PCT

ORGANISATION MONDIALE DE LA PROPRIETE INTELLECTUELLE
Bureau international

DEMANDE INTERNATIONALE PUBLIEE EN VERTU DU TRAITE DE COOPERATION EN MATIERE DE BREVETS (PCT)

(51) Classification internationale des brevets 6 :

C11B 7/00, 15/00, C11C 1/08, BO1D 9/00 | Al

(11)-Numéro de publication internationale:

(43) Date de publication internationale:

WO 97714777

24 avril 1997 (24.04.97)

(21) Numéro de la demande internationale: PCT/BE96/00106

(22) Date de dépét international: 4 octobre 1996 (04.10.96)

(30) Données relatives a la priorité:

09500871 19 octobre 1995 (19.10.95) BE

(71)(72) Déposants et inventeurs: TIRTIAUX, Alain [BE/BE]; 6,
rue Jean-Fontaine, B-5020 Temploux (BE). TAN, Chee,
Hong [MY/MY]; Jalan 12/7 Bukit Kayagan, 5, Shah Alam
(Selangor) (MY).

(74) Mandataires: SCHMITZ, Y. etc; Gevers Patents, Holi-

daystraat 5, B-1831 Diegem (BE).

(81) Etats désignés: AL, AM, AT, AT (modele d’utilité), AU, AZ,
BA, BB, BG, BR, BY, CA, CH, CN, CU, CZ, CZ (modele
d'utilit€), DE, DE (modele d'utilit¢), DK, DK (modéle
d’utilit€), EE, EE (modele d’utilité), ES, FI, FI (modele
d'utilité), GB, GE, HU, IL, IS, JP, KE, KG, KP, KR, KZ,
LC, LK, LR, LS, LT, LU, LV, MD, MG, MK, MN, MW,
MX, NO, NZ, PL, PT, RO, RU, SD, SE, SG, SI, SK, SK
(modele d’utilité), TI, TM, TR, TT, UA, UG, US, UZ, VN,
brevet ARIPO (KE, LS, MW, SD, SZ, UG), brevet eurasien
(AM, AZ, BY, KG, KZ, MD, RU, TJ, TM), brevet européen
(AT, BE, CH, DE, DK, ES, FI, FR, GB, GR, [E, IT, LU,
MC, NL, PT, SE), brevet OAPI (BF, BJ, CF, CG, CI, CM,
GA, GN, ML, MR, NE, SN, TD, TG).

Publiée
Avec rapport de recherche internationale.
Avant I'expiration du délai prévu pour la modification des
revendications, sera republiée si de telles modifications sont
regues.

(54) Title: FAT CRYSTALLISATION METHOD AND APPARATUS THEREFOR

(54) Titre: PROCEDE DE CRISTALLISATION DE MATIERES GRASSES ET INSTALLATION POUR LA MISE EN OEUVRE DE

CE PROCEDE

(57) Abstract

A method for crystallising
fat to enable later fractionation,
in particular by pressure filtering,
wherein the fat is melted, the
molten mass is divided into
beads, the beads are fed into
a pre-refrigerated aqueous
solution, the fat concentration
relative to the aqueous solution
is adjusted, the bead feed rate
is controlled, the temperature
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of the bead/solution mixture is
adjusted, and the temperature of

i
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the mixture is maintained until the
crystallisation of each bead has
completely stabilised, whereafter
the bead/solution mixture is
transferred to a filtering station,
the fat beads are separated at a
low pressure from the aqueous
solution, and finally the liquid 1%
portion of the fat is extracted at a

high pressure from said fat beads. An apparatus for carrying out the method is also disclosed.




(57) Abrégé

Procédé de cristallisation de matidres grasses pour leur fractionnement ultérieur notamment par filtrage sous pression, consistant
notamment 2 fondre les matieres grasses, a diviser la masse fondue en billes, a introduire ces billes dans une solution aqueuse préalablement
réfrigérée, A ajuster la concentration de matidre grasse par rapport 2 la solution aqueuse, 3 régler le débit d’introduction desdites billes,
a ajuster la température du mélange billes/solution, 3 maintenir ladite température du mélange jusqu’'a la stabilisation complete de la
cristallisation de chaque bille, 2 transférer ensuite le mélange billes/solution a 1’endroit de filtrage, & séparer sous faible pression les billes
de matiere grasse de la solution aqueuse et & extraire enfin desdites billes de matidre grasse, sous forte pression, la partie liquide de la

matiére grasse, et installation pour sa mise en oeuvre,
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"Procédé de cristallisation de matiéres grasses et
installation pour la mise en oeuvre de ce procéda.

La présente invention a pour objet un

procédé de cristallisation de matiéres grasses, en
particulier de graisses lauriques et d'acides gras
lauriques ou non pour leur fractionnement ultérieur
notamment par filtrage sous pression.

Dans le domaine des matiéres grasses alimen-
taires, la partie qui concerne la substitution totale ou
partielle du beurre de cacao fait l'objet de nombreuses
recherches, ceci étant dd principalement au prix élevé
du beurre de cacao, dont la caractéristique principale
réside dans sa capacité de fusion totale a la tempéra-
ture du corps humain alors qu'il reste suffisamment
solide et manipulable en dessous de celle-ci. L'utilisa-
tion principale du beurre de cacao est la confiserie et
la chocolaterie, mais 1le marché des excipients en
pharmacologie n'est pas négligeable.

Les produits de substitution du beurre de
cacao sont classés en deux grandes catégories, suivant
qu'ils sont de type laurique ou non, c'est-i-dire selon
qu'ils sont produits ou non & partir de graisses riches
en acides gras laurigques.

L'invention concerne en particulier 1les
pProduits de substitution de type laurique et en particu-
lier aux graisses, plutdt qu'aux huiles, étant donné que
les caractéristiques physiques des produits en question
rangent généralement ceux-ci dans la catégorie des
graisses.

Toutefois, 1'invention concerne également la
pProduction d'acides gras fractionnés de type laurique ou
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non gui puissent substituer & moindre codt les acides

gras distillés.

La graisse la plus utilisée pour la fabrica-
tion d'un substitut de type laurique est sans conteste
la graisse de palmiste, qui est extraite de 1'amande de
la noix de palme. D'autres graisses exotiques comme
l'huile de coco, la graisse de karité, 1les graisses
provenant des amandes de cuphea, de babassu, de mangue
ou de sal peuvent également étre utilisées.

En ce qui concerne la graisse de palmiste,
pour obtenir, a partir de celle-ci, un produit semblable
au beurre de cacao, la graisse de palmiste est fraction-
née pour en retirer une partie solide. A partir d'une
graisse de palmiste dont l'indice d'iode est environ de
17 a 19, le but du fractionnement est d'obtenir une
partie solide dont 1l'indice d'iode ne dépasse pas 7.
Dans ce domaine, 1l'utilisation de 1l'indice d'iode,
c'est-a-dire de la mesure du degré d'insaturation de la
graisse, est assez répandue car il se fait rapidement et
donne une bonne approximation de ‘la qualité des pro-
duits. D'autres analyses relatives & la composition des
produits et & leur comportement physique sont utilisées
pour une définition plus pointue.

Pour ce faire, les procédés de fractionne-
ment des matiéres grasses actuellement utilisés sont de
quatre types différents, a savoir :

- Procédé suivant lequel la matiére grasse est addi-
tionnée d'un solvant, en général de 1l'acétone.
Ensuite, le miscella est réfrigéré par convection ou
évaporation Jjusqu'a germination et croissance de
cristaux au sein du miscella. Aprés stabilisation de
ces cristaux par tempérage, ceux-ci sont séparés de
la partie fluide par filtration, décantation ou
autre procédé de séparation.

- Procédé suivant lequel la matiére grasse est cris-

tallisée sans solvant par refroidissement pour étre
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ensuite additionnée d'un agent tensioactif qui
permet la séparation par centrifugation de la partie
cristallisée, ce procédé étant connu sous le nom de
procédé Lanza.

Procédé suivant lequel la matiére grasse est cris-
tallisée et solidifiée dans des plateaux placés en
chambre froide ou véhiculés dans des tunnels de
réfrigération, les plaques de matiére grasse solidi-
fiée étant alors introduites dans des sacs filtrants
qui sont ensuite empilés dans la cage d'une presse
hydraulique. Grace & la haute pression disponible,
la partie molle de la matiére grasse est exsudée
jusqu'a ce que la qualité de sa partie dure restant
dans la presse est celle voulue. L'empilement des
sacs filtrants est alors défait et les giteaux
constitués par la partie dure susdite sont alors
débatis.

Procédé suivant lequel la matidre grasse est par-
tiellement solidifiée dans une cuve de cristallisa-
tion jusqu'au point ol la matiére grasse se trouve
a la limite des possibilités du pompage, en état de
surfusion. Elle est alors introduite par pompage
dans les chambres d'un filtre-presse équipé de
plateaux & parois réfrigérées, munis de membranes.
Aprés introduction de la matiére grasse dans le
filtre, celle-ci y est laissée le temps nécessaire
& sa solidification et & la stabilisation de la
phase cristalline. Ensuite, une pression importante,
de 25 a 70 bars suivant les cas, est appliquée sur
la face arriére de chagque membrane afin d'exsuder la
partie fluide de la matiére grasse. La pression est
ensuite reldchée et le filtre est ouvert pour
débatir les gateaux de matiére solide.

De ces quatre procédés connus, c'est le

dernier qui se développe le plus, compte tenu du fait
que les colts des trois premiers procédés sont élevés,
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a savoir : colts énergétiques occasionnés par la récupé-
ration du solvant et codt de remplacement du solvant
perdu pour le premier procédé; colts de l'agent ten-
sioactif et colts des pertes de matiére grasse pour le
second procédé et colt de la main d'oeuvre pour le
troisiéme procédé.

Toutefois, avec le quatriéme procédé connu
précité, malgré les avantages qu'il présente par rapport
aux trois premiers procédés, on rencontre également des
difficultés au niveau du contrédle de la cristallisation
de la matiére grasse et au niveau du transfert de 1la
masse cristallisée dans le filtre pour en remplir toutes
les chambres et pour éviter des cassures de plateaux par
compression sur des chambres de filtre vides ou partiel-
lement vides.

L'invention a pour but d'apporter une
solution simple et efficace aux difficultés précitées
qui se présentent lors de la mise en oeuvre du quatriéme
procédé susdit.

A cet effet, le procédé suivant 1'invention,
consiste & fondre la matiére grasse, a diviser la masse
fondue en billes les plus homogénes possibles et de
dimensions les plus réguliéres possibles, & introduire
ces billes dans une solution aqueuse préalablement
réfrigérée & une température inférieure a celle du point
de fusion de la matiére grasse, & ajuster la concentra-
tion de matiére grasse par rapport & la solution aqueuse
en fonction de la capacité de celle-ci & absorber la
quantité de chaleur nécessaire a la solidification des
billes de matiére grasse, a régler le débit d'introduc-
tion desdites billes dans la solution précitée pour que
chaque bille de matiére grasse soit soumise instanta-
nément & un échange thermique billes/solution agqueuse
qui provogque rapidement la solidification de la surface
des billes et progressivement de toute leur masse, a

maintenir les billes de matiére grasse en suspension
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dans ladite solution aqueuse, & ajuster la température
du mélange billes/solution pour permettre la stabilisa-
tion de la cristallisation de chaque bille, a maintenir
ladite température du mélange jusqu'a la stabilisation
compléte de la cristallisation susdite, & transférer
ensuite le mélange billes/solution & 1'endroit de
filtrage dont les surfaces en contact avec ledit mélange
sont maintenues & une température proche de celle de ce
dernier, & séparer sous faible pression les billes de
matiére grasse de la solution aqueuse et & extraire
enfin desdites billes de matiére grasse, sous forte
pression, la partie liquide de la matiére grasse.
L'invention a é&galement pour objet une
installation pour la mise en oeuvre du procédé susdit.
Suivant 1l'invention, cette installation
comprend une enceinte & cristalliser raccordée A une
source de matiére grasse fondue, & une source de solu-
tion aqueuse agencée pour que la température de 1la
solution soit réglable et & un filtre-presse, équipé de
plateaux dont les parois sont agencées pour pouvoir étre
portées & une température déterminée, des moyens dispo-
sés dans l'enceinte, & proximité de 1l'endroit ou la
matiére grasse fondue est introduite dans celle-ci, et
agencés pour diviser cette matiére grasse en billes, des
moyens agencés pour régler le débit d'introduction de la
matiére grasse fondue dans l'enceinte et la concentra-
tion des billes de matiére grasse dans la solution
aqueuse, des moyens agencés dans l'enceinte pour mainte-
nir les billes de matiére grasse en suspension dans la
solution aqueuse, des moyens prévus dans 1'enceinte,
connectés a une source externe de fluide réfrigérant,
qui sont agencés pour maintenir 1la température du
mélange billes de matiére grasse/solution agueuse i une
valeur déterminée et des moyens agencés pour permettre

le transfert du mélange susdit de l'enceinte ou filtre.

PCT/BE96/00106



10

15

20

25

30

35

WO 97/14777

-6 -

D'autres détails et particularités de
l'invention ressortiront de la description des dessins
annexés au présent mémoire et qui, & titre d'exemples
non limitatifs, illustrent le procédé suivant 1'inven-
tion et représentent 1l'installation pour la mise en
oeuvre de ce procédé.

La figure 1 est une vue trés schématique qui
illustre le procédé et montre 1l'installation suivant
1l'invention.

La figure 2 est une vue schématique, en
€lévation et avec brisures partielles, de 1l'enceinte de
cristallisation de l'installation susdite.

Les figures 3, 4 et 5 sont des vues de
détail, en perspective et avec brisures partielles,
montrant des variantes de l'enceinte de cristallisation
représentée a la figure 2.

Les figures 6, 7, 8 et 9 sont des wvues
schématiques, en &lévation et en coupe, d'un élément de
filtre de 1l'installation suivant 1'invention, la figure
6 montrant cet élément vide et en attente de son alimen-
tation en mélange billes de graisse/solution aqueuse
susdit, la figure 7 montrant cette alimentation tandis
que les figures 8 et 9 montrent respectivement 1la
compaction dudit mélange et la décharge des gateaux de
matiére solide.

Dans les différentes figures, les mémes
notations de référence désignent des éléments identiques
ou analogues.

On notera tout d'abord, dans le cadre de la
présente invention que l'expression "matiére grasse" a
une signification aussi large que possible et comprendra
par conséquent aussi bien les graisses contenant des
acides gras que les acides gras en tant que tels, que
ces graisses et acides gras soient de nature laurique ou
non. Toutefois, le procédé de 1l'invention, ainsi qu'on
1'a précisé précédemment, convient particuliérement bien

PCT/BE9%6/00106
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au traitement des graisses lauriques et des acides gras
lauriques ou non.

Le procédé suivant 1l'invention et illustré
aux dessins est plus particuliérement destiné a 1la
cristallisation de graisses de type laurique, dans une
solution aqueuse, en vue de leur fractionnement ulté-
rieur par filtrage sous pression, avec récupération de
cette solution aqueuse lors du filtrage. Ce procédé
consiste tout d'abord, en 1, & fondre les graisses et &
diviser, en 2, la masse de graisse fondue 3 en billes 4
les plus réguliéres possibles que l'on introduit dans
une solution aqueuse 5 préalablement réfrigérée a une
température inférieure a celle du point de fusion de la
graisse. On ajuste la concentration des billes de
graisse par rapport & la solution aqueuse, en fonction
de la capacité de celle-ci & absorber la quantité de
chaleur nécessaire & la solidification des billes de
graisse et on régle, en 6, le débit d'introduction des
billes 4 dans la solution 5 pour que chague bille de
graisse soit soumise instantanément a un échange thermi-
que billes/solution aqueuse qui provoque rapidement 1la
solidification de la surface des billes et progressive-
ment de toute leur masse. On maintient les billes de
graisse en suspension, en 7, dans la solution aqueuse et
on ajuste la température du mélange billes/solution 8
pour permettre la stabilisation de la cristallisation de
chaque bille et on maintient cette température du
mélange, en 7, jusqu'a la stabilisation compléte de 1la
cristallisation susdite. On transfére ensuite le mélange
billes/solution, par exemple par pompage 9, & 1'endroit
de filtrage 10 dont les surfaces en contact avec ledit
mélange sont maintenues & une température proche de
celle de ce dernier. On sépare tout d'abord, sous faible
pression, les billes de graisse de la solution aqueuse
et ensuite on extrait enfin desdites billes de graisse,
sous forte pression, la partie liquide de la graisse.
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Dans le procédé illustré a la figure 1, 1la
cristallisation des billes de graisse 4 s'effectue en
discontinu en introduisant, en 7 et pour former le
mélange billes/solution aqueuse, un volume donné de
billes de graisse dans un volume donné de solution
agueuse, qui est préparée en 11 et ol elle est recyclée
aprés filtrage dudit mélange. Aprés formation dudit
mélange, celui-ci est maintenu, comme exposé ci-dessus,
en 7 jusqu'a cristallisation compléte des billes de
graisse. Ce n'est que lorsque cette cristallisation est
stabilisée gue le mélange est transféré i 1'endroit de
filtrage.

Suivant l'invention, on pourrait également
pPrévoir de cristalliser les billes de graisse du mélange
susdit en continu et ce, en faisant circuler la solution
aqueuse réfrigérée a contre-courant par rapport au flux
des billes de graisse jusqu'a la stabilisation de 1la
cristallisation desdites billes, qui sont maintenues en
suspension dans la solution aqueuse. Un moyen avantageux
pour ce faire serait d'introduire la graisse fondue au
bas d'une colonne verticale, au travers d'un dispositif
de division de la graisse en billes tel qu'illustré par
l'une des figures 2, 3, 4 ou 5. La colonne verticale est
alors parcourue par un flux de la solution agqueuse,
allant du haut vers le bas de la colonne, de facon
continue ou pulsée. Les billes formées et progressive-
ment solidifiées sont alors animées d'un mouvement
ascensionnel dd & leur poids spécifique inférieur a
celui de la solution. Le mélange billes/solution s'é-
coule ensuite par débordement dans le haut de la colonne
dans une enceinte de stabilisation. Lorsque la cristal-
lisation est stabilisée, on dirige le mélange billes/so-
lution aqueuse vers une batterie de filtres ol les
filtres sont remplis et actionnés un & un pour que la
solution agueuse soit séparée, par pression, des billes

PCT/BE9%6/00106
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de graisse, ces derniéres étant ensuite mises sous
pression pour que leur partie liquide soit exsudée.
Dans le procédé illustré a la figure 1, on
introduit en 7, c'est-a-dire dans un cristalliseur, une
quantité de solution aqueuse qui est déterminée par la
concentration désirée du mélange formé par cette solu-
tion et les billes de graisse 4 qui y seront introdui-
tes, la température de 1la solution aqueuse étant,
préalablement a cette introduction, ajustée & une
température inférieure a celle du point de fusion de 1la
graisse. Pour de la graisse de palmiste, la température
de la solution aqueuse sera comprise entre 5° et 27°C et
de préférence entre 8° et 20°C. La graisse est intro-
duite dans cette solution agueuse sous forme de billes
homogénes dont le diamétre est compris entre 0,1 et
5 mm, mais qui est de préférence situé entre 1 et 3 mm.
La concentration précitée des billes de graisse par
rapport a la solution aqueuse sera de 10 & 70 %, et de
préférence comprise, pour de la graisse de palmiste,
entre 20 et 50 %. On maintient les billes de graisse en
suspension dans la solution aqgueuse, par un mouvement
d'agitation, jusqu'a la fin de l'introduction desdites
billes dans cette solution. Le mélange billes/solution
aqueuse constitué, on maintient alors sa température
entre 10° et 23°C, et de préférence entre 17° et 20°C,
de fagon a stabiliser la cristallisation de chaque bille
du mélange. Ce maintien du mélange i température s'ef-
fectue en contrdlant de fagon précise la température
dudit mélange via celle d'un liquide de refroidissement
12 et dure entre 2 et 24 heures, et de préférence, pour
de la graisse de palmiste, de 4 & 10 heures. Lorsque le
mélange billes/solution aqueuse a été maintenu le temps

~

voulu a température, il peut aisément étre transféré
soit par pompage, comme montré i la figure 1, soit par
différence de pression, dans le filtre 10, qui sera

décrit ci-aprés, préalablement amené & une température
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proche de celle du mélange; filtre dans lequel 1la
solution agueuse sera tout d'abord séparée du mélange a
une pression comprise entre 1 a 4 bars pour étre recy-
clée en 11, la partie liquide des billes de graisse
étant alors exsudée a une pression comprise entre 15 a
70 bars et de préférence, pour de la graisse de palmis-
te, de 20 a 40 bars.

Comme solution aqueuse, on peut utiliser
simplement de 1l'eau, mais pour éviter, d'une part, 1la
saponification intempestive des acides gras libres
contenus dans la graisse et, d'autre part, 1'aggloméra-
tion des billes de graisses entre elles, on prévoit une
solution agqueuse contenant un acide et un agent ten-
sioactif. On dose cet acide dans la solution avant d'y
introduire les billes de graisse, de maniére a obtenir
un pH situé entre 6,8 et 7,0 et on maintient cette
acidité faible de ladite solution. On préférera, pour
son effet antioxydant, l'acide citrique, bien qu'il n'y
ait aucun inconvénient & utiliser d'autres acides plus
économiques. En ce qui concerne 1l'agent tensioactif, on
choisira avantageusement, pour de la graisse de palmis-
te, un émulsifiant du type anionique, cationique ou
zwitterionique ou non ionique.

Suivant 1l'invention, et comme montré aux
dessins, 1l'installation pour 1la mise en oeuvre du
procédé susdit comprend une enceinte & cristalliser 13
raccordée a une source 14 de graisses fondues, & une
source 15' de solution agqueuse agencée pour que la
température de la solution soit réglable et & un filtre-
presse 10 équipé de plateaux dont les parois sont
agencées pour pouvoir étre portées & une température
déterminée. Des moyens 15 sont disposés dans 1l'enceinte
13, a proximité de 1l'endroit 16 ol la graisse fondue est
introduite dans celle-ci, et sont agencés pour diviser
cette graisse en billes 4. Des moyens 6 sont agencés
pour régler, d'une part, le débit d'introduction de 1la
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graisse fondue dans l'enceinte 13 et, d'autre part, 1la
concentration des billes de graisse dans la solution
agqueuse. Des moyens 17 sont agencés dans l'enceinte 13
pour maintenir les billes de graisse en suspension dans
la solution aqueuse, tandis que des moyens 18 sont
prévus dans l'enceinte et connectés & une source externe
12 de fluide réfrigérant pour maintenir la température
du mélange billes de graisse/solution aqueuse & une
valeur déterminée, des moyens 19 étant agencés pour
assurer le transfert dudit mélange de l'enceinte 13 dans
le filtre 10 dont les parois sont tempérées par un
fluide réfrigérant contenu dans un réservoir 20 et mis
en circulation par une pompe 21. Des moyens 22 sont en
outre prévus pour recycler la solution aqueuse, séparée
des billes de graisse dans le filtre, vers la source 15'
de solution aqueuse.

Bien que 1'on puisse utiliser n'importe quel
type d'enceinte & cristalliser, il est avantageux
d'employer une enceinte & cristalliser 13 représentée
aux figures 1 et 2 et qui est du type cuve cylindrique,
d'axe vertical et a paroi isolée 22, dans laquelle
l'introduction de 1la graisse fondue s'effectue, en 16,
a la base, cette cuve comprenant, sur une partie impor-
tante de sa hauteur, d'une part, un échangeur de chaleur
23 coaxial & la cuve qui constitue les moyens 18 susdits
pour maintenir la température du mélange billes de
graisse/solution aqueuse & une valeur déterminée et,
d'autre part, un agitateur 24 formé par un arbre monté
sur la cuve pour que son axe de son arbre 25 soit
confondu avec l'axe de la cuve. Des pales 26, de préfé-
rence orientables, sont réguliérement réparties suivant
le sens de la longueur de l'arbre et suivant des plans
passant par l'axe de cet arbre, ledit agitateur consti-
tuant les moyens 17 précités pour maintenir les billes
de graisse en suspension dans la solution aqueuse. Les

moyens 15 précités, agencés pour diviser la graisse
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fondue en billes, sont constitués, dans 1‘'enceinte 13,
montrée aux figures 1 et 2, par une plaque réguliérement
perforée 27 qui est fixée, par son pourtour, dans la
partie inférieure de la cuve i la paroi interne de cette
derniére, cette plague 27 qui est plane et perpendicu-
laire & l'axe de la cuve pourrait également, suivant
l'invention, étre bombée, soit convexe soit concave, les
dimensions des perforations 28 étant choisies en fonc-
tion du volume désiré pour les billes 4. Le liquide de
refroidissement, qui circule dans 1'échangeur de chaleur
23 est constamment contrdlé en température, comme en
débit par la pompe 29. Ce liquide sera le plus souvent
de l'eau ou, lorsque la température l'exige, un mélange
d'eau et de propyléne glycol.

Comme montré aux figures 3 et 4, les moyens
15 précités, agencés pour diviser la graisse fondue en
billes, peuvent é&galement étre du type cloche, circu-
laire ou longitudinale, disposés sur une plaque 30 fixée
4 l'intérieur de la cuve perpendiculairement i son axe
et pourvue d'une ouverture centrale 31. Un conduit 32,
ouvert a ses deux extrémités, est fixé sur le pourtour
de cette ouverture 31 de maniére a s'étendre au-dessus
de ladite plaque 30, une cloche 33, fixée également a
ladite plaque, coiffant le conduit 32 de maniére a ce
gu'un espace 34 subsiste entre 1l'extrémité supérieure 35
dudit conduit et la cloche 33, cette derniére présentant
des perforations réguliéres 36, sur tout son pourtour,
dans sa zone comprise entre le niveau de la plaque 30 et
celui de la partie supérieure du conduit 32. Comme
montré & la figure 5, ces moyens 15 pourraient également
étre constitués par une plaque plane 30 fixée & 1l'inté-
rieur de la cuve perpendiculairement & son axe et
présentant des ouvertures allongées 36 paralléles.
Chacune de ces ouvertures 36 est coiffée par une boite
37 de section en U dont les hauteurs des ailes 38 et 39

sont inégales, cette boite étant fixée & la face supé-
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rieure de la plaque 30 par le bord libre 40 de son aile

38 de plus grande longueur tandis que le bord libre 41

de son aile 39 de longueur moindre présente des é&chan-

crures 42 réguliérement réparties sur toute sa longueur.

Cette boite 37 comprend, entre les deux ailes 38 et 39

du U et parallélement a celles~-ci, une cloison verticale

plane 43 fixée & la plaque précitée et disposée entre
1l'ouverture allongée 36 susdite et 1l'aile du U 39 de

plus faible hauteur, la hauteur de cette cloison 43

étant telle qu'un espace 44 subsiste entre son bord

supérieur 45 et l'ame 46 du U.

Le filtre 10 dont un élément est schématisé
aux figures 6 & 9 est un filtre-presse a plateaux
chambrés connu en soi, chaque chambre 47 d'un élément du
filtre étant muni d'une membrane souple 48, derrieére
laguelle en 49, il est possible d'introduire un fluide
sous pression.

Les séquences des opérations du filtre sont
les suivantes :

- Alimentation du filtre en mélange billes de grais-
se/solution agqueuse, en 50 (Figure 7), filtration de
la masse des billes de graisse en suspension, puis
montée a une pression de 1 & 4 bars pour extraire la
solution aqueuse qui est immédiatement récupérée, en
51, pour étre réutilisée en 11.

- Compaction de chaque chambre 47 en portant l'arriére
de chaque membrane 48 3 une pression comprise entre
15 & 70 bars, pendant laquelle la partie liquide de
la graisse est exsudée, en 52, et laisse dans chaque
chambre 47 un gdteau de produit 56 & point de fusion
élevé (Figure 8).

- Soufflage des conduits 53 d'alimentation en mélange
billes/solution aqueuse.

- Soufflage des conduits 54 de sortie du filtrat.

- Evacuation du circuit 55 de mise sous pression des
membranes 48.
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- Débatissage des gateaux 56 (Figure 9).

- Fermeture du filtre et préparation de celui-ci au
transfert d'une nouvelle quantité du mélange susdit,
aprés un éventuel cycle de lavage.

Il doit étre entendu que 1l'invention n'est
nullement limitée aux formes de réalisation décrites et
que bien des modifications peuvent étre apportées a ces
derniéres sans sortir du cadre du présent brevet.

Bien entendu toute matieére grasse autre
gu'une graisse laurique pourrait &tre traitée de la méme
fagon ou d'une facon sensiblement similaire au procédé
illustré. C'est ainsi que l'utilisation de la solution
agueuse composée d'eau et d'acide pour éviter la saponi-
fication des acides gras libres de la graisse ne se
congoit évidemment que dans le cas du traitement d'une
graisse.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de cristallisation de matiéres
grasses, en particulier de graisses lauriques et d'aci-
des gras lauriques ou non pour leur fractionnement
ultérieur notamment par filtrage sous pression, caracté-
risé en ce qu'il consiste & fondre les matiéres grasses,
a diviser la masse fondue en billes les plus homogénes
possibles et de dimensions les plus réguliéres possi-
bles, a introduire ces billes dans une solution aqueuse
préalablement réfrigérée 3 une température inférieure a
celle du point de fusion de la matiére grasse, a ajuster
la concentration de matiére grasse par rapport a la
solution aqueuse en fonction de la capacité de celle-ci
& absorber la quantité de chaleur nécessaire a la
solidification des billes de matiére grasse, a régler le
débit d'introduction desdites billes dans la solution
précitée pour que chaque bille de matiére grasse soit
soumise instantanément & un échange thermique billes/so-
lution aqueuse qui provoque rapidement la solidification
de la surface des billes et progressivement de toute
leur masse, a maintenir les billes de matiére grasse en
suspension dans ladite solution aqueuse, & ajuster 1la
température du mélange billes/solution pour permettre la
stabilisation ‘de la cristallisation de chaque bille, &
maintenir ladite température du mélange jusqu'a 1la
stabilisation compléte de la cristallisation susdite, a
transférer ensuite le mélange billes/solution & l'en-
droit de filtrage dont les surfaces en contact avec
ledit mélange sont maintenues & une température proche
de celle de ce dernier, a séparer sous faible pression
les billes de matiére grasse de la solution aqueuse et
a extraire enfin desdites billes de matiére grasse, sous
forte pression, la partie liquide de la matiére grasse.

2. Procédé suivant 1la revendication 1,
caractérisé en ce qu'on effectue la cristallisation des

matiéres grasses en discontinu en introduisant un volume
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donné de billes de matiére grasse dans un volume donné
de solution aqueuse.

3. Procédé suivant 1la revendication 1,
caractérisé en ce qu'on effectue la cristallisation des
matiéres grasses en continu en faisant circuler 1la
solution aqueuse précitée a contre-courant par rapport
au flux de billes de matiére grasse.

4. Procédé suivant 1l'une quelconque des
revendications 1 & 3, caractérisé en ce qu'on divise la
masse de matiére grasse fondue en billes dont le diamé-
tre est compris entre 0,1 et 5 mm.

5. Procédé suivant la revendication 4,
caractérisé en ce que le diamétre des billes est compris
entre 1 et 3 mm.

6. Procédé suivant l'une guelconque des
revendications 1 & 5, caractérisé en ce que l'on intro-
duit les billes de matiére grasse, telle que graisse de
palmiste, dans une solution aqueuse dont la température
est comprise entre 5 et 27°C.

7. Procédé suivant 1la revendication &6,
caractérisé en ce que la température de la solution
aqueuse est comprise entre 8 et 20°C.

8. Procédé suivant 1l'une quelconque des
revendications 1 a 7, caractérisé en ce que la solution
aqueuse susdite est constituée d'eau.

9. Procédé suivant 1la revendication &6,
caractérisé en ce que, pour éviter la saponification des
acides gras libres contenus dans les billes de graisse,
la solution aqueuse susdite est composée d'eau et
d'acide.

10. Procédé suivant 1la revendication 9,
caractérisé en ce que l'on dose l'acide dans 1l'eau,
avant 1l'introduction des billes de graisse dans 1la
solution aqueuse, pour que le pH de cette solution soit
compris entre 6,8 et 7,0.
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11. Procédé suivant l'une ou l'autre des
revendications 9 et 10, caractérisé en ce que 1l'on
utilise, pour son effet antioxydant, de l'acide citri-
que.

12. Procédé suivant l'une quelconque des
revendications 1 & 11, caractérisé en ce que, pour
maintenir dans la solution aqueuse 1'homogénéité de
chaque bille de matiére grasse et éviter l'agglomération
de ces billes entre elles, ladite solution agueuse
comprend un agent tensioactif.

13. Procédé suivant la revendication 12,
caractérisé en ce que l'on choisit, comme agent ten-
siocactif, un émulsifiant du type anionique, cationique
ou zwitterionique ou non ionique.

14. Procédé suivant 1l'une gquelconque des
revendications 1 & 13, caractérisé en ce qu'on maintient
les billes de matiére grasse en suspension dans la
solution aqueuse en provoquant dans le mélange billes/-
solution un mouvement d‘agitation.

15. Procédé suivant 1la revendication 6,
caractérisé en ce que, pendant la cristallisation des
billes de graisse, on maintient 1la température du
mélange billes de graisse/solution agueuse entre 10° et
23°cC.

16. Procédé suivant la revendication 15,
caractérisé en ce gque la température du mélange billes
de graisse/solution aqueuse est maintenue entre 17° et
20°C.

17. Procédé suivant l'une quelconqgue des
revendications 1 & 16, caractérisé en ce qu'on introduit
une quantité de billes de matiére grasse dans la solu-
tion aqueuse pour obtenir une concentration de 10 & 70 %
de matiére grasse par rapport a ladite solution agueuse,

18. Procédé suivant la revendication 17,

caractérisé en ce que la quantité de billes de matiére
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grasse introduite dans la solution aqueuse est telle gue
la concentration précitée est comprise entre 20 et 50 %.

19. Procédé suivant 1l'une quelconque des
revendications 1 & 18, caractérisé en ce qu'on maintient
la température du mélange billes de matiére grasse/solu-
tion aqueuse, afin d'assurer la solidification totale
desdites billes, pendant une durée comprise entre 2 et
24 heures.

20. Procédé suivant la revendication 19,
caractérisé en ce gque la durée de maintien de 1la tempé-
rature du mélange est comprise entre 4 et 10 heures.

21. Procédé suivant l'une gquelconque des
revendications 1 & 20, caractérisé en ce que 1l'on
sépare, par filtrage, la solution aqueuse des billes de
matiére grasse a une pression comprise entre 1 a 4 bars.

22. Procédé suivant 1l'une gquelconque des
revendications 1 & 21, caractérisé en ce que, apreés
séparation des billes de matiére grasse de la solution
précitée, on soumet les billes de matiere grasse a une
Pression comprise entre 15 et 70 bars pour gue la partie
liquide de la matiére grasse soit exsudée et filtrée,
avec comme résidu un giteau de produit & point de fusion
éleveé.

23. Procédé suivant la revendication 22,
caractérisé en ce que la pression & laquelle sont
soumises les billes de matiére grasse est comprise entre
20 et 40 bars.

24. Procédé suivant l'une guelconque des
revendications 1 & 23, caractérisé en ce qu'on recycle
la solution aqueuse aprés séparation de celle-ci du
mélange susdit billes de matiére grasse/solution aqueu-
se.

25. Installation pour la mise en oeuvre du

~

procédé suivant 1l'une quelconque des revendications 1 a

24, caractérisée en ce qu'elle comprend une enceinte &

cristalliser (13) raccordée a une source (14) de matie-
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res drasses fondues, & une source (15') de solution
agueuse agencée pour gue la température de la solution
soit réglable et & un filtre-presse (10), équipé de
plateaux dont les parois sont agencées pour pouvoir étre
portées a une température déterminée, des moyens (15)
disposés dans l'enceinte (13), & proximité de l'endroit
(16) ou la matiére grasse fondue est introduite dans
celle-ci, et agencés pour diviser cette matiére grasse
en billes, des moyens (6) agencés pour régler le débit
d'introduction de la matiére grasse fondue dans 1'en-
ceinte (13) et la concentration des billes de matiére
grasse dans la solution aqueuse, des moyens (17) agenceés
dans 1l'enceinte (13) pour maintenir 1les billes de
matiére grasse (4) en suspension dans la solution
aqueuse, des moyens (18) prévus dans l'enceinte, connec-
tés a une source externe (12) de fluide réfrigérant, qui
sont agencés pour maintenir la température du mélange
billes de matiére grasse/solution agueuse i une valeur
déterminée et des moyens (19) agencés pour permettre le
transfert du mélange susdit de l'enceinte au filtre.

26. Installation suivant la revendication
25, caractérisée en ce que le filtre et la source de
solution aqueuse comprennent des moyens (22) agencés
pour permettre le recyclage de 1la solution aqueuse
filtrée.

27. Installation suivant l'une ou 1l'autre
des revendications 25 et 26, caractérisée en ce que
l'enceinte & cristalliser (13) susdite est du type cuve
cylindrique, d'axe vertical et a paroi isolée (22), dans
laguelle 1l'introduction de la matiére grasse fondue
s'effectue 34 la base, cette cuve comprenant, sur une
partie importante de sa hauteur, d‘'une part, un échan-
geur de chaleur (23) coaxial a la cuve qui constitue les
moyens (18) susdits pour maintenir la température du
mélange billes de matiére grasse/solution aqueuse & une

valeur déterminée et, d'autre part, un agitateur (24)
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formé par un arbre (25) monté sur la cuve pour gque son
axe soit confondu avec l'axe de la cuve, des pales (16),
de préférence orientables, étant réguliérement réparties
suivant le sens de la longueur de 1l'arbre (25) et
suivant des plans passant par l'axe de cet arbre, ledit
agitateur constituant les moyens (17) précités pour
maintenir les billes de matiére grasse en suspension
dans la solution aqueuse.

28. Installation suivant la revendication
27, caractérisée en ce que les moyens (15) précités
agencés pour diviser la matiére grasse fondue en billes
sont constitués par une plaque réguliérement perforée
(27) qui est fixée, par son pourtour, dans la partie
inférieure de la cuve & la paroi interne de cette
derniére, cette plaque (27) étant soit plane et perpen-
diculaire & l'axe de la cuve, soit bombée - convexe ou
concave, les dimensions des perforations (28) é&tant
choisies en fonction du volume désiré pour les billes.

29. Installation suivant la revendication
27, caractérisée en ce que les moyens précités (15)
agencés pour diviser la matiére grasse fondue en billes
(4) sont du type cloche, circulaire ou longitudinale,
disposés sur une plaque (30) fixée a l'intérieur de la
cuve perpendiculairement & son axe et pourvue d'une
ouverture centrale (31), un conduit (32), ouvert a ses
deux extrémités, étant fixé a cette ouverture (31) de
maniére a s'étendre au-dessus de ladite plaque (30), une
cloche (33), fixée également & cette plaque, coiffant le
conduit (32) de maniére & ce qu'un espace (34) subsiste
entre l'extrémité supérieure (35) dudit conduit et 1la
Ccloche (34), cette derniére étant réguliérement perfo-
rée, (en 36), sur tout son pourtour dans sa zone com-
prise entre le niveau de la plaque (30) et celui de la
partie supérieure (35) du conduit (32).

30. Installation suivant la revendication

27, caractérisée en ce que les moyens précités agencés
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pour diviser la matiére grasse fondue en billes compren-
nent une plaque plane fixée & 1l'intérieur de la cuve
perpendiculairement & son axe et présentant des ouvertu-~
res allongées (36) paralléles, chacune de ces ouvertures
étant coiffée par une boite (37) de section en U dont
les hauteurs des ailes (38, 39) sont inégales, cette
boite étant fixée & la face supérieure de la plaque (30)
par le bord libre (40) de son aile (38) de plus grande
longueur tandis que le bord libre (41) de son aile (39)
de longueur moindre présente des échancrures (42)
réguliérement réparties sur toute sa longueur, ladite
boite (37) comprenant, entre les deux ailes du U et
parallélement a celles-ci, une cloison plane (43) fixée
d la plaque précitée et disposée entre 1'ouverture
allongée (36) susdite et l'aile (39) du U de plus faible
hauteur, la hauteur de cette cloison (43) étant telle
qu'un espace (44) subsiste entre son bord supérieur (45)
et 1'ame (46) du U.

31. Installation suivant 1l'une quelconque
des revendications 25 & 30, caractérisée en ce que le
filtre (10) est du type filtre-presse équipé de plateaux

a4 membranes connu en soi.
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