neddyppet i isvand til hurtig
afkeling., Derpd blev pH-verdien af lactulose- og galactoseind-
holdene af hver blandet oplesning mdlt ved den samme metode som
ved forseg 1 til opndelse af en relation mellem opvarmnings-

tiden og produktionshastighederne af lactulose og galactbse. Re--
sultaterne er anfert i tabel 3.
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Af tabel 3 fremgdr, at produktionsgraden af lactulose i en preve,
opvarmet sdledes, at den blandede oplesnings pH-verdi bliver 9,0,
ndr nesten den hgjeste verdi, medens lactuloseproduktionen 1 en
anden preve, opvarmet sdledes, at pH-verdien bliver mindre end
7,5 synker hurtigt. Og i prever, opvarmet s&ledes, at den blan-
dede oplesnings pH-verdi ligger inden for omrddet 9,0 - 7,5,
er produktionsgraden af lsctulose konstant 21,4 - 22,7%..Det er
klart, at nadr den blandede oplesning opvarmes i lang tid, s&nkes
den blandede oplesnings pH-vardi, og derfor sankes-produktions—
graden af lactulose, og produktionsgraden af galactose forgges.
saledes er det ikke fordelagtigt at opvarme den blandede oples-
ning i lang tid. Det er derimod nedvendigt for at holde et hejt
_lactuloseindhold ved fremgangsmaden ifelge opfindelsen, at opvar-
me den blandede oplesning sdledes, at pH-vardien kommer inden for

omradet 9,0 - 7,5.

Derpa gennemfertes forseg 3 for at give en relation mellem opvarm-

ningstemperaturen, opvarmningstiden og den blandede oplesnings pH-

vaerdi.
Forseg 3

Der fremstilledes en rd8materialeoplesning med et faststofindhold
p& 30% ved anvendelse af det samme Gauda-ostevallepulver fra
Norge som ved forseg 1 pd samme midde som ved forseg 1. Cal-
ciumhydroxidpulver sattes til rédmaterialeoplegsningen i en mEng-
de p& 90 g (3% beregnet pd faststofindholdet) calciumhydroxid
til 10 kg rdmaterialeoplgsning, og den blandede oplegsning blev
opvarmet til den temperatur og i den tid, som er angivet i tabel
4. Den blandede oplesnings pH-verdi blev midlt pé samme méde som
ved forseg 1 (korrigeret til pH ved 40 °C), og variationen

af den blandede oplesnings pH-verdi med opvarmningstemperaturen
og opvarmningstiden blev undersogt.



12

146581

Toxjuoy wos jomxeado oxyT#

0L‘9 0¥‘9 0L‘9 G0‘L S2°L O¥‘L 09°L OL‘S 568 06°%  OLOl DoS6 anjexadues
~sSurtumaeado pea pd
05°9 089 0L‘L 0¢‘L 0G°L 00°8 S2°8 0G°S S8°8  02°G 0L‘0lL D006 anjexsdues
-s3utumaesrdo pea gd
08°9 0L 09°L GL°L S0°8 0¢s 0S‘e SL's  OL‘6 av‘6  oLfol D008 anjexedmes
, ~-gfurtumresdo pea gd
0c‘L G9°L oOL‘s .02‘s 09‘8 088 00°6 526 996 06 oLfol 0004 anjexsdues
~s3urtumxesdo pea pd
02‘8 06‘8 08‘@ 016 GS6 SS6 GL6 00°0L Sz°OL 0s°0L  0L‘ol 0009 angexsdmeq
-sButtmrsado psoa gd

otz 08L 0zi 06 09 ot 0% 02 oL S #*0 (x939nuTm)
prysSutumaeadQ

¥ TELVEL



13
146581

Det ses af tabel 4, at en relation mellem opvarmningstemperaturen

og opvarmningstiden, som er tilstrekkelig til at holde den blan-

dede oplesnings pH-vardl inden for omrddet 7,5 - 9,0, er 120 -

240 minutter ved 60°C, 30 - 180 minutter ved 70° C, 20 - 120 mi-
nutter ved 80° ¢, 10 - 60 minutter ved 90°C og 5 - 30 minutter ved
95°C. Derfor er det snskeligt at opvarme den blandede oplesning

+il en s& hej temperatur som muligt for at forkorte behandlings-
tiden, selv om den kan opvarmes under alle de ovenfor beskrevne

betingelser.

Den samme pH-indstilling og de samme opvarmningsbetingelser som
beskrevet ovenfor kan anvendes pd et filtrat opndet ved ultrafil-
trering af valle eller skummetmelk til udvinding af protein.

I det folgende beskrives pH-indstillingen og opvarmningsbetin-
gelserne pd et filtrat, opniet ved ultrafiltrering af emmental-
ostevalle ved forseg 4.

Forseg 4

Et filtrat (med den samme sammensgtning som vallefiltratet 1
tabel 1) opndet ved ultrafiltrering af emmental-ostevalle,

blev koncentreret til 19,7% faststofindhold ved hjslp af en ind-
damper af pladetype (fremstillet af APV Co., England) til opnd~
else af omkring 20 kg koncentreret filtrat.

Sammensetningen var som felger:

TOCHEOSE oeeeercseancsannsnsassasssacsssasass 10,5 vagtprocent
Total NitTOZEN weveeeerossosnsosnessnssseses 0,4 vegtprocent
Ikke-proteinbundet nitrogen ....cceecescecss 0,1 vegtprocent
ASKEINANOLA vevveeeessesaocssnnesasssssassss 1,8 vagtprocent
ANdet veeecevcvesenssccsocnne teeesssenesssses 1,0 vegtprocent

pH @9 00 8 8 08 800600 e E0 S0 SEROLLGOLRRL s 6,0

Hyver af de i tabel 5 angivne mengder calciumhydroxid sattes til
det koncentrerede filtrat, og den blandede oplesning holdtes ved
80°C i 30 minutter under omrering og blev derefter afkelet hurtigt
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til,40°C, hvorefter pH-verdien og lactulose- og galactose-ind-
holdene blev m8lt til opndelse af en relation mellem den tilsat-
te mzngde Vcalciunrhyd:coxid og produktionsgraden af lactulose. Re-
sultaterne er som anfert i tabel 5.
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Det fremgdr af tabel 5, at produktionsgraden af lactulose i en
prove', hvori den blandede oplesnings pH-verdi fer opvarmningen

er mindre end 9,4, er si lav som under 8 %, medens den i en preve,
hvori pH-verdien er over 11,2, ikke foreges, men nzrmere formind-
skes, medens produktionsgraden af galactose forsges radikalt.

En tilsmtning af calciumhydroxid i en s&dan mzngde, at den blan-
dede oplesnings pH-verdi er over 11,2, foresger sdledes ikke pro-
duktionsgraden af lactulose, men formindsker den. Derfor er det
p8 samme mide ngdvendigt at sztte calciﬁmhydroxid til valleperme-
atet i en sédan mengde, at den blandede oplesnings pH-verdi fer
opvarmningen indstilles inden for omrddet 9,4 - 11,2, fortrinsvis
10,8 - 11,1,

Ndr det samme forseg udfertes pa et filtrat af skummetmzlk, blev

der opndet de samme resultater som i tabel 5.

Den blandede oplesning af vallepermeat og calciumhydroxid opvarmes
til en temperatur pd 70 - 130°C under s&danne betingelser, at

den blandede oplesnings pH-verdi bliver 7,5 - 9,0 (ved 40°C).

Det er muligt at opvarme permeatet ved hjelp af en pladevarmer,
fordi proteinet er fjernet derfra, og derfor kan der pédferes en
hejere temperatur,end det er tilfzldet ved behandlingen af valle.
Selv om isomeriseringen af lactose ved opvarmning varierer med den
blandede oplesnings pH-verdi, opvarmningstemperaturen og opvarﬁ-
ningstiden, skal opvarmningen negdvendigvis gennemferes séledes, at
den blandede oplesnings pH-verdi efter opvarmningen er inden for
omrddet 7,5 - 9,0 (ved 40°C).

Forsgeg 5

Der anvendtes samme koncentrerede filtrat som ved forseg 4,

og produktionsgraden af lactulose og den blandede oplegsnings pH-
verdi blev mélt med tiden pé& samme mdde som ved forseg 4. Resul-
taterne er som angivet i tabel 6.
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Som det fremgdr af tabel 6, ndr produktionsgraden af lactulose i
en prgve, opvarmet sdledes, at den blandede oplesnings pH-verdi
bliver 9,0, nmsten den hgjeste vardi, medens den synker i en an-
den preve, opvarmet sdledes, at pH-verdien bliver mindre end 7,5.
I prover, opvarmet sdledes, at den blandede oplesnings pH-verdi
bliver inden for omrddet 7,5 - 9,0, er produktionsgraden af lac-
tulose konstant ved 27,8 - 28,7%. Det ses ogsd af tabel 6, at

den blandede'oplzsnings pH-vardi synker med en gradvis mindre
hastighed i pH-omrédet under 9,0, selv om pH-verdien umiddelbart
efter opvarmningen falder betydeligt. Dette er forskelligt fra
faldet i pH-verdien ved opvarmning af en ren lactoseoplesning til-
sat alkali og skyldes en puffer-~virkning af den blandede oplgsning.
Puffer-virkningen tilbageholder nedbrydningen af lactulose i en
vis grad, selv i en blandet oplesning med pH 7,5 - 9,0,

Imidlertid fremgdr det klart af tabel 6, at hvis den blandede
oplesning opvarmes i lang tid, synker pH-verdien, og produktionen
af lactulose formindskes, medens produktionen af galactose for-
gges. Saledes er det ikke fordelagtigt at opvarme den blandede
oplgsning i lang tid.

Nar det ved forseg 4 anvendte permeat opvarmes til 70 °C, tager

det 30 minutter, 100 minutter og omkring 300 minutter (en ekstra-
poleret vardi) for den blandede oplesnings pH-vardi at nd henholds-
vis 9,0, 8,5 og 7,5. Og ndr den blandede oplesning opvarmes til

100 °C, ndr den pH 9,0 pd omkring 3 minutter, pH 8,5 pd omkring 10
minutter og pH 7,5 pd omkring 75 minutter. Hvis opvarmningstempe-
raturen er 130 °C, tager det omkring 0,2 minutter (antaget vardi),
omkring 1 minut (antaget vardi) og 4 minutter for den blandede
oplesnings pH-vardi at nd henholdsvis 9,0, 8,5 og 7,5. Jo hejere
opvarmningstemperaturen er, jo kortere er sdledes den tid, det ta-

ger for den blandede oplgsning at nad den enskede pH-verdi.

Derefter homogeniseres den sdledes opvarmede blandede oplesning.

Homogeniseringen udferes inden for temperaturomradet 60 - 90 °C
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og ved et homogeniseringstryk pd 1,96 - 5,88 MPa, afhzngigt af
den blandede oplesnings koncentration og pH-verdi og den $i1-
satte mengde calciumhydroxid, under anvendelse af en konventionel
homogenisator. Den opvarmede blandede oplegsning indeholder en
stor msngde agglomereret bundfald, suspenderet og dispergeret
deri, og jo mere calciumhydroxid, der er tilsat, og jo hgjere
faststofindholdet af ra8materialeoplesningen er, jo hgjere er

den blandede oplesnings viskositet efter opvarmningen. Pa grund
af homogeniseringen knuses dette agglomererede bundfald fysisk

og dispergeres i findelt tilstand i den blandede oplegsning, hvor-
ved viskositeten senkes. Eftersom den blandede oplesnings vis-
kositet sznkes ved homogeniseringen, er det muligt, hvis den an-
vendte ramaterialeoplesnings faststofindhold er lavt, at koncen-
trere rématerialeoplesningen igen efter homogeniseringen til op-
nielse af et faststofindhold p& 55 - 60 %. Hvis den blandede
oplesning ikke koncentreres umiddelbart efter homogeniseringen,
afkples den til under 6500, helst 40 - 50°C, for at forhindre
nedbrydning af lactulose.

Da den blandede oplesning kan koncentreres til det egnskede fast-
stofindhold ved en temperatur péd under 70%G i 4-10 minutter ved
hjelp af en inddamper af kontinuert type, som konventionelt an-
vendes inden for mejeriindustrien, er det muligt efter homogeni-
seringen at koncentrere den blandede oplegsning, medens pH-verdien
holdes p& 7,5 - 9,0 ved anvendelse af inddamperen. Da endvi-
dere protein, citratradikal, phosphatradikal og lignende i valle
har en puffer-virkning, dekomponeres lactulosen i den blandede
oplgsning ikke, selv hvis den koncentreres ved en temperatur

pd under 70°C inden for pH-omrédet 7,5 - 9,0. Der m& arbejdes
omhyggeligt for at forhindre nedbrydningen af lactulose i den blan-
dede oplesning, hvis den blandede oplesning koncentreres efter
homogeniseringen. Fremgangsmdden med tilsetning af kernemelks-
pulver, vallepulver, skummetmglkspulver og lignende er serlig
fordelagtig til udferelse af fremgangsmiden ifglge opfindelsen,
da en s8dan omhu ikke krmves ved denne procedure.

(4) Terring af den blandede oplesning

Den s8ledes opndede blandede oplesning med et faststofindhold
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pa 55 - 60 % terres i alkalisk tilstand, som den er. Terringen
udfores under de konventionelle betingelser for terring af valle
ved spregjteterring, tromleterring og lignénde. Tidligere Dblev
ostevalle s®dvanligvis koncentreret til et faststofindhold pd

50 ~ 55 % bg efter krystallisering af lactose sprojteterret cen-
trifugalt, men ved fremgangsmiden ifelge opfindelsen kan den
sprojteterres uden forudgdende krystallisering af lactose af fol-
gende grunde: '

(a) Iactose har en hej B-omdannelse og er opleselig i vand,
s8ledes at den ikke krystalliseres, fordi den blandede op-
lesning for terringen holdes ved pH 7,5 - 9,0.

(b) Omkring 8 - 30 % lactose i den blandede oplesning isomeri-
seres til lactulose, som ikke krystalliseres, hvorfor den
absolutte mengde lactose, som let krystalliseres, for-
mindskes.

Endvidere kan den blandede oplgsning, som har et hojere faststof-
indhold end almindelig valle med 5-10%, sprgjtetorres uden nogen
af de problemer, som ledsager den konventionelle metode, fordi den
blandede oplgsnings viskositet formindskes betydeligt pd grund af
homogeniseringen efter opvarmningen.

Det ved fremgangsméden ifelge opfindelsen fremstillede pulver
med hejt lactuloseindhold kan blandes med andre nmringskilder +til
anvendelse som rdmaterigle for fremstilling af nsringsrigt foder.

Fremgangsmaden ifglge opfindelsen belyses nsrmere ved de efter-
folgende udfgrelseseksempler.

EKSEMPEL 1

Der fremstilledes 20 kg rématerialeoplesning ved oplegsning af
gauda-ostevallepulver fra Norge, hvis standardsammenseining er
vist i tabel 7, i varmt vand ved 50°C, séledes at koncentrationen
blev 30 %.
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TABEL 7

Standard-sammensetning af vallepulver

Fedtstof veeeveeeneens feresenenesees 1,0%
PLOLEITL svveeeoevecssnnesnscsssaneenee 13,0 %
TACEOSE vevvveeeeocscsonssosasncenss 16,0%
ASKEINANOLA weveeeeeesesassonnnsoass T35 %
Tandindhold seeeeeesessescocccasasas 2,5 %

Ti1 rématerialeoplesningen sattes 180 g (svarende til 3 % fast-
stofindhold i vallen) calciumhydroxid af fedevarekvalitet +il
indstilling af pH-verdien til 10,70, Den blandede oplesning blev
opvarmet til 80°C i 20 minutter, hvorved pH-verdien blev 8,07,

og umiddelbart efter homogeniseret under homogeniseringsbetingel-
ser p4 4,90 MPa og 76 °C ved hjezlp af en homogenisator og afkelet
+i1 50°C. Den homogeniserede blandede oplesning havde en pH-
verdi pd 8,05 og en viskositet pd 9,0 cP (50°¢). Den homogenise-
rede blandede oplegsning blev koncentreret til 56,2 % faststofind-
hold ved anvendelse af en inddamper af pladetype ifelge den kon-
ventionelle metode og terret ved hjslp af et spreojteterreapparat
af centrifugaltypen ifslge den konventionelle metode, hvorved der
blev opnéet cirka 5 g pulver. Den koncentrerede blandede oplgs-
ning havde en pH-verdi pd 7,75 og en viskositet pd 84 cP (50°C),
og derfor kunne koncentreringen og terringen udferes i nesten
samme tilstand som ved sedvanlig skummetmzlk uden nogen proble-

mer.

Det opndede pulver var lysebrunt og sgdt i smagen. Analysere-
sultatet af pulversammenssztningen er anfegrt i tabel 8.

TABEL 8

Sgmmensetning af pulver

Fed'tS'tOf @ 800000 s0 00 0s 000000000 s0 BN 9,0%
Protein S 0 5 ¢ 0 0 ¢ 00 0800000 E I OENTE SN 13’3%
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TABEL 8 (forts.)

TACHOSE veveveeseenesseconcecsceonas 53,7 %
TACHUIO0SE vevvevevoenncensncacsssnes 16,8 %
G21laCht0SE eevvevereasrssccscnnnncess 1,9%
Andet¥ L.iiiiennnnen teerecenseeceeses 2,0%
- ASkeindnold s.eeveeeccececnnneceeeas 9,3 %
Vandindhold s.eecevesocessnsssnsecass 251 %

# Indeholder carbonhydrater som fructose osv. og forskellige
saccharinsyrer dannet ved yderligere nedbrydning af fruc-
tose. '

I hver af to szkke, fremstillet af polyethylen med 0,7 mm tykkelse,
fyldtes omkring 2 kg pulver, og szkkene blev forseglet og opbe-
varet ved henholdsvis stuetemperatur og i en inkubator ved 3700

i 2 méneder. Der blev ikke konstateret sammenbagning, og pulve-
ret var frit strommende ligesom skummetmzlkspulver.

Der fremstilledes fodere indeholdende henholdsvis et lactulose-~
holdigt pulver, fremstillet ifolge eksempel 1, og et valle-pulver
pé markedet som en komponent, og foderne blev indgivet 25-45 dage
gamle grise til et opfodringsforseg. Fire 1 méned gamle hangrise
p& 7,9 kg (nr. 3), 8,5 kg (nr. 1), 9,6 kg (nr. 2) og 10,0 kg

(nr. 4), som var faret af en so af landrace, blev brugt som for-
spgsdyr.  Disse grise blev opdelt. i to grupper, en prevegruppe og
en kontrolgruppe. Hver gris blev anbragt separat i1 en svinesti
fremstillet af jern, som er god med hensyn til ventilation, lys
og opvarmning, og blev opfodret under séddanne forhold, at vand
kunne drikkes frit i 31 dage, medens de blev indgivet de to

slags fodere, som er anfort i tabel 9, tre gange pr. dag., Foder-
indtagelsen blev mé&lt hver dag, og den totale foderindtagelse
under opfodringsperioden og den gennemsnitlige foderindtagelse
pr. dag blev udregnet. Vegten af hver gris blev mdlt den 15. og
den 31, dag efter forsegets start til sammenligning af vegtfor-
ggelse, tilvzkst, gennemsnitlig vegtforegelse pr. dag og foder-
effektivitet (vegtforegelse pr. kg foderindtagelse).
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Desuden blev pé hver gris milt ders tarmbakterieflora den 15. og
%31, dag efter forsegets begyndelse pd felgende méde:

Noget ekskrement blev taget fra grisens endetarm med en steri-
liseret spatel, som blev anbragt i et flydende medium til trans-
port (Mitsuoka: dJournal of Infectional Disease, 45, 408, 1971)
og suspenderet. En ml af suspensionen blev blandet med 9 ml
steriliseret fysiologisk saltoplesning, fortyndet ifelge den
konventionelle metode og inkuberet ved den metode, som er beskre~
vet af Mitsuoka (Journal of Bacteriology, Japan, 29, 775 (1974)
+il telling af bakteriefloraen. Alle grisene var for forseget
fodret med et kommercielt antibioticum~holdigt foder.

Resultaterne er som anfgrt i tabel 10 - 13.

Sommensatningerne af foderne for kontrolgruppen og prevegruppen
er anfert i tabel 9. Vegtforsgelse og tilvakst hos prevedyrene
efter indgivningen af foderet, foderindtagelsen og fodereffekti-
viteten er anfert i henholdsvis tabel 10, 11 og 12. Tabel 13
viser resultatet af tellingerne af tarmbakterieflora.
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TABEL 9
Komponent . Foder for Foder for
ontrolgruppe  prevegruppen

Majs 24,5 (%) 24,5 (%)
Klid 4,0 4,0
Sukker 5,0 5,0
Affedtet risklid 6,0 6,0

Byg 13,4 13,4
Affedtet soja 14,7 14,7
Fiskemel T45 T45
Plger 2,0 . 2,0
Vallepulver 10 -
Pulveret fra eksempel 1 - 10

Hvede 10 10
Calciumcarbonat 0,4 0,4
Sekundert calciumphosphat - 0,9 0,9

Salt 0,5 0,5
Mineraler : 0,1 0,1

Vitaminer ) 1,0 1,0




25

146581
TABEL 10
Preov- , ,
Grup-| ping Fime Efter indeivning af foder i
pe nr. 5 dage | 31 dage |[Gennemsn.
Ma1lt vegt (kg) 13,1 18,2 15,65
, Vegtforegelse (kg) 1 4,6 5,1 4,85
1
9 Tilvekst (%) 54,1 38,9 46,5
)
g Daglig forsgelse (kg) 0,31 0,34 | 0,33
& ,
§ Malt vest (kg) 14,1 19,5 16,80
g
3 Vegtforegelse (kg) 4,5 5,4 4,95
2
Tilvekst (%) 46,9 38,3 | 42,6
Daglig foregelse (kg) 0,30 0,36 0,33
Vegtforsgelse (kg) 5,4 6,0 | 5,70
3
© Tilvekst (%) 68,4 45,1 56,8
!
g Daglig forsgelse (kg) 0,36 0,40 0,38
B ,
o
§ M&Elt vegt (kg) 15,6 21,9 | 18,75
& Vegtforegelse (kg) 5,6 6,3 5,95
4 .
Tilvekst (%) 56,0 40,4 48,2
Daglig foregelse (kg) 0,37 0,42-{ 0,40
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TABEL 11

Gennemsnitlige foderindtagelse Total foder-

Forsgg O — 15 dage 16 = 31 dage indtagelse
Gruppe nr. (kg/dag) (kg/dag) (kg)
Kontrol— 1 0,86 0,92 26,7
gruppe 2 0,83 0,96 26,9
Prove— 3 0,88 0,97 27,8
gruppe 4 0,93 1,04 29,6
TABEL 12

Gruppe Forseg nr. Fodereffektivitet
Kontrolgruppe L 0,36

2 0,37

3 0,41
Provegruppe

4 0,40
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TABEL 13

Efter forssg

Grup- Forseg
pe nr. Emne Fgr forseg 15. dag 31, dag
Total telling af 6 6 10
anaerobe bakterier 1,5 x 10 1,5 x 10 1,8 x 10
Bifidobacterium < 10% (0). 3,4 x 107 2,0 x 107
1 Tactobacillus 9,6 x 109 5,0x 109 1,2 x 10"
) Enterobacteriaceae 2,2 X 107 9,3 x 106 6,3 X 105
[
s pH 7,0 7,0 6,8
&0
P
H Total telling af 6 10 10
g anaerobe bakterier 2,3 x 10 2,1 x 10 1,6 x 10
s Bifidobacterium < 10° 2,4 % 107 3,0 x 107
2 TIactobacillus 8,8 x 109 4,0 x 107 9,2 x 107
Enterobacteriaceae 2,4 x 107 8,1 % 10° 7,2 x 10°
pH 7,0 6,8 6,8
Total t®lling af 6 9 10
anaerobe bakterier 1,8 x 10 3,0 x 10 3,1 x 10
Bifidobacterium <10 (0) 2,2 x 102 9,0 x 107
3 Tactobacillus 4,52 10° 2,7z 107 3,6 x 1070
o Enterobacteriaceae 5,5 x 10° < 107 (0) 1,0x 10t
o
g pH 7,0 6,6 6,4
) ,
(]
2 Total txlling af 6 10 10
E anaerobe bakterier 2,1 x 10 2,4 x 10 2,0 x 10
Bifidobacterium 106 (0) 3,4 x 107 2,0 x 1010
4 Tactobacillus 5,1 % 10° 3,1x 109 8,4 x 10°
Enterobacteriaceae 6,1 x 106 103 103
pH 7’0 . 6,4‘ 6,6
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Som det fremgdr af tabellerne, var de unge grise i prevegrup-
pen, som fik et foder tilsat det lactulose-holdige pulver, frem-
stillet ved fremgangsmaden ifglge opfindelsen, bedre end grisene
i kontrolgruppen, som fik et foder tilsat valle-pulver, med hen-
sYn t+il vegtforsgelse og fodereffektivitet, og prevegruppen var
bedre med hensyn til foderindtagelse, hvilket viser, at foderet
tilsat det lactulose-holdige pulver havde en god smag. Desuden
viser undersegelsen af tarmbakteriefloraen overvegt af Bifidobac-
terium og reduktion af Enterobacteriaceae. S&ledes har det lac-
tuloseholdige pulver til foder, fremstillet ved fremgangsmiden
ifglge opfindelsen, vist sig at vere effektivt til forbedring af
vegtforegelse og tarmbakterieflora og absolut nyttigt som foder-~
additiv.

EKSEMPEL 2

Et vallefiltrat (sammensetning som anfert i eksempel 1), fremstil-
let ved filtrering af 500 kg Emmenthal-ostevalle med et ultra-
filtreringsapparat fremstillet &f De Danske SukKerfabrikker, blev
koncentreret til 19,4% faststofindhold under anvendelse af en
inddamper af pladetype ifglge den konventionelle metode. 20 kg
af det koncentrerede filtrat blev fyldt i en balancetank og blev
tilsat og blandet med 150 kg calciumhydroxidpulver af foderkva-
litet, sdledes at den blandede oplesnings pH-vardi blev indstillet
til 11;0 (ved 4000). Den blandede oplegsning blev opvarmet charge-
vis til 90°C i 20 minutter og hurtigt afkelet til 60°C og derpi
homogeniseret under homogeniseringsbetingelser psd 2,94 MPa og
60°C ved hjelp af en homogenisator. Den blandede oplgsning havde
efter homogeniseringen en pH-verdi pd 8,30 og en viskositet pé
27,2 c¢P (50°C). Den homogeniserede blandede oplesning blev

- yderligere koncentreret til et faststofindhold pd 55,4 % ved en
temperatur under 65°C uden vanskelighed ved hjzlp af den ovenfor
beskrevne inddamper. Den koncentrerede blandede oplesning havde
en pH-verdi péd 7,85 og en viskositet pd 94 cP (4000). Umiddel-
bart efter koncentreringen blev den blandedeoplesning terret i

et sprojteterreapparat af centrifugaltypen ifglge den konven-
tionelle metode, hvorved der uden vanskelighed blev opndet 3,6

kg pulver.
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Analyseresultatet for den almene sammensetning af pulveret var

som anfert i tabel 14.

TABEL 14

Almen sammensgtning af pulver (%)

T0CHOSE seeevevsccsssscssscsvnsocns

ToCchuloSe eeeevescsresorsascscsavoas
GalaCtoSe seesecsscscsccsacassssocsns
Andet® cveeececacossnscves cecsesescscsacs
Total Nitrogen eeceeecscnsccccaes ceses
Ikke~-proteinbundet nitrogen .cecceeeeeeces
Askeindhold ..eeeevcecesssccssensnes
Vandindhold cecececscccecssvsosscssscscsscns

» Indeholder carbonhydrater som fructose osv., for-
skellige saccharinsyrer dannet ved yderligere ned-
brydning af fructose, citronsyre og melkesyre 08

andet.

44,6
23,4
10,8

7,1
2,1
0,4
9,6

2,4

146581

Det opnéede pulver er et fritstremmende pulver af god kvalitet,
som er lysebrunt og segdt i smagen. Omkring 500 g pulver fyldtes

i hver af to szkke fremstillet af polyethylen med 0,8 mm tyk-
kelse, og szkkene blev forseglet og opbevaret ved henholdsvis

stuetemperatur og i en inkubator ved 27°C i 2 méneder. Der blev
ikke konstateret nogen sammenbagning, og pulveret var frit streom--

mende ligesom skummetmelkspulver.

EKSEMPEL 3

Et permeat (sammensmtning som anfeort i tabel 1), fremstillet ved
filtrering af 500 g frisk skummetmelk med det samme ultrafiltre-

ringsapparat som i eksempel 2, blev koncentreret pd samme mide
som i eksempel 2 til opndelse af 20 liter koncentreret filtrat

med et faststofindhold p& 19,1 % og en pi-vaerdi pé 6,2.
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P4 den anden side sattes varmt vand ved 60°C til 125 g calcium-
hydroxid af foderkvalitet til opndelse af 2500 ml af en suspen-
sion med en koncentration p& omkring 5 %. 1200 ml af filtratet
anbragtes 1 en 1lille balancetank af ovennmvnte +type (overleb

med 2 liter volumen) (1) forsynet med en varmekappe og omrerer og
opvarmet til 90°C. Der tilsattes 150 ml calciumhydroxidsuspension
under omrgring, og efter opvarmning +il 90°C i 10 minutter fyld-
tes kontinuert filtrat og calciumhydroxidsuspension i balance-
tanken med en hastighed pd henholdsvis 200 ml/minut og 25 ml/mi-
nut og blev opvarmet ti1 90°C under kraftig omrering. Efter

2 minutter og 55 sekunder startede overlsbet, og derefter leb den
opvarmede blandede oplesning over med en hastighed p& omkring

225 ml/min., og overlebet endte efter omkring 95 minutter. Om-~
kring 5 minutter efter at overlebet var afsluttet, blev den totale
mengde blandet oplesning i balancetanken (1) overflyttet +il en
anden balancetank (2) og afkglet +il 5000. Det ovenfor beskrevne
koncentrerede filtrat og calciumhydroxidsuspensionen blev delvis
fyldt 1 et bagerglas med den samme blandingshastighed. Den resul-
terende blandede oplesnings pH-verdi var 10,95, Den gennemsnit-
lige opholdstid for filtratet i balancetanken (1) var omkring 9
minutter. Den blandede oplesning havde efter opvarmningen en pH-
verdi p& 9,00, en viskositet p&d 1,41 cP og et faststofindhold pa
18,1 %. Denne blandede oplegsning blev homogeniseret pi samme mi~
de som i eksempel 2. Den blandede oplgsning havde efter homoge-
niseringen en viskositet pd 29,4 cP (5000). Omkring 20 kg af
denne homogeniserede blandede oplegsning blev koncentreret til et
faststofindhold p8 50,5 % p& samme méde som i eksempel 2. Den
koncentrerede blandede oplesning havde en pH-verdi pd 8,40 og en
viskositetpd 72 cP (50°C). Derpd blev den blandede oplesning
torret pd samme méde som i eksempel 2, hvorved der blev opndet
3,6 kg pulver, som var lysebrunt, fritstremmende og sedt i smagen,
og for hvilket der ikke blev fundet nogen sammenbagning ved den
samme opbevaringsprevning som i eksempel 1.

Analysen af pulverets sammensmtning er anfert i tabel 15.
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TABEL 15

Sammensstning af pulver (%)

TACHOSE eveeeecnessanassssssscssnsssses 20,5
LactuloSe eeeeescscs teeesscasvessssanss 2245
G2L1aCEOSE eevevcrscancsscsessncsnsseese 4,9
ANGETEH veveeenaansosncsssosssasesnsanes 92

Total Nitrogen eseeeeseveasecs tesesecens 2,4
Tkke-proteinbundet nitrogen ........... 0,2
Askeindhold seeevescessccccssssassosccs . 10,4

vandindh01d R ERE RN I AR N I I 2,4‘

% Indeholder carbonhydrater som fructose osvV.,
forskellige saccharinsyrer dannet ved yderligere
dekomponering af fructose, citronsyre og mzelkesyre
og andet.,
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Patentkrav:

1. Fremgangsmade til fremstilling af et fritstremmende lactulose-
holdigt pulver til foder ud fra valle eller et valleprodukt ved
isomerisering af lactose med calciumhydroxid ved forhejet pH-vardi
og temperatur, k end e tegnet ved, at vallen eller valle-
produktet tilsattes calciumhydroxid til indstilling af pH-vardien
til 9,4 - 11,2 og derefter opvarmes til en temperatur mellem 60

og 130 °C, indtil pH-vardien er 7,5 - 9,0, hvorpd den dannede sus-
pension homogeniseres ved en temperatur mellem 60 og 90 °C og et
tryk mellem 1,96 og 5,88 MPa, og den homogeniserede suspension

koncentreres og terres, medens pH-vardien holdes ved 7,5 - 9,0.

2. Fremgangsmade ifelge krav 1, k end et egnet ved, at

valleproduktet er delvis delactoseret valle.

3. Fremgangsmdde ifelge krav 1, kend e tegnet ved, at
valleproduktet er et permeat opndet ved ultrafiltrering af valle

eller skummetmazlk.

Fremdragne publikationer:
NO patent nr. 96729.

Langkjeer Kobenhavn



	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS

