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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
（ａ）パーム系油脂である原料油脂を融解する工程、
（ｂ）前記油脂を、前記油脂の融解温度をＡ（℃）として（Ａ－１２）≦ｔ≦Ａとなる温
度ｔ（℃）に冷却する工程、
（ｃ）前記温度範囲内にある油脂中に、油脂を局所的にα型結晶が生成する温度以下に冷
却することにより、又は、α型結晶のプレシードを油脂に添加することにより、前記温度
範囲内にある状態で油脂中にα型結晶のプレシードを存在させる工程、及び
（ｄ）工程（ｃ）の後の、前記温度範囲内にある油脂中において、前記プレシードからβ
型結晶のシードを形成させる工程
を含む、分別された油脂の製造方法。
【請求項２】
　工程（ｂ）～（ｄ）を通して油脂の温度を上昇させない、請求項１に記載の製造方法。
【請求項３】
　工程（ｂ）～（ｄ）を通して油脂を加熱しない、請求項１又は２に記載の製造方法。
【請求項４】
　前記（ｃ）の工程における局所的な冷却が、前記油脂がα型結晶を生成する温度以下に
ある冷却体を油脂の一部に接触させることにより行われる、請求項１～３のいずれか１項
に記載の製造方法。
【請求項５】
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　局所的な冷却の温度が、それ以外の部分の油脂の温度より１０℃以上低い、請求項１～
４のいずれか１項に記載の製造方法。
【請求項６】
　前記（ｄ）の工程が、前記油脂の結晶化開始温度以上で行われる、請求項１～５のいず
れか１項に記載の製造方法。
【請求項７】
（ａ）パーム系油脂である原料油脂を融解する工程、
（ｂ）前記油脂を、前記油脂の融解温度をＡ（℃）として（Ａ－１２）≦ｔ≦Ａとなる温
度ｔ（℃）に冷却する工程、
（ｃ）前記温度範囲内にある油脂中に、油脂を局所的にα型結晶が生成する温度以下に冷
却することにより、又は、α型結晶のプレシードを油脂に添加することにより、前記温度
範囲内にある状態で油脂中にα型結晶のプレシードを存在させる工程、及び
（ｄ）工程（ｃ）の後の、前記温度範囲内にある油脂中において、前記プレシードからβ
型結晶のシードを形成させる工程
を含む、油脂結晶シードの調製方法。
【請求項８】
　工程（ｂ）～（ｄ）を通して油脂の温度を上昇させない、請求項７に記載の方法。
【請求項９】
　工程（ｂ）～（ｄ）を通して油脂を加熱しない、請求項７又は８に記載の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、油脂の製造方法に関するものである。
【背景技術】
【０００２】
　油脂の製造においては、通常、天然の油脂に含まれる様々なトリグリセリド等の成分か
ら特定の油脂成分を分別することがよく行われる。例えば、油脂成分の融点の違いなどを
利用して特定の油脂成分を析出させたスラリーを作成し、当該スラリーを濾過などにより
固液分離する方法が採用されている。
　上記のような方法として、例えば特許文献１には、油脂の温度を様々に変化させること
により、液状部と固形部との分離を効率よく行うことができる油脂の分別方法が記載され
ている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００３】
【特許文献１】特開２００９－２４９６１４号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００４】
　上記特許文献１に記載の方法は、油脂の結晶を析出させるために油脂の温度を繰り返し
上昇・下降させる工程を伴うものであり、作業の効率や煩雑さの点において向上の余地が
ある。従って、分別の処理をより簡便で、かつ作業時間を短縮して行うことが可能な油脂
の製造方法が求められている。
【課題を解決するための手段】
【０００５】
　本願発明者らは、所定の温度の油脂中にα型結晶のプレシードを存在させることを含む
構成を採用することにより上記の課題を解決できることを見出し、本発明を完成するに至
った。
　即ち、本発明は、
（ａ）原料油脂を融解する工程、
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（ｂ）前記油脂を、前記油脂の融解温度をＡ（℃）として（Ａ－１２）≦ｔ≦Ａとなる温
度ｔ（℃）に冷却する工程、
（ｃ）前記温度にある油脂中に、α型結晶のプレシードを存在させる工程、及び
（ｄ）前記プレシードからβ型結晶のシードを形成させる工程
を含む、分別された油脂の製造方法を提供する。
【０００６】
　さらに、本発明は、
（ａ）原料油脂を融解する工程、
（ｂ）前記油脂を、前記油脂の融解温度をＡ（℃）として（Ａ－１２）≦ｔ≦Ａとなる温
度ｔ（℃）に冷却する工程、
（ｃ）前記温度にある油脂中に、α型結晶のプレシードを存在させる工程、及び
（ｄ）前記プレシードからβ型結晶のシードを形成させる工程
を含む、油脂結晶シードの調製方法を提供する。
【発明の効果】
【０００７】
　本発明により、安定型のβ型結晶の形成の効率が改善され、それに伴い油脂の製造にお
ける分別の作業時間を短縮し、コストを低減することができる。
【図面の簡単な説明】
【０００８】
【図１】パーム油（ヨウ素価５３．０）を、７０℃の融解状態から－５℃／分で冷却した
ときの発熱量の変化（上側の測定線）、および、－５０℃以下に冷却し、＋５℃／分で加
熱したときの吸熱量の変化（下側の測定線）、を測定したＤＳＣチャートである。
【図２】パームステアリン（ヨウ素価３５．０）を、８０℃の融解状態から－５℃／分で
冷却したときの発熱量の変化（上側の測定線）、および、－５０℃以下に冷却し、＋５℃
／分で加熱したときの吸熱量の変化（下側の測定線）、を測定したＤＳＣチャートである
。
【発明を実施するための形態】
【０００９】
　前述の通り、本発明は、
（ａ）原料油脂を融解する工程、
（ｂ）前記油脂を、前記油脂の融解温度以下をＡ（℃）として（Ａ－１２）≦ｔ≦Ａとな
る温度ｔ（℃）に冷却する工程、
（ｃ）前記温度にある油脂中に、α型結晶のプレシードを存在させる工程、及び
（ｄ）前記プレシードからβ型結晶のシードを形成させる工程
を含む、分別された油脂の製造方法を提供するものである。
　以下、各工程について具体的に説明する。
【００１０】
　本発明の工程（ａ）は原料油脂を溶融する工程である。本発明に使用できる原料油脂は
特に限定されないが、例えば、パーム油、パームステアリン、パームオレイン、パーム中
融点画分（ＰＭＦ）などのパーム系油脂（パーム油およびパーム油由来の分別油）を使用
することが可能であり、上記のうち、パーム油、パームステアリンが好ましい。上記の油
脂は、精製、エステル交換、水素添加、分別等の処理をした加工油脂であってもよい。ま
た、原料油脂のヨウ素価は原料油脂の種類により異なるが、例えばパーム油の場合は５０
～５５であることが好ましく、５１～５４であることがより好ましい。また、パームステ
アリンを使用する場合は、そのヨウ素価は２０～４８、さらには３０～４２であることが
好ましい。また、上記の各油脂の混合物を使用してもよい。
【００１１】
　本発明に使用される原料油脂は好ましくはトリグリセリドであり、好ましくは炭素数１
６～１８の脂肪酸含量が原料油脂全体に対して３０質量％以上、４０質量％以上、５０質
量％以上、６０質量％以上、７０質量％以上、８０質量％以上、又は９０質量％以上であ
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るものが好ましい。上記の脂肪酸としては、例えば、パルミチン酸、ステアリン酸、オレ
イン酸、リノール酸が挙げられる。
　主要なトリグリセリドは好ましくはＳＳＳ型（トリ飽和型）又はＳＵＳ型（２－不飽和
，１，３－ジ飽和型）のトリグリセリドである。例えば、パーム系油脂、又は、ＳＵＳ型
トリグリセリドを含有する原料油脂が特に好ましい。上記ＳＳＳ型のトリグリセリドとし
ては、トリパルミチン、トリステアリンなどが挙げられる。また、上記ＳＵＳ型のトリグ
リセリドとしては、２－オレオ－１，３－ジパルミチンなどが挙げられる。
【００１２】
　本発明では、上記原料油脂を任意に撹拌しながら当該原料油脂が溶融する温度、例えば
４０℃以上、好ましくは５０℃以上、より好ましくは６０～１００℃に、例えば、０．５
～３時間、好ましくは１～２時間加熱して、当該原料油脂を溶融する。加熱方法としては
公知の加熱方法を用いることができるが、例えば所定温度の恒温槽、油浴、蒸気加熱、熱
交換等を用いることができる。
【００１３】
　本発明の工程（ｂ）は、前記の溶融した油脂を、前記油脂の融解温度をＡ（℃）として
（Ａ－１２）≦ｔ≦Ａとなる温度ｔ（℃）に冷却する工程である。本工程においては、原
料油脂の融解温度に基づいて、冷却する標的温度又は温度範囲が決定される。すなわち、
原料油脂の融解温度をＡ（℃）として（Ａ－１２）≦ｔ≦Ａとなる温度ｔ（℃）又は上記
関係を満たす温度範囲に冷却すればよい。上記の温度ｔ（℃）は一定である必要はなく、
上記式の関係を満たす温度範囲内で適宜変動してもよい。
　本発明において、原料油脂の融解温度は、例えばＤＳＣ測定により求めることができる
。例えば精製パーム油（ヨウ素価：５３．０）の場合、ＤＳＣ測定における融解温度は４
２．８℃であるので、油温が３０．８～４２．８℃の範囲になるように冷却される。また
、精製パームステアリン（ヨウ素価：３５．０）の場合、ＤＳＣ測定における融解温度は
５８．１℃であるので、油温が４６．１～５８．１℃の範囲になるように冷却される。工
程（ｂ）における冷却温度ｔ（℃）は、原料油脂の融解温度をＡ（℃）として（Ａ－１０
）≦ｔ≦（Ａ－２）となることが、より好ましい。
【００１４】
　前記油脂の融解温度は、例えば、ＤＳＣ測定において、７０℃～８０℃に加熱し完全に
融解した油脂を、－３～－５℃／分の冷却速度で－６０～－７０℃まで冷却し、その後、
＋３～＋５℃／分の昇温速度で加熱して、吸熱がなくなる温度である。より具体的には、
図１に見られるように、加熱により吸熱が完全になくなったベースラインと、最後の吸熱
からベースラインへ回帰する立ち上がりのラインとの、交点の温度として求めることがで
きる。
【００１５】
　なお、工程（ｂ）に規定する温度範囲に冷却する操作において、その途中のいずれの時
点においても油脂全体の温度が前記温度範囲の下限値を下回ることが無いことが好ましい
。また、工程（ｂ）に規定する温度範囲に冷却する操作の後、次の工程（ｃ）を開始する
まで、油脂全体の温度を上昇させないことが好ましい。
【００１６】
　後述するように、油脂は一般に、α型、β’型及びβ型の結晶形が存在する。ここで、
β型結晶の融点が最も高く、β’型結晶の融点がその次に高く、α型結晶の融点が最も低
い。本発明の工程（ｂ）の所定の温度条件とすることによって、油脂は、分別対象である
トリグリセリドのα型結晶の融点以上、かつ、β型結晶の融点以下の温度に冷却され、好
ましくはβ’型結晶の融点以上、かつ、β型結晶の融点以下の温度に冷却される。
【００１７】
　油脂の冷却は、撹拌及び/又は静置して行うことができる。また、冷却は外気温を利用
した自然冷却又は任意の冷却装置により行うことができるが、冷却を効率良くかつ制御さ
れた条件で行うために、恒温槽、油浴を使用してもよい。また、冷水などの冷媒を容器の
外面もしくは内側に循環させて冷却してもよい。その場合、油脂全体の温度をより正確に
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制御するために、恒温槽、油浴もしくは冷媒の温度を段階的又は連続的に低下させること
が好ましい。温度を低下させる速度は、冷却する油脂の量や冷却方法などに基づいて当業
者が任意に決定することができるが、例えば品温（実際の油脂温度）を基準として０．０
５～０．５０℃/分が好ましく、０．１０～０．４０℃/分がより好ましく、０．１５～０
．３０℃/分がさらに好ましく、０．１８～０．２５℃/分が特に好ましい。
【００１８】
　本発明の工程（ｃ）は、上記工程（ｂ）で冷却された温度にある油脂中に、不安定型の
油脂結晶であるα型結晶のプレシードを存在させる工程である。
　工程（ｃ）においては、油脂の温度を工程（ｂ）に規定する温度範囲内にある状態で、
油脂中にα型結晶のプレシードを存在させる。工程（ｃ）でα型結晶のプレシードを存在
させるための操作を行う間は、油脂全体の温度は温度を一定に保ってもよいし、上記の温
度範囲内にあることを条件として、油脂を冷却しながらα型結晶のプレシードを存在させ
るための操作を行ってもよい。好ましくは、工程（ｃ）を行う間は、油脂の温度を上昇さ
せない。また、油脂を冷却しながら本工程を行う場合、油脂は好ましくは工程（ｂ）と同
じ温度低下速度により冷却される。
【００１９】
　一般に、α型結晶は油脂の温度をα型結晶の融点以下に下げることにより生じる。従っ
て、工程（ｃ）においては、例えば油脂の温度を局所的にα型結晶の融点以下に冷却する
ことによって油脂中にα型結晶のプレシードを存在させることができる。或いは、別途調
製したα型結晶のプレシードを工程（ｂ）の後の油脂に添加することにより行うことも可
能である。即ち、工程（ｃ）においては、α型結晶のプレシードを生成するために溶融し
た油脂全体をα型結晶の融点以下にまで冷却する必要がなく、全工程を通した作業のコス
トや所要時間を低減することが可能となる。即ち、本工程においては、次の工程（ｄ）に
おいて安定型であるβ型結晶のシードを形成するためのプレシードであるα型結晶を、油
脂全体をα型結晶の融点以下にまで冷却することなく油脂中に存在させるものである。
【００２０】
　「油脂の温度を局所的にα型結晶の融点以下に冷却する」とは、局所的に冷却される部
分を除く油脂全体の温度を工程（ｂ）に規定する温度範囲内に維持しつつ、油脂の一部の
みをα型結晶の融点以下に冷却することを意味する。上記の油脂全体の温度は、工程（ｂ
）において油脂温度の制御に使用された、外気温或いは恒温槽又は油浴等の冷却装置の効
果により達成される温度であって、局所的な温度低下の影響を受けていない部分の品温を
意味する。
　本発明においては、α型結晶の融点以下であることの条件として、局所的な冷却の温度
が、それ以外の部分の油脂の温度より１０℃以上低いことが好ましく、より好ましくは２
０℃以上低い温度、例えば３０～８０℃低い温度としてもよい。冷却を行う時間は当業者
が決定してもよいが、例えば１秒～１０分、好ましくは１５秒～５分、より好ましくは３
０秒～２分とすることが可能である。
【００２１】
　油脂の局所的な冷却は、α型結晶の融点以下の温度にある任意の固体、液体又は気体の
冷却体を油脂の一部に接触させることにより行うことができる。なお、上記の接触とは、
冷却体が油脂に物理的に接触している場合以外に、油脂の一部の温度をα型結晶の融点以
下に低下させる熱伝導が可能な程度に両者が接近している場合を含む。油脂と冷却体との
接触は、例えば、油脂中に設けた配管中に冷水を流した構成とすること、冷却した粒子状
物質、線状物質、滴状の液体などを油脂中に投入することなどにより行うことが可能であ
る。ある実施態様において、この工程は油脂中にドライアイスを投入することにより行わ
れる。
【００２２】
　前述の通り、油脂中にα型結晶のプレシードを存在させるためには冷却体の温度がα型
結晶の融点以下であればよい。簡易的には、油脂の結晶化開始温度より低ければよい。前
記油脂の結晶化開始温度は、例えばＤＳＣ測定により求めることが可能であり、例えば、
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ＤＳＣ測定において、７０℃～８０℃に加熱し完全に融解した油脂を、－３～－５℃／分
の冷却速度で冷却したときの、発熱開始温度である。より具体的には、図１に見られるよ
うに、発熱開始までのベースラインと、発熱の立ち上がりのラインとの、交点の温度とし
て求められる。例えば精製パーム油（ヨウ素価：５３．０）の場合、ＤＳＣ測定における
結晶化開始温度は２１．２℃であり、また、精製パームステアリン（ヨウ素価：３５．０
）の場合、ＤＳＣ測定における結晶化開始温度は３３．１℃である。冷却体の温度は、結
晶化開始温度より１０℃以上低いことが好ましい。
【００２３】
　冷却体の温度により、油脂がα型結晶を生成するかどうかは、融解した少量の油脂を冷
却体の温度で固化（結晶化）し、固化した油脂のＸ線回折を測定することにより、確認で
きる。すなわち、油脂結晶について、その短面問隔を２θが１７～２６度の範囲でＸ線回
折を測定し、４．１～４．３Åの面間隔に対応する強い回折ピーク（ピークＡ）を検出し
、３．８～３．９Åにピーク（ピークＢ）を検出しないか、微小な回折ピークである場合
に、α型結晶であると判断できる。ピークＡのＸ線回折強度に対するピークＢのＸ線回折
強度（ピークＢ／ピークＡ）は、好ましくは０．１以下であり、より好ましくは０．０５
以下であり、さらに好ましくは０～０．０２である。
【００２４】
　また、前述の通り、（ｃ）の工程は、別途調製したα型結晶のプレシードを工程（ｂ）
の後の油脂に添加することにより行うことも可能である。上記プレシードは、油脂を別途
溶融したものをα型結晶の融点以下に冷却することにより調製することが可能である。上
記プレシードは、好ましくはそれが添加される油脂（以下、「本体油脂」ともいう）と同
じ種類の油脂から調製されるが、それが次の工程（ｄ）において最終的にβ型結晶のシー
ドを形成するためのプレシードとして利用できる限り、プレシードを調製するための油脂
の組成や濃度は、本体油脂のものと異なっていてもよい。
【００２５】
　上記の操作は、例えば油脂を０～１０℃、好ましくは３～８℃に冷却してα型結晶を含
むスラリーとし、それを本体油脂に添加することにより行われる。添加するα型結晶のプ
レシードの量は当業者が適宜決定することができるが、通常は本体油脂の量と比較して少
量で十分であり、例えば本体油脂に対して０．００１～５質量％、好ましくは０．０１～
１質量％、より好ましくは０．０５～０．２質量％の量があればよい。
【００２６】
　本発明の工程（ｄ）は、油脂中で上記α型結晶のプレシードからβ型結晶のシードを形
成させる工程である。
　前の工程（ｃ）の後には、油脂の融解温度をＡ（℃）として（Ａ－１２）≦ｔ≦Ａとな
る温度ｔ（℃）の油脂中に、α型結晶のプレシードが存在する。そして、当該温度は、油
脂の結晶化開始温度より高い。従って、工程（ｃ）で形成又は添加されたα型結晶のプレ
シードの周りに存在する油脂の温度はα型結晶の融点以上である。この場合、油脂中に一
時的に存在したα型結晶は、強制的に加温しなくとも品温により融解し、安定型であるβ
型結晶に融液媒介転移される。この工程は、工程（ｂ）及び（ｃ）と同様に、油脂の融解
温度をＡ（℃）として（Ａ－１２）≦ｔ≦Ａとなる温度ｔ（℃）で行われ、より好ましく
は油脂の融解温度をＡ（℃）として（Ａ－１０）≦ｔ≦（Ａ－２）となる温度ｔ（℃）で
行われる。α型結晶を融液媒介転移によりβ型結晶のシードとすることにより、β型結晶
のシードを別途調製する手間が省けるとともに、調製したβ型結晶のシードを添加するよ
りも、より微細な状態のβ型結晶を油脂中に分散できる。
【００２７】
　α型結晶が安定型のβ型結晶に転移した後には、必要によりさらに油脂を冷却すること
により原料油脂に含まれるβ型結晶を生成しやすいトリグリセリドの結晶形成を促進する
ことができる。そのための温度は当業者が適宜設定することが可能であるが、品温を基準
として例えば油脂の結晶化開始温度以上となるように標的温度又は温度範囲を設定するこ
とができる。例えば、精製パーム油（ヨウ素価：５０～５５）を用いた場合、工程（ｄ）
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において、当該精製パーム油は２０～３０℃、好ましくは２２～２８℃、より好ましくは
２３～２７℃の温度に冷却してもよい。また、精製パームステアリン（ヨウ素価：２５～
４８）を用いた場合、当該精製パームステアリンは工程（ｂ）の温度のまま維持してもよ
いし、或いは３４～５０℃、好ましくは３８～４８℃、より好ましくは４０～４６℃の温
度に冷却してもよい。
【００２８】
　当該標的温度又は温度範囲へは、好ましくは工程（ｂ）と同程度の温度低下速度により
冷却される。また、工程（ｂ）～（ｄ）の過程を通して、必要により品温の低下を中断さ
せるなど断続的に温度低下させてもよく、例えば工程（ｃ）でα型結晶のプレシードを存
在させるための操作を行う間は温度を一定に保つことができる。しかしながら、本発明に
おいては、工程（ｂ）～（ｄ）を通して、油脂を加熱するなど、油脂の温度を上昇させな
いことが好ましい。また、本発明の工程（ａ）～（ｄ）を通して、所要時間としては６０
分～３００分、好ましくは９０分～２４０分、好ましくは１２０分～１８０分程度で行う
ことが可能である。
【００２９】
　油脂の温度が標的温度又は温度範囲に達した後は、その温度又は温度範囲に静置するか
、必要により撹拌してもよい。その温度を維持する時間は当業者が適宜設定することがで
きるが、例えば１０～１８０分、好ましくは２０～１２０分、より好ましくは４０～９０
分とすることができる。
　上記の工程（ｄ）により得られる結果物は、油脂のβ型結晶を含む固形部と液状部が混
在したスラリーの状態にある。
【００３０】
　本発明の工程（ａ）～（ｄ）の各工程の前後において、分別油脂を製造するための周知
の方法を適宜行っても良い。
　例えば、工程（ｄ）の後は、常法を用いて、形成されたシードを含む固形部を適宜液状
部から分別してもよい。
　上記工程における固液分離は、例えば圧搾ろ過や減圧ろ過により行われる。それらの条
件は特に限定されないが、圧搾ろ過は、例えば、パーム油等の分別ろ過等で使用する圧搾
ろ過機などを用い、室温以下の温度（好ましくは２０～２７℃）で、例えば３～３０kgf/
cm2、好ましくは５～２０kgf/cm2、より好ましくは８～１２kgf/cm2程度の圧搾圧力下で
行なうことができる。
【００３１】
　本発明の工程（ａ）～（ｄ）を経て製造される分別された油脂の固形部の油脂結晶には
β型結晶が含まれる。これにより、α型結晶のプレシードがβ型結晶に融液媒介転移され
たと判断できる。油脂結晶がβ型であることは、Ｘ線回折の測定により得られる回折ピー
クから判断される。すなわち、油脂結晶について、その短面問隔を２θが１７～２６度の
範囲でＸ線回折を測定し、４．５～４．７Åの面間隔に対応した回折ピークが検出される
場合、β型結晶が含まれると判断できる。また、４．５～４．７Åの面間隔に対応した強
い回折ピークを検出し、４．１～４．３Åの面間隔に対応する回折ピークを検出しないか
、微小な回折ピークである場合に、油脂結晶のほとんどがβ型結晶であると判断できる。
すなわち、分別された油脂の固形部は、Ｘ線回折によって得られる４．１～４．３Åの面
間隔に対応する回折ピークの強度Ｇ’と４．５～４．７Åの面間隔に対応する回折ピーク
の強度Ｇとの強度比（Ｇ’／Ｇ）が、０～０．３であることが好ましく、０～０．２であ
ることがより好ましく、０～０．１であることがさらに好ましい。固形部の油脂結晶がβ
型であると、固形部が効率よく分離されるので、液状部の収率が向上する。
　なお、すでに説明したα型、および上記のβ型に該当しない場合は、主要な油脂結晶は
準安定型であるβ’型であるとした。
　以下、本発明を実施例を参照してより詳細に説明する。
【実施例】
【００３２】
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　以下の実施例１～５、比較例１～３は、精製パーム油 (ヨウ素価：53.0)の分別を示し
たものである。上記精製パーム油のＤＳＣ測定における融解温度は４２．８℃であり、Ｄ
ＳＣ測定における結晶化開始温度は２１．２℃である（図１参照）。
　また、以下の実施例６～８、比較例４～５は、精製パームステアリン (ヨウ素価：35.0
)の分別を示したものである。上記精製パームステアリンのＤＳＣ測定における融解温度
は５８．１℃であり、ＤＳＣ測定における結晶化開始温度は３３．１℃である（図２参照
）。
【００３３】
　ＤＳＣ分析法
　試料油脂をアルミ製の容器に３～１０mg程度採取し、７０℃以上で完全に融解した状態
の試料油脂を－５℃／分の冷却速度で冷却し、結晶化時に生じる熱量変位を測定し、発熱
開始までのベースラインと、発熱の立ち上がりのラインとの、交点の温度をもとめた。引
き続き、試料油脂を－５０℃以下で完全に固化させた後、５℃／分の昇温速度で融解状態
まで加熱し、融解時に生じる熱量変位を測定し、加熱により吸熱が完全になくなったベー
スラインと、最後の吸熱からベースラインへ回帰する立ち上がりのラインとの、交点の温
度をもとめた。これに基づき、それぞれ結晶化開始温度および融解温度をもとめた。
【００３４】
　Ｘ線回折分析法
　Ｘ線回折装置ＵｌｔｉｍａＩＶ（株式会社リガク社製）を用いて、ＣｕＫα（λ＝１．
５４２Å）を線源とし、Ｃｕ用フィルタ使用、出力１．６ｋＷ、操作角０．９６～３０．
０°、測定速度２°／分の条件で試料油脂のＸ線回折像を測定した。得られたＸ線回折像
を解析して、α型油脂、β’型油脂、及びβ型油脂の存在を確認した。
【００３５】
　ヨウ素価分析法
　A.O.C.S.試験法(Official Method Cd 1-25)を用いてヨウ素価を測定した。具体的には
、試料油脂０．５～３ｇにシクロヘキサン１０ｍＬを加えて溶解させた後、ウィイス液２
５ｍＬを加えて暗所に１時間放置する。その後、１０ｇ/１００ｍＬのヨウ化カリウム溶
液２０ｍＬと水１００ｍＬを加えて反応を停止した後、０．１Ｎチオ硫酸ナトリウムで滴
定し、油脂に付加したヨウ素量を求める。ヨウ素価換算方法は、以下の式に基づく。

　　　ヨウ素価＝（A－B）×F×1.269／C

A：上記測定試験のうち、試料油脂を加えない空試験の0.1mol/Lチオ硫酸ナトリウム標準
液使用量(ml)
B：上記測定試験における0.1mol/Lチオ硫酸ナトリウム標準液使用量(ml)
F：0.1mol/Lチオ硫酸ナトリウムの補正係数（本例では１．００３）
C：試料油脂使用量(g)
【００３６】
実施例１
　精製パーム油 (ヨウ素価：53.0) 400.0gを、60℃の恒温水槽を用い、該60℃で1時間加
熱し、当該精製パーム油を完全に溶融した。溶融した油脂をガラス製晶析フラスコに入れ
、恒温水槽にて品温基準で０．２８℃/分の温度低下速度となるように撹拌冷却した。39
℃の時点で、部分的に冷却ができる配管を油脂に接触させ、5℃の水を配管に1分間流した
。その後、０．２２℃/分の温度低下速度で25℃まで冷却し、同温度にて1時間撹拌冷却し
て、スラリーを得た。得られたスラリーを、25℃で圧搾ろ過(圧搾圧力10kgf/cm2)にて固
液分離を行い、固形部（固形油脂）および液状部（液体油脂）を得た。冷却開始から圧搾
開始まで１８０分を要した。結果を表１に示す。なお、５℃で固化した精製パーム油の油
脂結晶多形はα型であった。
【００３７】
実施例２
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　精製パーム油 (ヨウ素価：53.0) 400.0gを、60℃の恒温水槽を用い、該60℃で1時間加
熱し、当該精製パーム油を完全に溶融した。溶融した油脂をガラス製晶析フラスコに入れ
、恒温水槽にて品温基準で０．３５℃/分の温度低下速度となるように撹拌冷却した。35
℃の時点で、部分的に冷却ができる配管を油脂に接触させ、5℃の水を配管に1分間流した
。その後、０．１５℃/分の温度低下速度で25℃まで冷却し、同温度にて1時間撹拌冷却し
て、スラリーを得た。得られたスラリーを、25℃で圧搾ろ過(圧搾圧力10kgf/cm2)にて固
液分離を行い、固形部（固形油脂）および液状部（液体油脂）を得た。冷却開始から圧搾
開始まで１８０分を要した。結果を表１に示す。なお、５℃で固化した精製パーム油の油
脂結晶多形はα型であった。
【００３８】
実施例３
　精製パーム油 (ヨウ素価：53.0) 400.0gを、60℃の恒温水槽を用い、該60℃で1時間加
熱し、当該精製パーム油を完全に溶融した。溶融した油脂をガラス製晶析フラスコに入れ
、恒温水槽にて品温基準で０．４２℃/分の温度低下速度となるように撹拌冷却した。32
℃の時点で、部分的に冷却ができる配管を油脂に接触させ、5℃の水を配管に1分間流した
。その後、０．０８℃/分の温度低下速度で25℃まで冷却し、同温度にて1時間撹拌冷却し
て、スラリーを得た。得られたスラリーを、25℃で圧搾ろ過(圧搾圧力10kgf/cm2)にて固
液分離を行い、固形部（固形油脂）および液状部（液体油脂）を得た。冷却開始から圧搾
開始まで１８０分を要した。結果を表１に示す。なお、５℃で固化した精製パーム油の油
脂結晶多形はα型であった。
【００３９】
実施例４
　精製パーム油 (ヨウ素価：53.0) 400.0gを、60℃の恒温水槽を用い、該60℃で1時間加
熱し、当該精製パーム油を完全に溶融した。溶融した油脂をガラス製晶析フラスコに入れ
、恒温水槽にて品温基準で０．２８℃/分の温度低下速度となるように撹拌冷却した。39
℃の時点で、ドライアイスを0.1g添加した。その後、０．２２℃/分の温度低下速度で25
℃まで冷却し、同温度にて1時間撹拌冷却して、スラリーを得た。得られたスラリーを、2
5℃で圧搾ろ過(圧搾圧力10kgf/cm2)にて固液分離を行い、固形部（固形油脂）および液状
部（液体油脂）を得た。冷却開始から圧搾開始まで１８０分を要した。結果を表１に示す
。なお、ドライアイス上で固化した精製パーム油の油脂結晶多形はα型であった。
【００４０】
実施例５
　精製パーム油 (ヨウ素価：53.0) 400.0gを、60℃の恒温水槽を用い、該60℃で1時間加
熱し、当該精製パーム油を完全に溶融した。溶融した油脂をガラス製晶析フラスコに入れ
、恒温水槽にて品温基準で０．２８℃/分の温度低下速度となるように撹拌冷却した。39
℃の時点で、別途溶解した当該精製パーム油を5℃冷蔵庫にて10min静置し、冷却固化させ
たα型結晶スラリーを0.4g添加した。その後、０．２２℃/分の温度低下速度で25℃まで
冷却し、同温度にて1時間撹拌冷却して、スラリーを得た。得られたスラリーを、25℃で
圧搾ろ過(圧搾圧力10kgf/cm2)にて固液分離を行い、固形部（固形油脂）および液状部（
液体油脂）を得た。冷却開始から圧搾開始まで１８０分を要した。結果を表１に示す。
【００４１】
比較例１
　精製パーム油 (ヨウ素価：53.0) 400.0gを、60℃の恒温水槽を用い、該60℃で1時間加
熱し、当該精製パーム油を完全に溶融した。溶融した油脂をガラス製晶析フラスコに入れ
、恒温水槽にて品温基準で０．２５℃/分の温度低下速度となるように25℃まで撹拌冷却
した。その後、25℃にて3時間撹拌冷却し、スラリーを得た。得られたスラリーを、25℃
で圧搾ろ過(圧搾圧力10kgf/cm2)にて固液分離を行い、固形部（固形油脂）および液状部
（液体油脂）を得た。冷却開始から圧搾開始まで３００分を要した。結果を表１に示す。
【００４２】
比較例２
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　精製パーム油 (ヨウ素価：53.0) 400.0gを、60℃の恒温水槽を用い、該60℃で1時間加
熱し、当該精製パーム油を完全に溶融した。溶融した油脂をガラス製晶析フラスコに入れ
、恒温水槽にて品温基準で０．２８℃/分の温度低下速度となるように39℃まで撹拌冷却
した。38℃にて2時間撹拌冷却した後、０．２２℃/分の温度低下速度で25℃まで冷却し、
同温度にて3時間撹拌冷却し、スラリーを得た。得られたスラリーを、25℃で圧搾ろ過(圧
搾圧力10kgf/cm2)にて固液分離を行い、固形部（固形油脂）および液状部（液体油脂）を
得た。冷却開始から圧搾開始まで４００分を要した。結果を表１に示す。
【００４３】
比較例３
　精製パーム油 (ヨウ素価：53.0) 400.0gを、60℃の恒温水槽を用い、該60℃で1時間加
熱し、当該精製パーム油を完全に溶融した。溶融した油脂をガラス製晶析フラスコに入れ
、恒温水槽にて品温基準で０．２０℃/分の温度低下速度となるように撹拌冷却した。43
℃の時点で、部分的に冷却ができる配管を油脂に接触させ、5℃の水を配管に1分間流した
。その後、０．３０℃/分の温度低下速度で25℃まで冷却し、同温度にて1時間撹拌冷却し
て、スラリーを得た。得られたスラリーを、25℃で圧搾ろ過(圧搾圧力10kgf/cm2)にて固
液分離を行い、固形部（固形油脂）および液状部（液体油脂）を得た。冷却開始から圧搾
開始まで２４０分を要した。結果を表１に示す。なお、５℃で固化した精製パーム油の油
脂結晶多形はα型であった。
【００４４】
表１

【００４５】
冷却工程で、部分冷却または添加により、α型結晶を生成させた実施例１～５は、比較例
１、２、３と比べ、冷却開始から圧搾開始までの時間が有意に短縮でき、かつ、ヨウ素価
が５６以上の液状部を収率よく回収できた。
【００４６】
実施例６
　精製パームステアリン (ヨウ素価：35.0) 400.0gを、70℃の恒温水槽を用い、該70℃で
1時間加熱し、当該精製パームステアリンを完全に溶融した。溶融した油脂をガラス製晶
析フラスコに入れ、恒温水槽にて品温基準で０．２２℃/分の温度低下速度となるように
撹拌冷却した。52℃の時点で、部分的に冷却ができる配管を油脂に接触させ、5℃の水を
配管に1分間流した。その後、同52℃にて4時間撹拌し、スラリーを得た。得られたスラリ
ーを、52℃で圧搾ろ過(圧搾圧力10kgf/cm2)にて固液分離を行い、固形部（固形油脂）お
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よび液状部（液体油脂）を得た。冷却開始から圧搾開始まで３００分を要した。結果を表
１に示す。なお、５℃で固化した精製パームステアリンの油脂結晶多形はα型であった。
【００４７】
実施例７
　精製パームステアリン (ヨウ素価：35.0) 400.0gを、70℃の恒温水槽を用い、該70℃で
1時間加熱し、当該精製パームステアリンを完全に溶融した。溶融した油脂をガラス製晶
析フラスコに入れ、恒温水槽にて品温基準で０．２３℃/分の温度低下速度となるように
撹拌冷却した。51℃の時点で、部分的に冷却ができる配管を油脂に接触させ、5℃の水を
配管に1分間流した。その後、同51℃にて4時間撹拌し、スラリーを得た。得られたスラリ
ーを、51℃で圧搾ろ過(圧搾圧力10kgf/cm2)にて固液分離を行い、固形部（固形油脂）お
よび液状部（液体油脂）を得た。冷却開始から圧搾開始まで３００分を要した。結果を表
１に示す。なお、５℃で固化した精製パームステアリンの油脂結晶多形はα型であった。
【００４８】
実施例８
　精製パームステアリン (ヨウ素価：35.0) 400.0gを、70℃の恒温水槽を用い、該70℃で
1時間加熱し、当該精製パームステアリンを完全に溶融した。溶融した油脂をガラス製晶
析フラスコに入れ、恒温水槽にて品温基準で０．２７℃/分の温度低下速度となるように
撹拌冷却した。49℃の時点で、部分的に冷却ができる配管を油脂に接触させ、5℃の水を
配管に1分間流した。その後、同49℃にて4時間撹拌し、スラリーを得た。得られたスラリ
ーを、49℃で圧搾ろ過(圧搾圧力10kgf/cm2)にて固液分離を行い、固形部（固形油脂）お
よび液状部（液体油脂）を得た。冷却開始から圧搾開始まで３００分を要した。結果を表
１に示す。なお、５℃で固化した精製パームステアリンの油脂結晶多形はα型であった。
【００４９】
比較例４
　精製パームステアリン (ヨウ素価：35.0) 400.0gを、70℃の恒温水槽を用い、該70℃で
1時間加熱し、当該精製パームステアリンを完全に溶融した。溶融した油脂をガラス製晶
析フラスコに入れ、恒温水槽にて品温基準で０．２３℃/分の温度低下速度となるように5
1℃まで撹拌冷却した。その後、同51℃にて22時間撹拌し、スラリーを得た。得られたス
ラリーを、51℃で圧搾ろ過(圧搾圧力10kgf/cm2)にて固液分離を行い、固形部（固形油脂
）および液状部（液体油脂）を得た。冷却開始から圧搾開始まで１３８０分を要した。結
果を表１に示す。
【００５０】
比較例５
　精製パームステアリン (ヨウ素価：35.0) 400.0gを、70℃の恒温水槽を用い、該70℃で
1時間加熱し、当該精製パームステアリンを完全に溶融した。溶融した油脂をガラス製晶
析フラスコに入れ、恒温水槽にて品温基準で０．４２℃/分の温度低下速度となるように4
0℃まで撹拌冷却した。その後、同40℃にて4.5時間撹拌し、スラリーを得た。得られたス
ラリーを、40℃で圧搾ろ過(圧搾圧力10kgf/cm2)にて固液分離を行い、固形部（固形油脂
）および液状部（液体油脂）を得た。冷却開始から圧搾開始まで３００分を要した。結果
を表１に示す。
【００５１】
表２
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【００５２】
　冷却工程で、部分冷却により、α型結晶を生成させた実施例６～８は、比較例４と比べ
、冷却開始から圧搾開始までの時間が有意に短縮できた。また、比較例５のように温度を
下げてスラリーを形成しても、ヨウ素価１３以下のハードステアリンは得られなかった。

【図１】

【図２】
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