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AForeliggende oppfinnelse vedrgrer en fremgangsmate for
fraksjonert krystallisering av glyceridoljer og fett.

* Separering av fast, partikkelformig materiale fra flyt-
ende fettmateriale i hvilket det er dispergert, utfgres i lgpet av
raffinerings- og fraksjoneringgoperasjoner. I de sistnevnte kan
utvalgte fettsyrer eller glycerider i fett eller glyceridoljer ut-
felles som faste partikler, vanligvis ved avkijgling, og utskilles
eksempelvis ved filtrering fra andre materialer som forblir i flyt-
ende fase, noen ganger opplgst i lgsningsmidler.

I disse operasjoner er adskillelsen av de faste og fly-
tende fasene ofte langsom. Bunnfallet i form av partikler kan holde
tilbake en stor del av den flytende bestanddelen av fettmaterialet
ved absorpsjon, og avlgp av den flytende bestanddelen fra bunnfallet
kan vere darlig selv med sentrifugering, spesielt i omkrystalliser-
ingsoperasjoner. Gjentatt vasking av det faste stoffet for & fjerne
vaesken som henger ved kan vare ngdvendig, men dette tar tid og for-
bruker mye lgsningsmiddel.

Selv om mer fullstendig adskillelse derfor kan vare
svaert gnskelig, enten for & forbedre kvaliteten av den faste fase
eller utbytte av vaske, er det i alle fall tidkrevende og dyrt og
kan ogsd vere umulig & utfgre.

Ved fremgangsmaten i henhold til oppfinnelsen avkjgles
oljen eller fettet, fortrinnsvis dispergert eller opplgst i et lgs-
ningsmiddel, til en temperatur ved hvilken den hgyeresmeltende frak-
sjon krystalliseres under agitering som opprettholdes under krystal-
lisasjonen, og deretter separeres den krystalliserte fraksjon. Frem-
gangsmaten er karakterisert ved at agiteringen utfgres homogent med
en rgrer og et kar med glatt og reguiar profil som er
sylindriske og konsentriske med hverandre, og at r¢reren roterer med
en hastighet pd 10-100 omdreininger pr. minutt og tilveiebringer en
hastighetsgradient pa 1-250 m/min./m radialt.

Fra US-patent 2 883 405 og Bailey, Industrial 0il & Fat
Products, 3. utgave, 1964, s. 1007-1011, er det kjent & utfere frak-
sjonering av oljer ved den s&kalte vinteriseringsprosess, for &
gjenvinne oljefraksjoner som forblir flytende ved lave temperaturer.
For & unngd sjokkavkjgling er temperaturdifferensialet mellom oljen
og kjglemidlet i vinteriseringsprosesser aldri store i henhold til
Bailey, selv om den fremgangsmdte som er beskrevet i US-patentskrif-
tet anvender hurtig nedkj¢ling-av visse trinn i prosessen. Igjen
. kan ikke, i henhold til badde Bailey- og Greenfield-metoden som er be-

skrevet i US-patentskriftet, mekanisk agitering for & bringe oljen
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i kontakt med kjglemiddelspiralene, tillates etter at krystallisa-
sjonen har begynt, selv om mild agitering av uspesifisert natur til-
lates i prosessen i henhold til US-patentet, I motsetning til dette
fortsettes i henhold til foreliggende oppfinnelse agiteringén under
hele krystallisasjonen og er spesifisert til & tilveiebringe homogen
agitering, som beskrevet av Tomi og Bagster, Trans IChemE, vol. 56, s.1-8.

Homogen omrgring opptrer nadr hastighetsgradienten
mellom hvilke som helst to n@rliggende partikler i blandingen
radielt i forhold til hverandre er den samme. Under innvirkning
av den homogene omrgring flyter partiklene i den faste fasen
sammen til agglomerater som mye lettere blir fri for vedhengende
vaeskefase i den etterfglgende utskillingsoperasijon.

Homogen omrgring utfgres fortrinnsvis ved hjelp av en
omrgrer med en jevn profil. Turbulens i det fettmateriale som
underkastes homogen rgring bg¢gr gjgres minst mulig. Homogen om-
réring som gir laminer strgmning oppnds ved hijelp av en rgrer med
en jevn og regular profil, som f.eks. ved hjelp av en sylindrisk
rgrer som er konsentrisk i og roterer i et kammer som inneholder
fettmaterialet, pd en vertikal, hellende eller horisontal akse.

De radielle dimensjonene til rgreren er ikke kritiske,
men sma rgrere kan gi langsommere aggregering nar andre ting er
like. Rgreren er fortrinnsvis fra en tredjedel til to tredjedeler
av diameteren i omrgringskammeret, spesielt ca. halve diameteren,
men den strekker seg fortrinnsvis omtrent i hele dybden av fett-
materialet i kammeret for & sikre fullstendig omrgring. Dybden
er i seg selv ikke kritisk 1 forhold til de radiale dimensjonene,

i det minste i satsoperasjoner, men den er i alle fall fortrinns-
vis minst sd stor som radialbredden av ringen av fettmateriale
som er innesluttet mellom veggene i kammeret og r@greren, mer
spesielt to ganger sa dyp eller mer. Et spesielt trekk ved opp-
finnelsen er at ingen hjelpevaske er ngdvendig for & fremme
aggregeringen av partiklene.

Hastigheten til r¢reren skal fortrinnsvis vere sa
liten som mulig og samtidig slik at det oppnads gnsket effekt,
fortrinnsvis fra 1 til 200, spesielt 10 til 100 omdr./min., for-
trinnsvis tilsvarende en hastighetsgradient pad fra 1 til 250
m/min/m, spesielt 10 til 100 m/min/m radielt. N&r den observerte
aggregering er for langsom med en liten r¢grer, er det best a
erstatte den med en stgrre rgrer som gar med samme eller lavere
hastighet, for & oppnd raskere aggregering.

Fremgangsmaten er egnet for satsvis eller kontinuerlig

operasjon, men i det siste tilfelle er kammeret relativt dypt i
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forhold til ringbredden for & tiveiebringe flere blandingstrinn
i ringsonen som inneholder fettmaterialet og kombinere god

blanding med maksimal kontakt mellom veske og fast matgriale.

Oppfinnelsen er av sarlig betydning for fraksjonert
krystallisasjon av fettsyrer og deres estere, spesielt fett.
Disse omfatter glyceridolijer som vanligvis er vasker. Fraksjoneft
krystallisasjon kan anvendes for & fjerne urenheter eller & ad-
skille partikkelfraksjoner av fettmateriale med ¢@gnskede smelte-
egenskaper og kan utfgres i narvaer eller fraver av lgsningsmidler
for fettmaterialet, selv om fremgangsmaten er spesielt verdifull i
sakalte tgrrfraksjoneringsprosesser i fraver av lgsningsmiddel, da
vesentlig lengre filtreringstider forekommer pd grunn av den hdgye
viskositeten for den flytende oleinfraksjonen. Denne kan skilles
ved & vaske krystallene med en vandig dispersjon av et egnet over-
flateaktivt middel som i den sakalte Lanza-prosessen. Egnede lgs-
ningsmidler for fettfraksjonering omfatter aceton, heksan eller
nitropropan og metanol for fettsyrer, fortrinnsvis med et lite
innhold av vann. Mengden av lgsningsmiddel kan variere fra 5:1
til 1:2 i vekt i forhold til fettmaterialet. Andre lgsningsmidler
som er kjent pid omriddet kan ogsd anvendes. g

Fortrinnsvis utfgres den fraksjonerte krystallisasjonen
in situ under homogen omrgring, idet fettmaterialet avkjgles fra
fullstendig flytende eller opplgst tilstand inntil krystallisa-
sjonen av den fraksjon som skal utskilles er fullstendig, mens
materialet samtidig utsettes for homogen omrgring. Apparaturen
for formalet omfatter et omrgringskammer utstyrt med
en koaksialrgrer, begge med jevn, sylindrisk form og stgrrelse som
beskrevet, og kj@gleinnretninger for avkigling av innholdet i
kammeret, fortrinnsvis gjennom veggene i kammeret og 1 rgreren.
En nedre grense kan vere ngdvendig for rotasjonshastigheten for
rgreren, for & sikre adekvat varmeoverfgring og unngd for stor
avsetning av voksende krystaller pa kjdleoverflatene, hvilket kan
hindre varmeoverfgringen. I motsetning til mange former av
krystallisasjonsapparater, skal rgreren ikke skrape veggene i
kjglekammeret. Slike anordninger gir ikke homogen omrgring.

Kjdlehastigheten pavirkes ogsd av temperaturdiffe-
rensialen mellom kj¢1eoverflaten og fettmaterialet. Store
temperaturdifferensialer fremmer rask avkj@gling, men under dannelse
av mikrokrystallvekst. Smd temperaturdifferensialer gir pa den
annen side stgrre krystaller, men meget langsommere avkj@gling.
Temperaturdifferensialer i dette patent males i sentrum av vasken

og er fortrinnsvis under 10°C m3lt radielt. Et temperaturdiffe-
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rensial pa fra 5 til 20°C, fortrinnsvis 5 til 10°C, holdes
fortrinnsvis mellom kjglemidlet og den vaske som underkastes av-
kjdling i hvert fall inntil krystaller opptrer. Deretter kan det
holdes et hgyere differensial, men fortrinnsvis ikke over 2SOC,
spesielt 10 til 20°c.

Oppfinnelsen kan anvendes pa bade spiselige og ikke-
spiselige vegetabilske, animalske og marine fett, fraksjoner av
dem og hydrogenerte og interforestrede derivater av dem og fett-
syrene som de bestar av, f.eks. talg-, palme-, solsikke-, safflor-,
jordngtt-, soyabgnne- og laurinsyreolije.

Oppfinnelsen er anvendbar for gjennomfgring av
vinterisering. Dette er en form for fraksjonert krystallisasjon
som vanligvis anvendes pa spiselige oljer, f.eks. palmeolije eller
bomullsfrgolje, eller soyabgnneolje som er svakt hydrogenert for
a forbedre dens motstandsevne mot nedbrytning ved lagring, som
skal brukes som salatoljer eller stekeoljer, for a hindre -opp-
treden av uklarhet ved henstand ved omgivelsetemperatur forar-
saket av den fraksjonerte krystallisasjon av en hgyere-smeltende
stearinfraksjon i oljen. T Vinteriseringsprosesser'fjernes
stearinen ved filtrering etter avkijgling av oljen, men betydelige
tap kan opptre i konvensjonelle vinteriseringsprosesser av de
ovenfor nevnte grunner, ved separering av olein- og stearinfrak-
sjonene og i ethvert tilfelle forblir en liten mengde stearin
ofte hardnakket i oljen og som utrystalliserer senere ved lagring
dersom ikke oljen avkijgles til meget lavere temperaturer, med tap
av enda mer olje. Foreliggende oppfinnelse innebzrer en gkonomisk
og effektiv vinteriserings-prosess, som innbefatter minimale olje-
tap og har maksimal effektivitet.

Oppfinnelsen er ogsa effektiv ndr det gjelder &
fraksjonere fettmateriale for utvinnelse av en betydelig del av
hgyere smeltende, fast fraksjon i en enkelt fraksjonering, opp
til sa mye som en fjerdedel av totalvekten av fettmaterialet. I
konvensjonell praksis absorberer den faste fraksjonen vanligvis
minst to ganger sin vekt av den lavere-smeltende, flytende frak-
sjon. Faste fraksjoner pa over ca. eh fjerdedel av behandlet
totalvekt danner derfor oppsleﬁminger, hvis oppdeling i flytende
og faste fraksjoner som de bestar av, er meget vanskelig enten
ndr det gjelder filtrering eller sentrifugering. Ifglge opp-
finnelsen aggregeres krystallene i klumper og beholder en vesent-
lig mindre del av den flytende fraksjonen.

Fremgangsmaten if@glge oppfinnelsen kan utfgres ved
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temperaturer av f.eks. fra -20 til SOOC, idet temperaturene bare
er begrenset av de fysikalske grenser for lgsningsmidlene, nar
slike brukes, og mengden av faststoffer som skal fjernes, ikke
mer enn 35% foretrekkes. Adskillelse av det sammenklumpede, faste
materiale kan eksempelvis forega ved dekantering eller gravitasjons-—
eller trykkfiltrering eller ved sentrifugering.

Oppfinnelsen er av spesiell betydning for utvinning
av fettfraksjoner med gnskede egenskaper for anvendelse i nerings-
middelindustrien. Ved sammensetning av margarinfett fremstilles
eksempelvis ofte fettblandinger som er oppnadd ved fraksjonerings-
prosesser for a tilfredsstille kravene til fysikalske eller kijem-
iske egenskaper. Fettene skal eksempelvis oppfylle kravene til
spesifiserte smelteegenskaper, eller et hgyt innhold av poly- /
umettede fettsyrer kan vere krevet av erneringsmessige grunner.
Omsorgsfull fraksjonering ifglge oppfinnelsen muliggjgr oppnaelse
av fett som oppfyller slike krav. I konditorvareindustrien kan
det ogsd oppnas fett med den kritiske smelte-opptreden som kreves
for fett som anvendes for dette formal, ved fraksjonering ifglge
oppfinnelsen, spesielt fra palmeolje, men ogsd fra andre vegeta-

bilske fett som kan herdes fgr eller etter fraksjoneringen.

Eksempel 1

Et sylindrisk krystalliseringskammer utstyrt med skal-
formet bunn og en dekkplate var ogsa utstyrt med en sylindrisk
rotor som var festet til en vertikal rotoraksel som gar inn i
. kammeret og som roteres ved hjelp av en motor montert over
platen og var anbragt pd lagere som befant seg i sentrum av dekk-
platen og den skalformede bunn i kammeret.

Dette kammeret var omtrent halvparten sa dypt som
bredt, og rotoren som strakk seg i kammerets fulle dybde, var
halvparten s& bred som kammeret. Kammeret selv var utstyrt med
en ytre kjglekappe i hvilken vandig etylenglykol-lgsning, avkiglt
til en pa forhand bestemt temperatur, kunne sirkuleres.

Soyabgnneolje ble hydrogenisert forsiktig til et jodtall
pa 110 til 120 ved bruk av frisk nikkelkatalysator pad bzrer.

Dette forbedrer stabiliteten for oljen mot oksydativ nedbrytning,
men fgrer til uklarhet i oljen ved henstand pa grunn av krystalli-
sasjon av en stearinfraksjon. Denne ble fjernet fra oljen ifglge
oppfinnelsen med den beskrevne apparatur.

Etter & ha fjernet katalysatoren ble oljen avkijglt
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til 36°C og tilsatt i krystalliseringskammeret. Rgreren ble rotert
slik at det oppnaddes en hastighetsgradient pd ca. 15 meter/minutt/
meter i vasken i ringen. Vandig etylenglykol som sirkulerte i
kjplekappen ble holdt slik at det ble oppnddd en temperaturgradi-
ent pa 20°C/meter malt radielt gjennom oljen, til et malepunkt
midtveis mellom veggene i kammeret og rotoren. Da temperaturen
nadde 21°C kom det til syne krystaller og temperaturdifferensialet
gkte til 35°C/meter inntil det ble n&dd en slutt-temperatur pa 3°cC.
Oljen ble s& filtrert gjennom en standard vakuum-filtreringsenhet,
og det ble oppnadd 74% olein pa 3 timer, beregnet pd vekten av den
hydrogenerte oljen. Oleinet forble klart ved 0°% i minst 5 timer.
P4 den annen side avsattes stearinkrystaller fra hydrogenert, hel
olje selv ved henstand ved 20°C.

I sammenlikningsforsgk ved bruk av konvensjonelle fra-
ksjoneringsmetoder inkludert en agitator i karet istedenfor rotor-
rgreren og skrapetilbehgr for fijerning av krystallinsk materiale
som danner seg pa karveggen, ble betingelsene justert for & gi
samme filtreringstid, men det ble bare oppnadd et utbytte pad 60%.
Oleinproduktet var i begge tilfeller egnet for anvendelse som
stekeolje, idet den forble klar ved lagring ved omgivelsesbe-
tingelser.

Eksempel 2

En serie forsgk ble utfgrt ved fraksijonering av
liknende, herdet soyaolje, tilsatt ved 30°C i liknende utstyr,
omfattende et kammer med 60 cm diameter som var 1 meter hgyt, ut-
styrt med en rotor-rgrer med 30 cm diameter. Effekten ble
observert pa& filtreringshastighet og oleinutbytte av fraksjonerings-
temperatur og temperaturdifferensial som imidlertid forble konstant
i hvert forsgk, og hvor rotasjonshastigheten i alle var 42 omdr/
min tilsvarende en hastighetsgradient pd 264 m/time/m. Effekten
ble ogsid observert pa "stabilisering" ved & holde det avkijglte
fettet 1 2 timer ved fraksjoneringstemperaturen.

I alle forsgk ble det oppnadd et olein som forble klart
ved 0°C etter 5 timer. Ytterligere spesielle resultater fremgar

av tabellen nedenfor.
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Tabell
Kijglebetingelser
Tid Fil-
Forsgk (Timer) Utbytte trerings-
D%ffl. Stabiliserings- S%utt frg olein grad
c tid (timer) c 30°c % m3/m2/h.
1) -) 10 67,6 5,2
) 3-4 )
la ) 2 ) 12 65,7 4,0
) 0
2 ) - 6 63,6 0,99
) 10 )
2a ) 2 ) 60,8 0, 68
3 6 - -1,5 7 61,3 0,63

Forsgkene 1 og 2 viser den markerte nedgang i fil-
treringshastighet og betydelig ¢gkning i oleinutbytte som fglger
nar At reduseres, for samme sluttemperatur. Sammenlikning mellom
forsgk 1 og la og ogsa 2 og 2a viser overraskende at en “stabili-
serings'"-periode ved fraksjoneringstemperaturen er skadelig, i
motsetning til erfaringene fra konvensjonell fraksjoneringspraksis.
Endelig viser forsgk 3 ogsa at det kan oppnas godt oleinutbytte,
sammenliknet med forsgk 2a, selv ved lavere temperatur pa -1,5%
ved a bibeholde en lavere At og unngd forlenget stabiliserings-

temperatur.
Eksempel 3

Palmeolje (jodtall 53) ble omrgrt med 100 omdr/min i
et sylindrisk kar som var to ganger s& dybt som bredt, utstyrt med
kjdlekappe og en koaksial, sylindrisk rotor som strakk seg hoved-
sakelig den fulle dybde av oljen, idet diameteren for rotoren var
halvparten av karet. Fra 50°C ble oljen kjglt med 12°c/timer til
28°c, ved hvilken temperatur den ble holdt med fortsatt omrgring
i 5 1/2 timer, da NMR~analyse av en prgve viste 8% dannede fast-
stoffer. Oljen ble filtrert ved samme temperatur med en strgm-
ningsgrad pa over 1O m3/m2/time ved et filtreringstrykk pa 0,5
atmosfare.

Filtratet ved 80% av opprinnelig palmeol-je, hvorved
det ble igjen en rest pa filteret pa 20%.

Eksemplet ble gjentatt ved kontinuerlig operasjons-
utstyr med samme forhold ved & bruke en rgrerhastighet pa 40 omdr/
min, hvorved det ble oppnddd 9% faststoffer og filtratet oppgikk
igjen til 80% av den opprinnelige cljen med et jodtall pa 57 og
en filtreringsgrad pd 6,5 m3/m2/time. Oppholdstid var 2 timer.



ved en krystallisasjonstemperatur pa 13°%c 0og en rgrer-~
hastighet pd& 80 omdr/min ble det oppnddd et utbytte pd 45% av
flytende fraksjon fra det kontinuerlige utstyret med et jodtall pa
63,2 ved en filtreringsgrad p& 0,5 m3/m2/time. Dette er et ufmerket
utbytte i betraktning av den grove resten som skulle fjernes.
Oppholdstid var 5 timer.

Eksempel 4
Malayisk palmeolje-fraksjon (jodtall 58,4), oppnadd

ved fraksjonering av palmeolje, ble blandet med fire ganger sin
vekt av aceton og fraksjonert ved 3°9%C ved kjgling i den sats-
apparatur som er beskrevef i eksempel 3, fra 50 til 3°C med en
hastighet av 12°c/time med omrgring ved 300 omdr/min. Etter om-
rgring i 3 timer ved denne temperatur var filtreringen rask, og
filtreringsresten ble vasket fire ganger hver gang med 1 1/4
ganger vekten av startolijen av aceton. Etter fordampning av lgs-
ningsmidlet ble det oppnadd en rest pd 36% (jodtall 41,3) med et
filtratoljeutbytte pa 64% (jodtall 68,5), basert pad startoljen.

Eksempel 5
Eksempel 4 ble gjentatt ved -6°¢c, avkjgling fra 30°¢

med 5 timers stabilisering under anvendelse av en like stor mengde
heksan som lgsningsmiddel. Etter vasking av filtreringsresten to
ganger, hver gang med like stor mengde heksan som startoljen og
fordampning av lgsningsmidlet, ble det oppnédd en filtratolje pa
64,1 vekt% av startoljen med jodtall 67,8 og en rest pa 35,9% med
jodtall 43,2.

Eksempel 6

Talgfettsyrer med jodtall 56 ble opplgst i 1 1/2
ganger sin vekt av en blanding av 92% metanol og 8% vann og frak-
sjonert i det apparat som er beskrevet i eksempel 3, avkigling fra
30°% til -7°C med en kjplehastighet pd 18°c/time med omr¢ring ved
200 omdr/min og straks derpa filtrert som tidligere og vasket to
ganger med samme l@gsningsmiddel, hver gang med 88% av den opp-
rinnelige vekt av syre. Etter fordampning av lgsningsmidlet ble
det oppnadd et filtrat med jodtall 95,2 i 56, 1% utbytte sammen
med 43,9% filtreringsrest med jodtall 5,8, oppnadd som et fritt-
strgmmende, granulzrt materiale av hvilket 92% var partikler med

en diameter pd ca. 0,5 mm.
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Patentkrayvw

1. Fremgangsmate for fraksjonert krystallisering av
glyceridoljer og fett, hvorved oljen eller fettet, fortrinnsvis
dispergert eller opplgst i et l@sningsmiddel, avkjgles til en
temperatur ved hvilken den hg¢yere~smeltende fraksjon krystalli-
seres, med agitering som opprettholdes under krystallisasjonen,
og den krystalliserte fraksjon separeres deretter,
karakterisert ved at agiteringen utfgres homo-
gent med en r¢grer og et kar med glatt og reqular profil som er

sylindriske og konsentriske med hverandre, og at
rgreren roterer med en hastighet pa 10-100 omdreininger pr. mi-
nutt og tilveiebringer en hastighetsgradient pd 1-250 m/min./m
radialt.

2. Fremgangsmdte som angitt i krav 1, karakte-
risert v ed at agiteringen utfgres i et sylindrisk

kar med diameter 1,5-3 ganger rg¢rerens diameter.

3. Fremgangsmdte som angitt i krav 1 eller 2,
karakterisert ved at agiteringen utfgres i et
kar som er minst s& dypt som den radiale bredde av det fettmate-

riale som er innelukket i karet mellom dettes vegger og r¢reren.
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