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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Reduzierung des Gehaltes an Cholesterin und freien Fettsiuren eines tierischen
Fettes, dadurch gekennzeichnet, dal das Fett mit dem Cyclodextrin unter Rithren und in

Gegenwart einer solchen Menge Wasser, daR das Wasser-Fett-Verhltnis zwischen 0,4/1 und
1,9/1, vorzugsweise zwischen 0,7/1 und 1,5/1 und noch giinstiger bei 1/1 liegt, in Kontakt gebracht
wird, dal dann die Komplexe getrennt werden, die sich zwnschen dem Cyclodextrin und dem

Cholesterin und den freien Fettsduren gebildet haben.
2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf3 die Rihrbedingungen so geregelt

werden, daR eine Emulsion vom ,0l in Wasser”-Typ entsteht,

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daf? das Riihren mit Hilfe eines Riihrwerks
erfolgt, daR sich mit hoher Geschwindigkeit, vorzugsweise mit einer Geschwindigkeit von mehr
als 800U/min und vorteilhafterweise von annahernd 2000U/min dreht.

4. Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daf3 das Cyclodaxtrin in einer Menge
zugesetzt wird, die zwischen 1 bis 10 Gew.-% und vorzugsweise zwischen 3 und 8 Gew.-% im
Verhéltnis zur Fettmenge betréagt.

5. Verfahren nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daR die Temperatur des Fett-Wasser-

Cyclodextrin-Milieus bei einer gegebenen Konzentration des Cyclodextrins auf einen Wert

reguliert wird, der der Loslichkeitstemperatur des Cyclodextrins in Wasser bei dieser

Konzentration verhaltnisméRig nahe kommt,

Verfahren nach Anspruch 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, da der Kontakt zwischen dem Fett,

dem Cyclodextrin und Wasser lange genug aufrechterhalten wird, um die Komplexbildung zu
gewadhrleisten, und das vorzugsweise wihrend eines Zeitraums von 1 bis 20 Minuten.

7. Verfahren nach Anspruch 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daR die Stufe der Trennung durch
Zentrifugenreinigung erfolgt.
8. Verfahren nach Anspruch 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB die Trennungsstufe bei einer

Temperatur erfolgt, die unter der zur Komplexbildung gewdhlten liegt.
9. Verfahren nach Anspruch 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daR die Trennung der wéRrigen und

der Lipidphase nach Bildung der Komplexe durch Kaltbuttern der Wasser-Cyclodextrin-Fett-
Emulsion erfolgt.

10. Verfahren nach Anspruch 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daR das verwendete Cyclodextrin
B-Cyclodextrin ist.

11. Verfahren zur Reduzierung des Gehaltes an Cholesterin und an freien Fettsduren in einem
tierischen Fett, dadurch gekennzeichnet, daB das Fett unter Riihren und in Gegenwart von Wasser
mit ein3m Cyclodextrin zusammengebracht wird, wobei das Gewichtsverhaltnis Wasser/Fett, die
Temperatur und das Rithren so gewéhlt werden, daR eine Emulsion vom Typ ,, Ol in Wasser”
entsteht, daR dann die Komplexe getrennt werden, die sich zwischen dem Cyclodextrin und dem
Cholesterol und den freien Fettsduren gebildet haben.

o

Hierzu 2 Seiten Zeichnungen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Reduzierung des Gehaltes an Cholesterin und freien Fettsiiuren eines tierischen
Fettes und auf das so gewonnene Fett,

Charakterlistik des bekannten Standas der Technik

Dia tierischen Fette, zum Beispiel das Fett der Milch (Butter, Rahm), Talg und Schmalz enthalten Sterole, und insbesondere
Cholesterin sowie freie Fettséuren.

Trotzseiner lebenswichtigen Rolle wird das Cholesterin als ein Risikofaktor bei Herz-Kreislauf-Erkrankungen angesehen, und das
Anwachsen der Arteriosklerose beim Menschen wurde oft mit dem Cholesteringehalt im Blut in Zusammenhang gebracht.
Folglich wurde versucht, die Cholesterinmenge in den fiir die menschliche Ernahrung verwendeten Fetten zu verringern.
Cholesterin kann durch Verdampfen unter Hochvakuum bei einer Temperatur zwischen 240 und 280°C entzogen werden. Diese
Behandlung hat jedoch den Verlust natirlicher fliichtiger aromatischer Stoffe zur Folge, die ebenfalls verdampfen.

Durch die Perkolation von Fett bei einer Temperatur von 70 bis 90°C auf Aktivkohle kann der Cholesteringehalt ebenfalls
herabgesetzt werden, doch die Aktivkohle bindet auch andere natiirliche Substanzen des Fottes, vor allem die aromatischen
Bestandteile, die Antioxydanzien und den Farbstoff.
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Die Extraktion ces Cholesterins mit Kohlendioxid unter superkritischen Bedingungen, d. h. bei Driicken tiber 100 Bar, ist ein
industriell schwer einsetzbares Verfahren. Zum Beispiel bei der Behandlung des Milchi ttes wird ein bedeutender Anteil von

kurzkettigen Triglyceriden ebenfalls entzogen.
Das Patent EP-PS 0 256911 beschreibt ein Verfahren zur Beseitigung des Cholesterins von tierischen Fetten, nach dem das

verfliissigte Fett mit einem Cyclodextrin zusammengebracht wird, wobei dieser Kontakt unter Riihren in nicht oxydierender
Atmosphére und bei einer Temperatur zwischen der Schmelztemperatur des Fettes und 80°C wihrend eines Zeitraums von
30 Minuten bis 10 Stunden fortgesetzt wird, wihrend dessen Komplexverbindungen zwischen dem Cholesterin und dem
Cyclodextrin gebildet werden, wonach Wasser zugesetzt wird und diese Komplexe aus dem Fett durch Mitnahme in der so

entstandenen wiBrigen Phase extrahiert werden, die dann von der Fettphase getrennt wird.
Dieses Verfahren ist nicht nur verhaltnism#Big tangwierig, sondern es erméglicht nur eine begrenzte Verringerung des

Cholesteringehaltes in einem einzigen Arbeitsgang. Und 2war kénnen in einem Arbeitsgang nur 18 bis 33% des urspriinglichen
Cholesterins sliminiert werden. Um eine betriichtlichere Extraktion zu erzielsn, miissen mehrere aufeinanderfolgende
Arbeitsgéinge auf diese Weise erfolgen, die gegebenenfalls jedesmal von einem Waschvorgang der Lipidphase gefolgt werden.
Mit drei aufeinanderfolgenden Extraktionen gelingt es, 41% desanfdnglichen Cholesterins herauszuziehen. Theoretisch kénnte
man auf diese Weise bis zu 80% des Anfangscholesterins eliminieren. Ubrigens wird in dem Patent EP-PS 0 256911 keinerlei
Beseitigung der freien Fettsduren erwahnt.

Ziel der Erfindung

Diese Erfindung hat das Ziel, die genannten Nachteile zu beseitigen und ein Verfahren zu liefern, das immer auf der Extraktion
des Cholesterins der tierischen Fette durch Cyclodextrin beruht, aber so gestaltet ist, daB durch nur einen Arbeitsgang schnell
undwirkungsvoll eine betrichtliche Verringerung des Cholesteringehaltes und gleichzeitig eine nennenswerte Reduzierung des
Gehaltes eines tierischen Fettes an freien Fettsduren erreicht wird. Unter tierischen Fetten versteht man insbesondere Butter,
Milchrahm, wasserfreies Milchfett, Talg und Schmalz.

Darlegung das Wesens der Erfindung

Das erfindungsgeméBe Verfahren besteht darin, Cyclodextrin und Fett in Gegenwart von Wasser zusammenzubringen, danach
die zwischen dem Cyclodextrin und dem Cholesterin und den Fettséuren gebildeten Komplexe zu trennen, und es istim
waesantlichen dadurch gek-nnzeichnet, daR das Gewichtsverhiltnis Wasser/Fett zwischen 0,4/1und 1,9/1, vorzugsweise
zwischen 0,7/1 und 1,5/1, und noch giinstiger etwa 1/1 gewéhlt wird. !

Wasser ist zur Bildung der Komplexe erforderlich, und dank der Wahl des Gewichtsverhéltnisses Wasser/Fett in den genannten
Spannen kann eine sehr rasche und wirkungsvolle Extraktion des Cholesterins und der freien Fettséuren erzielt werden.

Das Wasser kann getrennt oder zusammen mit dem Cyclodextrin zugesetzt werden. Wenn es separat zugesetat wird, kann dies
vor oder nach der Zugabe des Cyclodextrins zum Fett erfolgen. Wenn das Wasser nach dem Cyclodextrin zugegeben wird, kann
die Bildung der Komplexe bereits vor der Zugabe des ‘Wagsers beginnen, sie erfolgt aber nur langsam. Erst nach Zugabe des
Wassers erfolgt die Bildung der Komplexe schneller und volistandiger.

Aus diesem Grund ist es vorteilhaft, das Wasser zur gleichen Zeit wie das Cyclodextrin zuzusetzen und vor allem das Cyclodextrin
vorher in wenigsiens siner Fraktion dieses Wassers aufzuldsen.

Der Anmelder hat festgestellt, ~ und darin liegt ein vorteilhafter Aspekt der Erfindung —, da es wiinschenswert war, eine
Emulsion vom Typ ,.Ol in Wasser” herzustellen, damit die Extraktion des Cholesterins und der freien Fettséuren so effektiv und
schnell wie méglich verléuft.

Es hat den Anschein, daB die Cyclodextrin-Cholesterin-Komplexe und die Cyclodextrin-freie Fettsduren-i<orplexe an der
Grenzfliche zwischen Fett und wiBriger Lésung entstehen, und es wurde festgestellt, daB auf iberraschende und unerwartete
Weise diese Komplexbildung sehr schnell erfolgt, wenn dafiir gesorgt wird, daB eine Emulsion vom Typ ,,Ol in Wasser”
hergestelit wird.

Die Parameter Wassermenge, Rilhren und Temperatur werden so gewihlt, daB sich diese Emulsion bildet, wobei angestrebt
wird, sie moglichst ,fein” zu erhalten, um die Kontakte zwischen dem Cyclodextrin und dem Cholesterin und den freien
FettsAuren und dadurch ihra Komplexbildung und dann ihre Extraktion optimal zu gestalten.

Da die Komplexbildung innerhalb der Emulsion erfolgt, kann die Kontakizeit zwischen dem Cyclodextrin und dem Fett vor der
Zugabe von Wasser auf null verringert werden, wihrend dem Patent EP-PS 0 256911 zufolge diese Kontaktzeit mindestens

30 Minuten betrégt und in der Praxis bei den angefiihrten Anwendungsbsispielen 3 Stunden erreicht.

Bei dem in dieser Patentanmeldung beschriebenen Verfahren wird keine ., Ol-in-Wasser-Emulsion” gebildet, auch nicht nach
Zugabe von Wasser, da diese Wassermenge zu groB ist, wobei diese Wassermenge librigens die Stabilitdt der Komplexe
beeintrichtigt.

Das Gewichtsverhiltnis zwischen der Wassermenge und der Fettmenge ist felglich zur Gewinnung der idealen Emulsion vom
.Ol-in-Wasser-Typ“ sehrwichtig. Ubrigens bewirkt eine im Verhiitnis zur Fettmenge zu geringe Wassermenge die Bildung einer
Emulsion, die 2u viskos und nachtréglich schwer zu brechen ist.

Entsprechend einer Ausfiihrungsform der Erfindung wird das Cyclodextrin dem Fett in Abwesenheit von Wasser zugesetzt, und
der Kontakt zwischen Cyclodextrin und Fett in Abwesenheit van Wasser wird wihrend eines Zeitraums von weniger als

20 Minuten und vorzugsweise von weniger als 10 Minuten aufrechterhalten.

Entsprechend einer weiteren Ausfiihrungsform der Erfindung wird das Cyclodextrin vorher in Wasser gelost, bevor es mit dem

Fett gemischt wird.
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IndemFall, in dem das Fett, dem das Cholesterin und/oder die freien Fettsauren entzogen werden sollen, in Form einer Emulsion
in Wasser vorliegt, wie das beim Milchrahm der Fell ist, wird das Cyclodextrin vorzugsweise in Pulverform dieser Emulsion
zugefiihrt, die gegebenenfalls auf eine Temperatur ey wirmt wird, die die Solubilisation des Cyclodextrins in der wiRrigen Phase

erlsichtert.
Entsprechend einer vorteilhaften Ausfiihrungsform der Erfindung wird die Temperatur des Milieus Fett—-Wasser—Cyclodextrin so

reguliert, daB bei einer gewihiten Konzentration des Cyclodextrins diese Temperatur der Léslichkeitstemperatur des
Cyclodextrins in Wasser bei dieser Konzentration nahe kommt,

Die erfindungsgeméR eingesetzte Cyclodextrinmenge liegtzwischen 1 Gew.-% und 10 Gew.-% im Verhéltnis zur Fettmenge und
vorzugsweise zwischen 3Gew.-% und 8 Gew.-%. Es ist allgemein vorteilhaft, Cyclodextrinmengen zuzusetzen, die 5% hoher als
die eingesetzte Fettmenge sind.

Eskonnen erfindungsgeméR verschiedene Arten von Cyclodextrinen oder von madifizierten Cyclodextrinen verwendet werden,
So kdnnen als Beispiel a-, B-, und y-Cyclodextrin genannt werden, die jeweils 6, 7 und 8 Glucopyranose-Einheiten enthalten, die
untereinander durch a-1-4-Bindungen verbunden sind, sowie ihre jeweiligen Derivate wie die Hydroxyalkyl-cyclodextrine, die
Maltosyl-cyclodextrine, die Glucosyl-cyclodextrine und die Alkyl-cyclodextrine.

Vorzugsweise wird B-Cyclodextrin verwendet,
Miteiner B-Cyclodextrinmenge, die um 5% gréBer als die Fettmenge ist, kénnen mehr als 96 % und sogar praktisch 100% desim

Fett enthaltenen Cholesterina mit Hilfe des erfindungsgem#fen Verfahrens eliminiert werden,

Das Riihren des Fett-Wasser-Cyclodextrin-Milieus muB so stark erfolgen, daB ein inniger Kontakt zwischen dem Cyclodextrin
und dem Fett gewahrleistet ist, und nach einer bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung wird das Rithren so gestaltst, dal
die Bildung einer Emulsionvom , Ol in Wasser*-Typ ermdglicht wird, Wie bereits oben erwéhnt, ist es wiinschenswert, eine feine

Emulsion zu erhalten, wobei die in der wiBrigen Phase verteilten Fettkiigelchen zumeist eine GréBe von weniger als 40um
aufweisen, selbst wenn einige Kiigelchen, deren GréBe 100pum erreichen kann, noch vorhanden sind.

Dadurch wird eine sehr rasche Bildung der Cyclodextrin-Cholesterin-Komplexe und der Komplexe aus Cyclodextrin und freien
Fettsduren an der Grenzfliche Wasser/Fett ermdglicht, wobei ein intensives Riihren die Kontakte ar- dieser Grenzfliche
begiinstigt. Die entstandenen Komplexe konzentrieren sich in der wiRrigen Phase, wo sie unléslich werden.

Das Riihren darf nicht mit zu starken Scherkréften einhergehen, denn die Erfahrung hat gezeigt, da8 diese Krifte eine verstérkte

Viskositédt der Emulsion bewirken, wobei letztere im Verlauf der spéteren Trennungsstufe der Phasen schwer zu brechen ist.
Ein angemessenes Rithren kann zum Beispiel mit Hilfe eines Schraubenriihrers erzielt werden, der sich mit hoher

Geschwindigkeit, vorzugsweise tiber 800U/min und in der Praxis bei 2000 U/min dreht. Bei zweckentsprechendem Rithren ist
eine Verdnderung des Aussehens des Mediums, das aus Fett, Wasser und Cyclodextrin besteht, festzustellen. Die Fiarbung
wechselt so von einer wenig homogenen strohgelben Farbe, die einige weiBliche Streifen enthalt, zu einer gleichméiRigen
milchig gelben Farbe. 5

Dank der Wahl des Gewichtsverhiéltnisses Wasser/Fett in den oben genannten Grenzen und dank der Schaffung einer Ol-in-
Wasser-Emulsion durch Anwendung eines geeigneten Riihrens kdnnen ausgezeichnete Ergebnisse des Entzugs von Cholesterin
und freien Fettséuren in nur einem Arbeitsgang mitrelativ kurzen Kontaktzeiten und mit einer Ausnutzungsrate des Cyclodextrins
von 5% im Verhéltnis zum Fett erzielt werden.

Die Temperatur zur Herstellung der Emulsion ist ebenfalls wichtig, und, wie bereits erwihnt, ist es durchaus vorteilhaft, die
Temperatur bei einer gegebenen Konzentration des Cyclodextrins auf einen Wert festzulegen, der der Léslichkeitstemperatur
des Cyclodextrins in Wasser bei dieser Konzentration relativ nahe kommt.

Wenn die Temperatur zu hoch ist, entsteht die gewiinschte Emulsion nicht, und die Bildung der Komplexe wird dadurch
beeintréchtigt. Wenn die Temperatur zu niedrig ist, besteht die Gefahr der Rekristallisation des B-Cyclodextrins in der wiRrigen
Phase vor Bildung der Komplexe.

Nach zahireichen Versuchen wurde herausgefunden, daB die optimale Temperatur des Mediums Fett-Wasser-Cyclodextrin in
der N&dhe der Temperatur zu suchen ist, die der Léslichkeitskurve des Cyclodextrins in Wasser entspricht, und vorzugsweise bei
einem Wert, der etwas unter der Loslichkeitstemperatur des Cyclodextrins bei einer gewiahiten Konzentration liegt, so da dem
Ph@nomen der Unterkiiblung Rechnung getragen wird.

Ohne sich durch die Theorie festlegen zu wollen, kann angenommen werden, daR die Regulierung der Temperatur des Milieus
auf eine Temperatur nahe der Loslichkeitsgrenze des Cyclodextrins und vorzugsweise auf eine etwas darunter liegende
Temperatur die Ausféllung oder Kristallisation der Cyclodextrin-Cholesterin-Komplexe und der Komplexe aus Cyclodextrin und
freien Fettsduren begiinstigt.

Die Wahl der Wassermenge und der Temperatur bei einer gegebenen Konzentration des Cyclodextrins ist also wichtig, um eine
bassere Wirksamkeit des Cholesterinentzugs zu gewahrleisten. Es scheint, daB die gebildeten Komplexe in der wiRrigen Phase
unldslich bleiben missen.,

In der nachstehenden Tabelle sind die Léslichkeitswerte des B-Cyclodextrins im Wasser in Abhéingigkeit von der Temperatur
nach J.SZEJTLlin ,Cyclodextrins and their inclusion complexes”, Akademiai Kiado, Budapest 1982, angefiihrt,
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Gramm B-Cyclodextrin Temperaturin°C
in 100 mlLésung
1,20 15
1,48 20
1,79 25
2,25 30
3,51 40
4,64 50
6,05 55
749 60
10,18 65
12,03 70
14,80 75
19,68 80

und die entsprechende Loslichkeitskurve ist auf Figur 3 dargestelit.

Nennt man die Loslichkeitstemperatur des Cyclodextrins T, so kann man in der Praxis die Temperatur des Fett-Wasser-
Cyclodextrin-Mediums in einem Bereich von T —15°C bis T +15°C und vorzugsweise T ~15°C bis T +10°C wihlen. Man wird
jedoch meist eine Temperatur wihlen, die nicht um mehr als 5°C hdher als die genannte Ldslichkeitstemperatur ist.

Mit einem Wasser-Fett-Gewichtsverh&ltnis innerhalb der angegebenen Grenzen, einem zweckentsprechenden Rithren und einer
Emulsionstemperatur in den oben festgelegten Grenzen der Loslichkeitskurve des Cyclodextrins ist festzustellen, da die
Bildung der angestrebten feinen , Ol in Wasser“-Emulsion praktisch augenblicklich eintritt und die Komplexbildung sehrrasch
erfolgt.

Man kann jedoch das Rithren und damit den Kontakt zwischen Cyclodextrin, Wasser und Fett zwischen 1 bis 20 Minuten und
vorzugsweise ungefihr 5 bis 10 Minuten fortsetzen, um sicher zu gehen, daR die Komplexbildung im wesentlichen vollsténdig

erfolgte.
Dank des erfindungsgemiBen Verfahrens kann die Kontaktzeit zwischen dem Cyclodextrin, dem Wasser und dem Fett folglich

sehr kurz sein, und das ist natiirlich im Vergleich zu Verfahren des friiheren Standes der Technik ein wesentlicher Vorteil.

Ein weiterer wichtiger Vorzug liegt in der Tatsache begriindet, daB das Verfahren in einer normalen Atmosphére durchgefithrt
werden kann, und da® nicht auf eine nicht oxydierende Atmosphére zuriickgegriffen werden muR, wie dies bei dem im Patent
EP-PS 0 256911 beschriebenen Verfahien der Fall ist.

Nach der Komplexbildung kénnen die wéBrige und die Lipidphase durch jedes bekannte Mittel, wie Zentrifugieren oder
Dekantieren getrennt werden, wobei die Reinigung durch Zentrifugieren bevorzugt wird. Die Trennung erfolgtbei einer tiber der
Schmelztemperatur der Fette lisgenden Temperatur, und vorzugsweise bei einer Temperatur, die der der Komplexbildung
relativ nahe kommt, aber vorzugsweise etwas niedriger als diese ist.

So kann eine Temperatur von ungefahr 40°C bis 45°C fiir eine wirksame Trennung der wéBrigen Phase und der Fettphase sowie
der entstandenen unléslichen Komplexe gewihlt werden.

Vorzugsweise wird zwischen die Komplexbildungsphase und die eigentliche Trennstufe eine Abkiihlungsphase des Gemischs
aus Fett, Wasser und Cyclodextrin eingeschoben, um die gebildeten Komplexe durch volisténdigeres Unléslichmachen zu
stabilisieren. So wird das fragliche Gemisch zuerst gekiihlt, zum Beispiel auf eine Temperatur von 25 bis 35°C, vorzugsweise von
etwa 30°C, um die Unléslichmachung der gebildeten Komplexe zu vervollsténdigen, dann wird erneut erwérmt, um die gewihlte
Trenntemperatur zu erreichen, die, wie bereits erwiihnt, vorzugsweise zwischen 40 und 45°C liegt.

In Anbetracht des Vorhandenseins unléslicher Stoffe im Wasser, vor allem der gebildeten Komplexe, kann die Trennung
vorteilhafterweise durch eine Zentrifuge erfolgen, die eine hdufige Entfernung der Niederschlige erlaubt.

Diese bestehen hauptséchlich aus Cyclodextrin, das vor allem Cholesterin und die freien Fettséuren eingekapselt hat.

Die wiRrige Phase enthiilt sine geringe Menge an Trockensubstanz, die im wesentlichen aus Cyclodextrin besteht. Das an
Cholesterin und freien Fettsduren drmere Fett enth#iit noch etwas Wasser, meist in der GréBenordnung von 0,5%. Es kann erneut
erwiirmt und durch Vakuumverdampfung behandelt werden, um es auf einen Reinheitsgrad von 99,9% zu bringen.

Nach Abtrennung der wiirigen Phase und der Fettphase kann die Fettphase mit Wasser gewaschen werden, worauf eine
neuerliche Trennung der so gewonnenen Phasen in der Zentrifuge erfolgt.

Die Trennung der wéRrigen Phase und der Fettphase nach der Komplexbildung kann auch mit Hilfe des Verfahrens der Butterung
der gekiihlten Emulsion erfolgen, wobei sich an diese Butterung gegebenenfalls ein Schmelzen des Fettes und eine
Zentrifugenreinigung anschlieBen kann.

Nach diesem Verfahren erfolgt zuerst eine Abkilhlung der erfindungsgemaR zwischen dem Fett, dem Cyclodextrin und dem
Wasser entstandenen Emulsion, dann |48t man sie einige Stunden bei einer Temperatur von héchstens 10°C reifen, worauf die
Butterung durchgefihrt wird.

Ziel der Abkiihlung und der physikalischen Reifung der Emulsion ist es, das Fett zumindest teilweise zu kristallisieren, wobei der
partiell feste Zustand des Fettes fiir den nachfolgenden Vorgang der Butterung erforderlich ist. Diese Stufe bei niedriger
Temperatur ermoglicht auch die Stabilisierung der Komplexe, indem sie noch vollstdndiger unléslich gemacht werden.,

Die Butterung kann in einem traditionellen Molkereibutterfertiger (diskontinuierliches ButterfaB) erfolgen, aber eine
kontinuierliche Butterungsmaschine kann auch verwendet werden.

Die Emulsion wird bei niedriger Temperatur, vorzugsweise unter etwa 10°C gebuttert; die gewonnenen Fettkérner, und vor
allem die Butterkdrner werden dann gewaschen und durchgeknetet, dann wird das Fett vor seiner eventuellen
Weiterverarbeitung kalt gelagert. Die aus dieser Butterung hervorgegangene wiirige Phase ist fettarm.

Das bei diesem Kaltbutterungsvergang entstandene Fett kann dann gegebenentfalls geschmolzen und wiedererwérmt werden,
zum Beispiel auf eine Temperatur von 45°C, bavor es einer Reinigung durch Zentrifugieren unterzogen wird, um die
Cyclodextrinriickstande und die noch darin enthaltenen Kemplexe vollsténdiger zu beseitigen.
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Wie bereits oben kann die Fettphase vor der Zentrifugenreinigung mit Wasser gewaschen werden.

Es kann angemerkt werden, daB, wenn das Fett aus wasserfreiem Milchfett (MGLA) oder Milchrahm besteht, bereits nach dem
Vorgang der Verbutterung eine Butter mit reduziertem Gehaltan Cholesterin und freien Fettsauren gewonnen wird, diein
diesem Zustand auf den Markt gebracht werden kann oder die nach Extraktion und Verdampfung des Wassers zur Herstellung
von wasserfreiem Milchfett mit reduziertem Gehalt an Cholesterin und freien Fettséuren dienen kann,

Das erfindungsgemiBe Verfahren kann kontinuierlich mit Hilfe einer Anlage erfolgen, wie sie schematisch auf Figur 1 dargestellt
ist.

Diese Anlage enthilt eine Dosiervorrichtung 1 fiir das B-Cyclodextrin und einen Dosierapparat 2 fiir das Wasser. Das

‘ B-Cyclodextrin wird in dem abgemessenen Wasser im Behilter 3 gelés*. Die Lésung wird in die Kontakt- und Riihrvorrichtung 4
eingefiiht. Erwarmtes undim Dosierapparat 5 abgemessenes Fett wicd auch der Vorrichtung 4 zugefiihrt. Die die Vorrichtung 4

verlassende Fettphase und wiRrige Phase kénnen in der Abschlammtrennschleuder 6 getrennt werden. Die waBrige Phase tritt
bei 7 aus, die Komplexe bei 8 und die Fettphase bei 9. Letztere Phase wird in der Vorrichtung 10 wiadererwidrmt und einer
Vakuumverdampfung im Verdampfer 11 unterzogen.

Das Verfahren kann auch teilweise oder ganz diskontinuierlich zum Beispiel mit Hilfe der auf Figur 2 schematisch dargestellten
Anlage durchgefiihrt werden, die eine Wanne 12 zur Herstellung der Cyclodextrinlésung (BCD), einen Reaktionsbehélter 13, der
eine Doppelwandung besitzt, in der erhitztes Wasser zirkulieren kann, einen Schraubenriihrer 14 und einen Entleerungshahn 15
und eine Trennschleuder 6 enthilt.

Um die Erfindung noch konkreter darzustelien, werden nachstehend Behandlungsbeispiele angefiihrt, wobei die einen
erfindungsgemiR ausgefiihrt werden und die anderen als Vergleich angefithrt werden.,

Bei diesen Beispielen wurden folgende Analysemethoden angewandt:

Zur Bestimmung des Cholesterins:

- Analyse der Sterole durch Ausféllung mit Digitonin (Cholesterin stelit 98% der Sterolfraktion im wasserfreien Milchfett

(MGLA) dar;

Zur Bestimmung der freien Fetts#uren:

— Titration der Aziditét der MGLA-Proben, die in einem neutralen Gemisch aus Petrolether und Isopropanol gelostsind (Titration
durch n-Tetrabutyl-hydroxy-ammonium unter Verwendung von Thymolblau als Indikator)

Ausfiihrungsbeisplele

Die Erfindung wird anhand der folgenden Beispiele ndher erldutert.

Beisplel 1 !
1kg wasserfreies Milchfett (MGLA) von 45°C wird in einen gldsernen Reaktionsbehélter mit einem Fassungsvermdgen von 51
gegossen, der mit einer Doppelwand, einem Schraubenrihrer mit veréndetlicher Geschwindigkeit und mit einem Abla8hahn
ausgestattet ist. Wasser von 45°C durchstrémt die Doppelwandung des Rihrbottichs, um die Thermostatisierung zu
gewihrleisten.

Dem MGLA werden 50g (d. h. 5Gew.-% in bezug auf das Fett) B-Cyclodextrin zugesetzt, das durch Riihren gleichméRig in der
Lipidphase verteiit wird. Die entstandene Suspension wird 1 Minute lang geriihrt.

Nach dieser Kontaktzeit von 1 Minute zwischen dem MGLA und dem R-Cyclodextrin wird der Susp2nsion 1 Liter Wasser von
55°Czugesetzt. Die Riihrgeschwindigkeit wird erhéht, um eine innige Vermischung derPhasen und die Schaffung ciner Wasser-
Ol-Grenzfliche zu erreichen, die gro genug ist, um die Komplexe zwischen dem Cyclodextrin und dem Cholesterin sowie den
freien Fettsduren zu bilden und sie zur wiiBrigen Phase hin zu bewegen.

Die maximal vom Gemisck. erreichte Temperatur betriagt 50°C. Die Phase des Kontaktes unter Riihren und in Gegenwart von
Wasser dauert 10 Minuten.

Danach wird das Gemisch kontinuierlich in einer Trennschleuder behandelt, um die Phasen (Lipidphase, wilrigo Phase und
B-Cyclodextrin, daB das Cholesterin und die freien Fettséuren eingekapselt hat) zutrennen. Die unléslichen Komplexe setzen sich
an der Innenwand des Abscheiders ab und werden nach Stillstand und Offnung desselben entnommen. Die Dauer des
Trennschleuderns betrégt ungefihr 8 Minuten. Unter diesen Trennbedingungen enthilt die zuriickgewonnene Fettphase
ungefahr 0,2% Feuchtigk2it. Durch eine Vakuumverdampfung ist es mdglich, diesen Feuchtigkeitsgehalt auf einen Wert unter
0,1% zu senken. Keinerlei zusétzlicher Waschvorgang des wiedergewonnenen MGLA wurde durchgefiihrt, Aus dem
nachstehenden Belspiel 14 ist zu ersehen, daB dieser Waschvorgang hinsichtlich der Reinigungsqualitét nicht wirklich

unerlaBlich ist.

Beisplele 2bis 8

Die in diesen Beispielen angewendeten Bedingungen sind mit denen des Beispiels 1 identisch, mit Ausnahme der Kontaktzeit
zwischen dem MGLA und dem B-Cyclodextrin, die jewails auf 5 Minuten, 10 Minuten, 20 Minuten, 40 Minuten und 120 Minuten
erhéht wird,

Die hinsichtlich der Gehalte an Cholesterin und freien Fettséuren erzielten Ergebnisse vor und nach der Behandiung sind in der
nachstehenden Tabelle | zusammengefafit.

Es ist festzustellen, daR bei diesem Gewichtsverhiltnis Wasser/Fett = 1/1 und bei einer Kontaktzeit von nur 10 Minuten bei
Anwesenheit von Wasser sehr befriedigende Verringerungsquoten des Cholesteringehaltes erzieit werden, da diese ungeféhr
70% erreichen kénnen.

Der Prozentsatz der Verringerung der freien Fettséuren betrégt etwa 30 bis 40%.
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Tabetle |
Bei- H,0/ Zeit Zeit % Cholesterin % Fettsiuren
spiel MGLA  ohne mit Anfangs- Gehalt .  %Re- Anfangs- Gehalt % Re-
Nr. Wasser Wasser  gehalt nach Behand- duzierung gehalt nachBehand- duzierung
{min) {min) lung - | lung

1 in 1 10 0,31 0,1 65 0,24 0,15 38

2 n 5 10 0,31 0,09 n 0,24 0,16 38

3 mn 10 10 0,31 0,10 68 0,24 0,16 33

4 174l 20 10 0,31 0,13 58 - 0,24 0,16 33

5 N 40 10 0,31 0,13 68 0,24 0,15 38

6 LAl 120 10 0,29 0,13 55 0,21 0,16 24

7 21 10 10 0,31 0,23 26 0,24 0,17 29

8 an 10 10 0,31 0,26 16 0,24 0,18 25

9 an 10 10 0,31 0,28 10 0,24 0,18 25
10 5/1 10 10 0,31 0,27 13 0,24 0,19 21
1 6/1 10 10 0,31 0,27 13 0,24 0,18 25
12 10/1 10 10 0,29 0,27 7 0,21 0,16 24
13 n 10 10 0,27 0,19 30 0,16 0,15 6
14 1 5 10 0,27 0,08 70 nb nb nb

nb: nicht bestimmt

Diese Versuchsreihe zeigt auBerdem, daB die Kontaktzeit zwischen Cyclodextrin und Fettin Abwesenheit von Wasser sehr wenig
EinfluB auf die erzielten Ergebnisse hat, da festzustellen ist, daB bei sehr kurzen Zeiten von 1 Minute bis 5 Minuten die erreichten
Reduktionsraten bersits bei 65 bis 71% liegen, Es hat sogar den Anschein, da lingere Kontaktzeiten im Hinblick auf die

Entzugsausbeute des Cholesterins und der freien Fettsduren eher nachteilig sind.
Diesas Beispiel muB natirlich mit den Beispielen der Patentanmeldung EP 0256911 verglichen werden, nach denen man in

einem Arbeitsgang ein Eliminationsergebnis des Cholesterins von nur 26 % nach 3 Stunden Kontakt zwischen dem Cyclodextrin
und dem Fett in Abwesenheit von Wasser erhélt, an die sich 3 Stunden Kontakt unter Riihren in Gegenwart von Wasser
anschlieRen, wobei das Gewichtsverhiltnis Wasser/MGLA 10/1 betragt.

Beispiele 7 bis 12 '

Anhand dieser Beispiele soll der EinfluR des Gewichtsverhéitnisses Wasser/MGLA nachgewiesen werden.

Die Beispiele 1 bis 6 wurden mit einem Gewichtsverhélitnis Wasser/MGLA von 1/1 durchgefiihrt. Die nachfolgenden Beispiele
zeigen den negativen EinfluB eines 2u hohan Wasser/MGLA-Gewichtsverhéltnisses auf.

Die Versuchsbedingungen sind die gleichen wie im Beispiel 3, d. h. eine Kontaktzeit zwischen B-Cyclodextrin und MGLA von
10 Minuten in Abwesenheit von Wasser, einem Prozentsatz von 5 Gew.-% Cyclodextrin in bezug auf das Fett, eine Kontaktzeit
unter Riihren bei Anwesenheit von Wasser von 10 Minuten, eine Temperatur des Gemischs von etwa 50°C. Die Mengen Wasser
und MGLA, die 5% B-Cyclodextrin enthalten, waren bei jedem einzelnen Beispiel folgende:

Belspiel 7. 2kg Wasser auf 1kg MGLA, das 50¢g Cyclodextrin enthélt
Belspliel 8: 3kg Wasser auf 1kg MGLA, das 50g B-Cyclodextrin enthilt
Belisplel 9: 2kg Wasser auf 0,5kg MGLA, das 25g B-Cyclodextrin enthélt

Beisplel 10; 2,5kg Wasser auf 0,5kg MGLA, das 259 B-Cyclodextrin enthit
Beisplel 11: 3kg Wasser auf 0,6 kg MGLA, das 259 B-Cyclodextrin enthalt
Beisplel 12: 3kg Wasser auf 0,3kg MGLA, das 15g B-Cyclodextrin enthélt.

Die bei den Beispielen 7 bis 12 erhaltenen Ergebnisse sind in der Tabelle | wiedergegeben.

Esist festzustellen, daB bei sonst gleichen Bedingungen das Gewichtsverhéltnis Wasser/MGLA einen enormen EinfluR auf die

erzielten Entzugsergebnisse hat. Und zwar fillt der Reduzierungsprozentsatz des Cholesterins von 68% in Beispiel 3 mit einem

H;0/MGLA-Verhiiltnis von 1/1 auf 26% im Beispiel 7, wo dieses Verhaitnis auf 2/1 erhtht wurde. De ‘aduzisrungsprozentsatz
des Cholesterins nimmt in dem MaRe ab, wie das Verh&ltnis Wasser/Fett zunimmt.

Der Verlauf erscheint hinsichtlich des Reduzierungsprozentsatzes der freien Fettsduren weniger anfillig, doch das Optimum wird
auch hier bei einem Wasser/Fett-Verhiltnis von etwa 1/1 erzielt.

Belspiel 13

Die &ersuchsbedingungen sind die gleichen wie in Beispiel 2, abgesshen von der Art der Trennung der Phasen, die hier durch
Dekantieren und nicht durch Zentrifugalabscheidung erfolgt, wobei sich an dieses Dekantieren drei Waschvorgénge mit 1kg
Wasser von 55°C fiir jede Waschung anschlieBen, Die Waschoperationen werden angewendet, um ein Maximum an
komplexgsbundenem B-Cyclodextrin zu eliminieren, da die Restwassermenge in der dekantierten Fettphase deutlich gréBer ist
als im Fall einer Zentrifugaltrennung (ungefdhr 15% in 10 Minuten beim Dekantieren gegeniiber 0,2% beim Zentrifugieren).
Nach der letzten Waschung wird die Fettphase endgiiltig durch Vakuumverdampfung behandelt, um die letzte Wasserfraktion zu
beseitigen.

Das fiir den Entzug des Cholesterins und der freien Fettsiuren erzielte Ergebnis ist ebenfalls in der Tabelle | wiedergegeben.
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Belsplel 14

Dic 3edingungen sind die gleichen wie in Beispiel 3, abgesehen von der Durchfihrung eines z2usétzlichen Waschvorgangs mit
1kg Wasser bei 55°C nach der Zentrifugaltrennung der Phasen. Das Waschwasser wird durch eine neuerliche
Zentrifugalabscheidung von dem gereinigten MGLA (wasserfreies Milchfett) getrennt. Die erzielten Ergebnisse sind ebenfallsin
Tabelle | enthalten. Es ist festzustelien, daB in diesem Fall die zusatzliche Waschung kaum eine Verbesserung hinsichtlich der

Entzugsrate des Cholesterins bewirkt.

Belspiel 15

Die Bedingungen sind die gleichen wie beim Beispiel 1, abgesehen von der Tatsache, da das MGLA eine Temperatur von 35°C
hat und das 1900cm? Wasser von 35°C dem MGLA-Cyclodextrin-Gemisch zugesetzt werden.

Die maximale, vom Gemisch erreichte Temperatur ist 35°C, und die Kontaktphase unter Riihren und bei Anwesenheit von
Wasser deuert 10 Minuten.

Die Trennung durch Zentrifugieren erfolgt unter den gleichen Bedingungen wie im Beispiel 1, und man erhélt eine
Reduzierungsrate des Cholesterins von 54%. Dieses Beispiel zeigt, dal durch Beeinflussung der Herstellungstemperatur des
Fett-Wasser-Cyclodextrin-Gemischs selbst mit so hohen Wasser-/ Fett-Gewichtsverhiltnissen annehmbare Ergebnisse erzielt
werden kénnen. In dem MaB, wie die Temperatur des Gemischs noch weiter gesenkt werden kann, wobei vor allem die
Erstarrungstemperatur des behandelten Produktes berticksichtigt wird, laBt es die Erfindung in einer vorteilhaften
Ausfihrungsform zu, das Wasser/Fett-Verhiltnis auf Werte iber 1,9, sogar auf mehr als 2 zu erhéhen.

Beispiele 16 bis 31

Die Beispiele 16 bis 31 wurden mit Hilfe der schematisch auf Figur 2 dargesteliten Anlage ausgefiihrt.

Eine Menge B-Cyclodextrin wird in 1,6kg Wasser in dem Behiilter 12 gelost.

MGLA in gleicher Menge wie die Wassermenge wird in den Reaktionsbehélter 13 gegeben, wird dann, wenn es das nicht bereits
vorher war, durch erhitztes Wasser verfliissigt, das in der Doppelwandung des Behditers 13 zirkuliert.

Die B-Cyclodextrinlosung wird mit verfliissigtem MGLA gemischt, und das Gemisch wird durch ein Propellerriihrwerk 14, das
exzentrisch in den Behélter 13 eingebautistund sich miteiner Geschwindigkeit von 2000U/min dreht, kréftig geriihrt. Der Inhalt
des Behalters 13, d. h. die entstandene Emulsion, wird auf einer Temperatur gehalten, die durch das erhitzte, in deor
Doppelwandung des Behilters 13 zirkulierende Wasser bestimmt wird,

Nach etwa 10miniitigem Mischen wird der Behilter 13 (iber den AblaBhahn 15 geleert, und die wiBrige Phase und die Fettphase
werden in einem Zentrifugierapparat 6 getrennt. Da es sich bei diesen Beispielen um Versuche im LabormaRstab handelt, kann
die Zentrifugal*rennung mit Hilfe einer Entrahmungszentrifuge vom Typ ALFA-LAVAL 100 AE durchgefiihrt werden. Im
industriellen MaRstab kann eine Zentrifugalreinigung angewendet werden. All das wird bei unterschiedlichen Mengen von
B-Cyclodextrin sowie bei unterschiedlichen Temperaturen der Emulsion wiederholt.

Diese B-Cyclodaxtrinmengen und diese Temperaturen sowie die fiir den Entzug des Cholesterins und der freien Fettsduren
erzielten Ergebnisse sind in der nachstehenden Tabelle Il zusammengefafit.

Die unterschiedlichen Bedingungen hinsichtlich der Temperatur und des B-Cyclodextrinanteils bei den Beispielen 16 bis 31
wurden ebenfalls auf Figur 3 angegeben.

Aus diesen Beispielen geht klar hervor, daB eine sehr erhebliche Reduzierung der Gehalte an Cholesterin und freien Fettséduren
dann erzielt wird, wenn bei einer bestimmten B-Cyclodextrinmenge die Temperatur der Loslichkeitskurve nahekommt und auch
wenn die p-Cyclodextrinmenge um 5% hdher als die Fettmenge ist.

In den Beispielen 18 und 29 hat sich die feine ,Olin Wasser“-Emulsion nicht gebildet, woraus die negativen erzielten Ergebnisse
resultieren.

In den Beispielen 16, 19 bis 22 und 26, bei denen die gewdahlten Temperatuien der Ldslichkeitstemperatur des -Cyclodextrins

nahekommen, wurde praktisch das gesamte Cholesterin entzogen.
Ebenfalls gute Ergebnisse werden erzielt, wenn die Temperatur etwas iber der L&slichkeitstemperatur liegt, wie in den

Beispielen 20 und 23, doch man stellt fest, daR es glinstiger ist, eine Temperatur zu wéhlen, die etwas unter der
Léslichkeitstemperatur des Cyclodextrins liegt.

Beispielo 32 bis 35
Mit der gleichen Anlage wie der bei den Beispielen 16 bis 31 verwendeten werden analoge Versuche mit raffiniertem Rinderfett

und raffiniertem Schmalz anstelle von wasserfreiem Milchfett (MGLA) durchgefihrt.

Die Versuchsbedingungen und die Ergebnisse der Extraktionen sind nachstehend in der Tabelle IV fiir das Schmalz
wiedergegeben.

Esist festzustellen, daR die Ergebnisse durchaus beweiskraftig sind, und das sowohl hinsichtlich des Entzugs von Cholesterin als
auch des Entzugs der freien Fettséuren.

Belispiele 36 bis 38
Neben den Versuchen, die mit reinen Fetten (MGLA, Rinderfett und Schmalz) durchgefiihrt wurden, gab es auch erfolgreiche

Versuche mit Milchfrischrahm.
Der Milchfrischrahm hat folgende durchschnittliche Zusammensetzung:

- Wasser: 54,8 %
- Fett: 40,0%
- Lactose: 2,8%
- Proteine: 2,0%

- Asche: 0,4%
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Im Beispiel 36 wurde der Milchrahm zun#ichst auf 50% Fettgehalt konzentriert, um die Versuchsbadingungen hinsichtlich der
Menge der wiiBrigen Phase einzuhalten; diese Konzentration wurde durch Entrahmen bei 55°C in der
Laborentrahmungszentrifuge ALFA-LAVAL 100 AE durchgefiihrt.

Nach diesem Entrahmen wurde dem Rahm mit einem Fettgehalt von 50% pulverférmiges B-Cyclodextrin fiir einen Gehalt von
3,5%Iim Rahm (d.h. 7% ausgedriicktin bezug auf das Fett oder 6,54 % ausgedriicktin bezug auf die wiRrige Phase einschlieBlich
des B-Cyclodextrins). Diese Zugabe zum Rahm erfolgt bei 55°C Rahmtemperatur. Danach wird der Rahm auf 50°C im
Reaktionsbehilter abgekiihlt und bei 2000U/min geriihrt.

Nach ungefsdhr 10minitigem Mischen wurde der Rahm auf 70% Fettgehalt durch einen neuerlichen Durchgang durch die

Laborentrahmungszentrifuge konzentrisrt. Eine Ablagerung des komplexgebundenen B-Cyclodextrins erfolgte an der
Innenwand der Zentrifugentrommel.

SchlieBlich wurde der so behandelte Rahm mit 70% Fettgehalt abgekihit, eine Nacht lang im Kiihlschrank gereift und gebuttert.
Das Fett der durch diese Butterung gewonnenen Butter wurde einer Analyse der Sterole und freien Fettsduren unterzogen. Die
Ergebnisse des Entzugs dieser Verbindungen des Fettes sind ausgezeichnet, wie die in den nachstehenden Tabellen V und VI
enthaltenen Ergebnisse zeigen.

Im Beispiel 37 werden 3kg Milchrahm mit 38% Fettgehalt direkt mit 79,8 g B-Cyclodextrin versetzt (d. h. 7% ausgedriicktin bezug
auf Fett oder 4,11 % ausgedriickt in bezug auf die wiBrige Phase einschliellich des B-Cyclodextrins). Diese Zugabe erfolgtinden
Rahm von 55°C.

Danach wird der Rahm auf 50°C im Reaktionsbehilter abgekiihit und bei 2000U/min gertihrt.

Nach 10miniitigem Mischen bei 50°C wurde der Rahm bis auf eine Temperatur unter 10°C abgekihlt, indem er einen
Rohrwérmeaustauscher durciilief.

Tabelle Ii

Beisp. MGLA Wasser BCD- BCD/MGLA%BCD Temp. Cholesterin Freie Fettsduren

Nr. (kg) (kg) Losung in% inwdB- Emul. %vor  %nach %Re- %vor  %nach %Re-

(kg) riger (°C) Behand. Behandl. duzie- Behandl. Behandl.duzie-

Lésung rung rung

16 15 1,5 0,150 10 9,09 60 0,302 0,006 98 0,36 0,20 44

17 1,5 15 0,150 10 9,09 70 0,304 01,040 87 0,26 0,14 46

18 15 1,5 0150 10 9,09 75 0,293 0,262 1 0,29 0,27 7

19 1,5 1,5 0,120 8 7.4 58 0,304 0,000 100 0,26 0,12 54

20 1,5 1,5 0,120 8 7,41 63 0,304 , 0,025 92 0,26 0,13 50

2; 1,5 1,5 0,105 7 6,54 50 0,258 0,004 98 0,19 0,08 58

22 15 1,5 0,105 7 6,54 54 0,258 0,003 99 019 0,10 47

23 1,5 1,5 0,105 7 6,54 60 0,304 0,063 79 0,26 0,15 42

24 1,5 1,5 0,105 7 6,54 76 0,304 0,119 61 0,26 0,18 31

25 1.5 1,5 0,090 8 5,66 45 0,258 0,060 77 0,19 0,09 53

26 1,5 1,5 0,090 6 5,66 50 0,303 0,013 96 0,24 0,12 50

27 15 1,5 0,075 5 4,76 40 0,258 0,079 69 0,19 0,08 58

28 1,5 1,5 0,075 5 4,76 45 0,333 0,080 76 0,37 0,24 35

29 1,5 1,5 0,075 5 4,76 70 0.279 0,244 13 0,24 0,20 17

30 1,5 1,5 0,060 4 3,85 35 0,268 0,117 65 0,19 0,08 58

31 1,5 1,5 0,045 3 2,91 35 0,258 0,164 37 0,19 0,14 26

Tabelle lll

Beisp. Ochsen- Wasser BCD- BCD/Fett %BCD Temp. Cholesterin Freie Fettséuren

Nr. fett (kg) Lés, in% inwidB- Emuls. %vor %nach %Re- %vor %nach %Re-

(kg) {kg) riger (°C) Behandl. Behandl. duzie- Behandl. Behandl.duzie-

Lésung rung rung

32 15 1,5 0075 5 4,76 45 0,108 0030 72 0,09 0,05 44

33 15 1,5 0105 7 6,54 55 0,08 0,018 83 0,09 0,03 67

Tabelle IV

Beisp. Schmalz Wasser BCD- BCD/Fett %BCD Temp. Cholesterin Frele Fettsduren

Nr. (kg) (kg) Los. in% inwdB- Emuls. %vor  %nach %Re- %vor  %nach %Re-

(kg) rigor (°C) Behandl. Behandl. duzie- Behandl. Behand!.duzle-

Lésung rung rung

34 1.5 15 0075 5 476 45 0,106 0,036 66 006 004 33

35 1,5

1,5 0,105 7 6,54 55 0166 0026 75 0,06 0,03 50

Dieser behandelte Rahm wurde schlieBlich nach einer Nacht der Reifung im Kiihlschrank gebuttert. Dis Versuchsbedingungen
sowie die Ergebnisse der Analyse der Sterole (Cholesterin) und der freien Fettsduren des Fettes der durch diese Verbutterung
gewonnenen Butter sind in den Tabellen V und VI enthalten.
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Im Beispiel 48 wurden 3kg Miichrahm mit einem Fettgehalt von 42,4% direkt 63,59 B-Cyclodextrin zugesetat {ndmlich 5%
ausgedriickt in Fett oder 3,64% ausgedriickt in wéiBriger Phase einschlieBlich des B-Cyclodextrins). Diese Zugabe erfolgtin den
Rahm von 55°C. :

Danach wird dar Rahm im Reaktionsbehilter auf 45°C gekiihit und bei 2000U/min gerihrt.

Nach 10 Minuten langem Mischen bei 45°C wurde der Rahm bis auf eine Temperatur unter 10°C durch Passieren gines
Rohrwirmeaustauschers abgekihit,

Nach einer Nacht der Reifung im Kithischrank und dem Verbuttern des Rahms wurden die Ergebnisse des Entzugs des
Cholesterins und der freien Fettsduren, die in der Tabelle VI enthalten sind, bei dem Fett der aus der Butterung
hervorgegarigenen Butter gewonnen. Die Versuchsbedingungen sind in der Tabelle V aufgefiihrt.

Beisplel 39

Dieses Beispiel veranschaulicht den Entzug des Cholasterins und der freien Fettséuren aus dem wasserfreien Milchfett (MGLA),
und zwar auf kontinuierliche Weise und mit einer Anlage, wie sie auf Figur 1 dargestelltist.

Die Trennung der Fettphase und der wiBrigen Phase erfolgte in diesem Fall durch Zentrifugieren.

MGLA, das einen Fettgehalt iiber 99% aufweist, wird dem Behdlter 5, der durch Umlauf von heiRem Wasser auf 40°C gehalten
wird, mit einem Durchsatz von 1500kg pro Stunde zugefihrt.

Tabelle V
Beisp. Rahm % Fett Zugesetztes  B-Cyclodextrin BCD/wiRrige Temperaturdes
Nr. {kg) desRahms  (kg) BCD/Rahm BCD/Fett Phase mit Gemischs
in% in% BCDin% (°C)
36 3,0 50 0,105 35 7 6,54 50
37 3,0 38 0,0798 2,67 7 411 50
38 3,0 424 0,0635 2,12 5 3,54 45
Tabelle VI
Cholesterin Fettsduren
Beisp. % vor % nach % Reduzierung % vor %nach % Reduzierung
Nr. 8eh. Beh. Beh. Beh.
36 0,288 0,009 97 0,35 0,10 71
37 0,220 0,008 97 0,25 0,04 84
38 0,300 0,023 92 0,24 0,11 54

Parallel dazu wird die B-Cyclodextrinlésung kontinuierlich und unter Rihren im Aufldsungsbehilter 3 hergestelit. Das Wasser
wird diesem Behélter kontinuierlich in einem Durchsatz von 1500kg pro Stunde mit Hilfe einer Pumpe 2ugefiihrt, die von einem
Massendurchfl:smesser gesteuert wird, Das pulverférmige B-Cyclodextrin wird kontinuierlich durch einen Pulververteiler in
diesen Behilter 3 gegeben, wobei der Mengendurchsatz auf 105kg pro Stunde eingestelit wird. Die Auflosung des
B-Cyclodextrins erfolgt bei 65°C wihrend ungeféhr 6 Minuten.

Eine Ol-in-Wasser-Emulsion des MGLA (wasserfreies Milchfett) und der wiiBrigen B-Cyclodextrinlésung wird nun kontinuierlich
und unter Riihren im Emulsionsbehéiter 4 hergestellt. Zu diesem Zweck wird das MGLA von 40°C kontinuierlich mit einem
Durchsatz von 1500kg pro Stunde in den Behlter 4 eingebrarht, und die wifRrige B-Cyclodextrinlésung von 65°C wird in einer
Menge von 1605kg pro Stunde in den gleichen Behilter gegeben, wobei die Durchsétze mit Hilfe von Pumpen geregelt werden,
die durch MassendurchfluBmesser gesteuert werden. Die Emulsion entsteht durch Riihren bei einer Temperatur von 55°C, und
die durchschnittliche Verweilzeit im Behdlter betragt ungeféhr 3 Minuten.

Die Emulsion wird mit einer positiven Pumpe in den Emulsionshehalter 4 ggpumpt, deren Leistung auf die Summe der
Durchsitze von MGLA und wiRriger 8-Cyclodextrinldsung eingestelit ist, und dis Emulsion passiert einen ersten
Plattenwadrmeaustauscher, wo sie von 55°C auf eine Temperatur von unter 30°C abgekihlt wird. Diese Abkiihlung dient dazy, die
Komplexe zu stabilisieren, indem sie sie weiter unldslich macht. Die Emulsion durchflieBt dann einen zweiten
Plattenwirmeaustauscher, wo sie auf 42°C erwirmt wird, d.h. auf eine Temperatur, die zwischen dem Schmelzpunkt des Fettes
und der Herstellungstemperatur der Emulsion liegt. Die ungeféhr 50% Fett enthaltende Ernulsion wird dann in einem ersten
Zentrifugalkonzentrator destabilisiert, der die Lipidphase auf etwa 80% konzentriert. Die praktisch kein Fett enthaltende wiRrige
Phase wird nicht riickgefiihrt. Die unldsliche Phase, d. h. die gebildeten Komplexe setzen sich in der Trommel der Maschine ab,
und diese Ablagerung wird in regelmaBigen Absténden durch die Trommel6ffnung ausgetragen.

Die ungeféhr 80% Fett enthaltende Lipidphase wird zu einer ersten Reinigungszentrifuge gepumpt, wo sie auf etwa 99,2%
konzentriert wird. Ein neuerlicher, geringerer Niederschlag der unldslichen Phase bildet sich in der Trommel dieser zweiten
Zentrifuge. Diese Ablagerung wird ebenfalls in regelméBigen Abstinden durch die Trommeldffnung ausgetragen. Die
aufgefangene wiBrige Phase enthélt ungefdhr 30% Fett, und diese Phase kann auf etwa 75% Fett in siner zweiten
Konzentrationszentrifuge konzentriert werden, um vor der ersten Zentrifuge riickgefiihrt zu werden.

Die Fettphase wird schlieBlich durch Behandlung im Vakuumverdampfer 11 auf 99,9% Fettgehalt konzentriert. Dieser Vorgang
erfolgt bai 75°C unter einem Vakuum von 20 Torr und ergibt ein MGLA mit reduziertem Gehalt an Cholesterin und freien
Fettsiuren, weil die Reduzierungsrate des Cholesterins unter diesen Bedingungen mehr als 85% erreicht.

Beispiel 40
Dieses Beispiel ist mit dem vorhergehenden identisch, abgesehenvon der Tatsache, daB die Trennung der wéfrigen Phase und

der Lipidphase nun durch Butterung mit anschlieBender Zentrifugalreinigung erfolgt.
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Nach Verlassen des Behdlters Nr.4 wird die Emulsion einem Wirmeaustauscher zugefihrt, wo sie abgekilhltwird, dann wird die
kalte Emulsion in einem Behiter zur physikalischen Reifung weitergeleitet, wo sie 12 Stunden lang bei einer Temperatur unter
10°C verweilt,

Nach dieser physikalischen Reifung, deren Ziel die Kristallisation des Fettes und die Stabilisierung der Komplexe ist, wird die
kalte Emulsion dem Butterfaf} zugefiinrt, das im vorliegenden Fall ein klassischer Molkereibutterfertiger (diskontinuierlicher

Butterfertiger) ist. Die Emulsion wird bei einer Temgeratur von 10°C gebuttert. Das erzielte Butterkorn wird dann gewaschenund
geknetet. Die Butter wird vor ihrer Weiterbehandlung kalt gelagert. Die aus dieser Butterung hervorgegangene wiillrige Phaseist
fettarm,

Die ,Butter”, die ungefahr 80% Fett erithilt, wird dann geschmolzen und in einem Gitterschmelzkessel erwarmt, und die

Temperatur der Butter wird bei etwa 45°C stabilisiert.
Die geschmolzene Butter, die 70 bis 80% Milchfett enth#lt, wird dann zu einer ersten Reinigungszentrifuge gepumpt, wo die

Lipidphase auf etwa 99,2 % Fett konzentriert wird, Ein Niederschlag der unl&slichen Phase entsteht in der Zentrifugentrommel
undwird in regelmiiRigen Abstdnden aus der Trommeldffnung ausgetragen. Die aufgefangene wiiBrige Phase enthii't ungefihr
30% Fettund kann in einem Zentritugenkonzentrator auf etwa 75 % Fett konzontriert werden, um vor dem ersten Reiniger

rezyklisiert zu werden, :
Die Lipidphase kann dann unter Vakuum unter den gleichen Bedingungen wie im vorangegangenen Beispiel verdampftwerden,
um sin MGLA von 99,9% Fett mit reduziertem Gehalt an Chelesterin und freien Fettséuren zu gewinnen. Der Prozentsatz der

Cholesterinreduzierung betriigt unter diesen Bedingungen mehr als 85%.

Beisplel 41

In diesem Beispiel wird ein kontinuierlicher Arbeitsgang ausgehend von Milchi shm mit 40% Fettgehalt beschrisben, wobei die
Trennung der Phasen durch Zentrifugenreinigung erfolgt.

Der kalte, zu behandelnde Rahm wird zunéchst in einem Plattenwirmeaustauscher auf 65°C erhitzt und wird dann der
Verarbeitungslinie (iber einen Pufferbehiiter zugefiihrt.

Die Auflsung des B-Cyclodextrins in der wiBrigen Phase des warmen Rahms erfolgt kontinuierlich und unter Rihren im
Auflésungsbehilter 3,

DerRahm wird kontinuierlich in diesen Behdlter mit einem Durchsatz von etwa 3000kg/Stunde mit einer Pumpe eingebracht, die
durch einen MassendurchfluRmesser gesteuert wird, Das pulverférmige B-Cyclodextrin wird kontinuierlich mit Hilfe eines

Pulververteilers in den gleichen Behilter gegeben, wobei die Menge auf 84 kg/Stunde eingestelit wird. Die Auflésung des
B-Cyclodextrins erfolgt bei 65°C etwa 3 Minuten lang.

Der B-Cyclodextrin enthaltende Rahm wird dann in einem Plattenwérmeaustauscher auf 56°C gekiihit und wird dann
kontinuierlich durch eine Pumpe, die von einem MassendurchfluBmasser gesteuert wird, dem Emulsionsbehélter zugefiihrt, wo
sie ungefahr 3 Minuten lang unter Riihren verbleibt. Dank dieser Temperatur-, Zeit- und Riihrbedingungen kénnen sich die
B-Cyclodextrinkomplexe bilden.

Der emulgierte Rahm wird dann mit Hilfe einer positiven Pumpe, deren Leistung auf die Férderleistung der Speisepumpe des
Emulsionsbehilters eingestellt ist, vom Emulsionsbehéiter 4 abgepumpt. Der Rahm durchléuft einen ersten
Plattenwérmeaustauscher, wo er von 55°C auf eine Temperatur unter 30°C abgekiihlt wird, dann passiert er einen zweiten

Plattenwdrmeaustauscher, wo er auf 55°C wiedererwiirmt wird. Der emulgierte Rahm, der ungefihr 40 % Milchfett enthalt, wird
einem ersten Zentrifugalkonzentrator zugefiihrt, der die Lipidphase auf etwa 80% konzentriert. Die wiBrige Phase oder

Buttermilch wird am Wasseraustritt des Konzentrators aufgefangen und enthiilt sehr wenig Fett, Diese wéBrige Phase wird nicht
in die Verarbeitungslinie zurtickgefiihrt, Die unldsliche Phase, d.h. die Komplexe, bilden einen Niederschlag in der
Zentrifugentrommel, der in regelm#Bigen Abstinden durch Offnung der Trommel ausgetragen wird.

Die Lipidphase ('es Rahms, die ungefahr 80% Milchfett enthilt, wurde im ersten Zentrifugalkonzentrator nicht destabilisiert und

liegt noch immer in Form einer cremeartigen Emulsion vor. “lun wird eine Umkehrung der Phasen realisiert, und die
konzentrierte und invertierte Emulsion wird zu einer Reinigungszentrifuge gepumpt, wo sie auf ungefihr 99,2 % konzentriert
wird. Ein geringerer Niederschlag der uniéslichen Phase bildet sich in der Trommel und wird in regelméRigen Abstinden durch *
Offnung derseben ausgetragen. Die aufgefangene wiBrige Phase oder Buttermilch, die ungefihr 30 % Fett enthilt, wird mit Hilfe
eines zweiten Zentrifugenkonzentrators auf bis zu 75% Fettgehalt konzentriert und wird vor der ersten Zentrifuge riickgefihrt,
Die Fettphase wird dann auf 98,9% Fett durch Behandlung in einem Vakuumverdampfar konzentriert, wobei dieser Vorgang
unter den gleichen Bedingungen statifindet wie in den vorhergehenden Beispielen. Man erhilt somit ein wasserfreies Milchfett
(MGLA) mit einem sehr geringen Gehaltan Cholesterin und freien Fettsiuren. Der Prozentsatz der Reduzierung des Cholesterins
betrédgt in diesem Fall mehr als 85%.



29925 a1

1/2
E R
l
\ /A
— - {
] FIG.1.
2
5
Cyclodextrin-
[8sung 7 10
| AL
' ./]2 ‘—8 9/
H,0
S
T
—13
15 \
© FIG.2.




G ycl

2/2 292925

odlextrin in Losung  F1G.3.

Gew. %

201 19,66

15 14,80

12 12,03

10,18

9,09

15 |87

1 7,49
7 41
7 6’,54

20 21| /l22| Jo3

6,05

6-r5%s

5476

4,68

4- 3 16‘5

26 27 28
ﬁf29

3- 2,91

30

2,25

2— 179

.48

172

| | .
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 °C

14



	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS

