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Verfahren zum Fraktionieren von Talg.

@ Talg wird kontinuierlich in einem Ldsungsmittel ge-
18st und in einem Kristallisationssystem derart verar-
beitet, dass drei Fraktionen entstehen. Von diesen weist
eine die physikalischen und thermalen Eigenschaften von
Kakaobutter auf. Eine zweite Fraktion ist hart und hoch-
schmelzend, die dritte ist eine fliissige Olfraktion. Die
nominale Verweilzeit der kristallisierenden Lésungim Sy-
stem bei konstanter Kristallisationstemperatur betrigt
weniger als 10 Minuten, Alle drei Fraktionen sind in der
Nahrungsmittel-Industrie verwendbar.
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PATENTANSPRUCHE
1. Verfahren zum Fraktionieren von Talg in drei verschie-
denen Fraktionen, nimlich eine harte, hochschmelzende
feste Fraktion, eine plastische feste Fraktion mit physikali-
schen und thermischen Eigenschaften dhnlich von Kakao-
butter, und einer fliissigen Olfraktion, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man

1) den Talgin einem geeigneten Losungsmittel 18st, die
Lasung einem oder mehreren Kristallisatoren zufiihrt, die
Lésung durch die Kristallisatoren bei einer vorgewéhlten
konstanten Kristallisationstemperatur zirkuliert und einen
harten, hochschmelzenden Feststoff auskristallisiert,

2) das Filtrat aus der vorherigen ersten Kristallisation in
einem vorgewihlten konstanten Kristallisationstemperatur-
bereich zirkuliert und einen plastischen Feststoff auskristalli-
siert, dessen physikalische und thermische Eigenschaften
dhnlich der von Kakaobutter sind, und

3) das Losungsmittel aus dem Filtrat aus der zweiten Kri-
stallisation entfernt, wobei man eine Fraktion aus einem fliis-
sigen Ol erhiilt,
wobei bei dem Verfahren Vorrichtungen zum kontinuier-
lichen Zufiihren des geldsten Talg zu den Kristallisatoren,
zum kontinuierlichen Entfernen des kristallisierten Pro-
duktes, zum Begrenzen der nominalen Verweilzeit der
Losung in den Kristallisatoren bei einer vorgewéhlten kon-
stanten Kristallisationstemperatur verwendet werden.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass der vorgewihlte Temperaturbereich in Stufe 1 15 bis
20°C und der vorgewihite Temperaturbereich in Stufe 2
1 bis 7°C ist.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass als Losungsmittel ein Kohlenwasserstoff oder ein Keton
verwendet wird.

4. Verfahren nach Patentanspruch 1, gekennzeichnet
durch die Stufen:

a) Aufldsen des Talgs in einem geeigneten Losungsmittel,
wobei das Verhiltnis des Losungsmittels zum Talg ausreicht,
um den Talg zu 16sen, und um eine Fraktionierung bei einem
fiir die Kristallisation geeigneten Verhéltnis der Konzentra-
tion des geldsten Stoffes und der Temperatur zu bewirken;

b) Umlaufen der Losung von Stufe (a) durch einen oder
mehrere Kristallisatoren, bis eine konstante Kristallisations-
temperatur erreicht ist;

¢) Filtrieren der Lésung und Sammeln des Niederschlages
aus der Stufe (b), wobei dieser Niederschlag die harte erste
Fraktion ist;

d) Umlaufenlassen des Filtrates aus Stufe (c) durch einen
oder mehrere Kristallisatoren, bis eine konstante Kristallisa-
tionstemperatur erreicht worden ist;

¢) Filtrieren der Losung und Sammeln des in Stufe (d)
gewonnenen Niederschlages, wobei dieser Niederschlag die
plastische zweite Fraktion ist;

f) Entfernen des Losungsmittels aus dem Filtrat der Stufe
(e), wobei man die fliissige dritte Fraktion erhilt,
wobei die nominale Verweilzeit bei einer vorbestimmten kon-
stanten Kristallisationstemperatur auf 10 Minuten oder
weniger begrenzt wird.

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet,
dass das Losungsmittel Aceton ist, dass die Menge des Ace-
tons zum Loslichmachen des Talgs und zur Bewirkung der
Kristallisation 8 bis 10 Teile Aceton pro ein Teil Talg ist, dass
die konstante Kristallisationstemperatur fiir die erste Kristal-
lisation 15 bis 20°C betrigt, und dass die konstante Kristalli-
sationstemperatur fiir die zweite Kristallisation 1 bis 7°C
betrigt.

6. Produkt, hergestellt nach dem Verfahren geméss
Anspruch 1.
7. Produkt nach Anspruch 6, hergestellt nach dem Ver-
fahren gemiss Anspruch 2.
5 8. Verfahren zum Fraktionieren von Talg in drei verschie-
dene Fraktionen, nimlich einer Fraktion aus einem harten,
hochschmelzenden Feststoff, einem plastischen Feststoff,
dessen physikalische und thermische Eigenschaften dhnlich
der von Kakaobutter sind, und einer Fraktion aus einem fliis-
10 sigen Ol, dadurch gekennzeichnet, dass man

(1) den Talgin einem geeigneten Losungsmittel aufldst,
die Losung zu einem oder mehreren Kristallisatoren fiihrt,
die Losung durch die Kristallisatoren bei einer vorgewéhlien
konstanten Kristallisationstemperatur zirkulieren l4sst, einen

Niederschlag auskristallisiert, der aus einer Kombination

einer Fraktion aus einem harten, hochschmelzenden Fest-
stoff und einer Fraktion eines plastischen Feststoffes besteht,

(2) dass man das Lésungsmittel aus dem Filtrat des vor-
hergehenden Niederschlags entfernt, wobei man eine Frak-
tion eines fliissigen Ols gewinnt,

" (3) dassman den in Stufe (1) erhaltenen Niederschlag in
einem geeigneten Losungsmittel wieder auflost, die Losung
zu einem oder mehreren Kristallisatoren fiihrt, die Losung
durch die Kristallisatoren bei einer vorgewiahlten konstanten
Kristallisationstemperatur zirkulieren ldsst und eine Frak-
tion aus einem harten, hochschmelzenden Feststoff gewinnt,

(4) dass man das Losungsmittel aus dem Filtrat der Stufe
(3) der festen Fraktion entfernt und dabei einen plastischen
Feststoff erhilt, dessen physikalische und thermische Eigen-
schaften dhnlich der von Kakaobutter sind,
wobei das Verfahren durchgefiihrt wird in Vorrichtungen zur
kontinuierlichen Zufuhr des geldsten Talgs zu den Kristalli-
satoren, zum kontinuierlichen Entfernen des kristallisierten
Produktes und zum Begrenzen der nominalen Verweilzeit
einer Losung in den Kristallisatoren bei einer vorgewéhlten
konstanten Temperatur.
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9. Verfahren nach Anspruch 8, gekennzeichnet durch die
40 Stufen:

(a) Aufldsen des Talgs in einem geeigneten Losungsmittel,
wobei das Verhaltnis des Losungsmittels zum Talg ausreicht,
um den Talg zu 16sen und um die Fraktionierung in einem fiir

45 die Kristallisierung erforderlichen Verhéltnis von Konzen-
tration an geldstem Stoff und Temperatur zu bewirken;

(b) Umlaufenlassen der Losung der Stufe (a) durch einen
oder mehrere Kristallisatoren, bis eine konstante Kristallisa-
tionstemperatur erreicht wurde;

(¢) Filtrieren der Losung und Sammeln des Niederschlags,
der sich in Stufe (b) gebildet hat, wobei dieser Niederschlag
eine Kombination aus einer ersten und einer zweiten Frak-
tion ist;

(d) Entfernen des Losungsmittels aus dem Filtrat der Stufe
55 (¢), wobei man eine driite Fraktion erhdlt;

(¢) Wiederaufldsen des Niederschlags, der in Stufe (c)
erhalten wurde, in einem geeigneten Losungsmittel, wobei
das Verhiltnis von Aceton zum Lésungsmittel ausreicht, um
den Niederschlag aufzuldsen, und um eine Fraktionierung zu

60 bewirken bei einem fiir die Kristallisation geeigneten Ver-
hiltnis von Konzentration an gelostem Stoff und Tempe-
ratur;

(f) Umlaufenlassen der Losung aus Stufe (¢) durch eine
oder mehrere Kristallisatoren, bis eine konstante Kristallisa-

65 tionstemperatur sich eingestellt hat;

(g) Filtrieren der Losung und Sammeln des in Stufe (f)
gebildeten Niederschlags, wobei dieser Niederschlag die vor-
erwihnte erste Fraktion darstellt;

50
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(h) Entfernen des Lésungsmittels aus dem Filtrat der Stufe Rindertalg enthilt eine grosse Anzahl an Glyzeriden,
(g), wobei man die vorher erwahnte Fraktion erhit, welche eine Vielzahl von physikalischen Eigenschaften auf-
wobei die Verweilzeit in den Kristallisatoren auf ein weisen. Einige sind fest oder halbfest bei Raumtemperatur,
Maximum von 10 Min. begrenzt wird. wihrend andere fliissig sind. Im natiirlichen Zustand vereint

5 bilden sie ein Rindertalg mit nur sehr begrenzten Anwen-
10, Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet,  dungsméglichkeiten.

dass das Losungsmittel Aceton ist, dass die zum Losen des Infolgedessen ist es eine Aufgabe der Erfindung, aus Rin-
Talgs und zur Bewirkung der Kristallisation benétigte Menge  dertalg Glyzeridmischungen mit vorbestimmten physikali-
an Aceton 7 bis 10 Teile Aceton pro 1 Teil Talg ist, dass die schen Eigenschaften herzustellen, und dadurch die Anwend-
konstante Kristallisationstemperatur fiir die erste Kristallisa- 10 barkeit von Talg zu erhdhen und ihn als Quelle fiir eine Viel-
tion 1 bis 7°C ist und die konstante Kristallisationstempe- zahl von Fetten nach Mass mit spezifischen Verwendbar-
ratur fiir die zweite Kristallisation 15 bis 20°C ist. keiten zu machen.

11. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, Ein weiteres Ziel der Erfindung ist es, aus Rindertalg spezi-
dass der vorgewihlite Temperaturbereich in Stufe (1) 1 bis fische Glyzeridmischungen herzustellen, von denen jede aus-
7°C und der vorgewihlte Temperaturbereich in Stufe (3) 15 15 gepriigte thermische Eigenschaften und eigene spezifische
bis 20°C ist. Anwendbarkeiten aufweisen und die man zu Nahrungsmit-

12. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet,  teln verarbeiten oder einer Vielzahl von Nahrungsmitteln
dass ein geeignetes Losungsmittel ein Kohlenwasserstoff zugeben kann.
oder ein Keton ist. Obwohl gegenwirtig nur Produkte, die aus essbarem Talg

13. Produkt, hergestellt nach dem Verfahren geméss 20 hergestellt wurden, fiir den menschlichen Konsum verwendet
Anspruch 9. werden kdnnen, ist das Verfahren der Erfindung sowohl fiir

14. Produkt nach Anspruch 13, hergestellt nach dem Ver- nicht essbaren Talg wie fiir essbaren Talg anwendbar.
fahren gemiss Anspruch 11. Zum Stand der Technik wird US-PS 3 944 585 genannt, in

welcher beschrieben wird, dass Talg durch eine diskontinu-
25 ierliche Vielstufen-Kristallisation in fiinf Fraktionen aufge-
teilt werden kann. Jede der vier Kristallisationen, die erfor-

Rindertalg ist ein komplexes Material, das hauptsachlich derlich sind, um fiinf Fraktionen zu erhalten, benétigt 16 bis
aus Glyzerinestern besteht. Die Merhzahl der Fettsduren hat 20 Stunden.
14 bis 18 Kohlenstoffatome in der Kette, und sie sind sowohl Die vorliegende Erfindung ermdglicht nun ein kontinuier-
gesittigt als auch ungeséttigt. Fiir die Zwecke der vorlie- 30 liches Verfahren zum Fraktionieren von Talg in drei unter-
genden Erfindung hat ein typisches Rindertalg die folgende schiedliche Fraktionen zur Verfiigung zu stellen.
Fettsdurezusammensetzung: Die erfindungsgeméssen Verfahren sind in den
Anspriichen 1 und 8 definiert.

Saure Prozent Erfindungsgemiss wird Talg in drei verschiedene Frak-

35 tionen aufgeteilt, namlich in ein flisssiges Ol (Fraktion Nr. 1),
Hexadekan 26 in einen harten, hochschmelzbaren Feststoff (Fraktion Nr. 2)
Hexadecen 5 und in einen plastischen Feststoff, dessen physikalische und
Octadekan 15 thermische Eigenschaften denen von Kakaobutter 2hneln
Octadecen 44 (Fraktion Nr. 3), wobei man eine von zwei mdglichen Kristal-

40 lisationsausfilhrungen anwenden kann. Bei beiden Ausfiih-
rungsarten wird Talg in einem geeigneten Losungsmittel
Die restlichen 10% Rindertalgfettsduren treten in gerin- gelost, die Losung wird einem oder mehreren Kristallisatoren
geren Konzentrationen auf. zugefiihrt und dort in einem vorgewidhlten konstanten Kri-
Die physikalischen Eigenschaften von Talg oder von Talg-  stallisationstemperaturbereich zirkuliert, und die Losung
fraktionen héingen nicht nur von den darin enthaltenen Fett- 45 wird dann filtriert, um, in Abhéngigkeit vom Temperaturbe-

sduren ab, sondern auch von der Art, in welcher diese Fett- reich, einen harten, hochschmelzenden Feststoff oder eine

sduren am Glyzerinmolekiil verteilt sind. Die Anzahl der Kombination aus einem harten, hochschmelzenden Feststoff
Glyzeride ist ausserordentlich gross, weil nur 5 Fettsduren und einem plastischen Feststoff mit physikalischen und ther-
allein theoretisch 125 Triglyzeride, einschliesslich aller Stel- mischen Eigenschaften dhnlich von Kakaobutter zu erhalten.

lungsisomerer, bilden kénnen. Um das Problem der Zusam- 50 Bei der ersten Ausfiihrungsform erhéhlt man ein Produkt,
mensetzung zu vereinfachen, beschreibt man die Fette hdufig  das ein harter, hochschmelzender Feststoff ist (Fraktion 2).

nach dem Typ und Prozentsatz der Fettsduren von sehr dhn- Das Filtrat aus der Kristallisation des harten, hochschmel-
lichen Glyzeriden. Bezeichnet man die gesittigten und unge-  zenden Feststoffes wird durch den Kristallisator in einem
sdttigten Sduregruppen als S bzw. U, so kann man die fol- vorgewdhlten konstanten Kristallisationstemperaturbereich
genden 6 Triglyzeridarten formulieren in Abhéngigkeit von 55 zirkuliert, wobei man einen plastischen Feststoff erhilt,

der Zahl und der Stellung der gesittigten und ungesittigten dessen physikalische und thermische Eigenschaften denen
Gruppen daran: von Kakaobutter dhneln (Fraktion 3), und das Losungsmittel

wird aus dem Filtrat der }ptzteren Kristallisation entfernt,
wobei man ein fliissiges Ol (Fraktion 1) erhilt.

Glyzerid-Art 60 Nach der zweiten Ausfithrungsform ist der Niederschlag

1 2 3 4 5 6 aus der ersten Kristallisation eine Kombination aus einem
harten, hochschmelzenden Feststoff und aus einem plasti-

S S S S U U  schen Feststoff, dessen physikalische und thermische Eigen-
schaften dhnlich denjenigen von Kakaobutter sind. Das

S S U U S —U ¢ Losungsmittel wird von dem Filtrat der Kristallisation des
vereinten Produktes entfernt, wobei man ein fliissiges Ol

S U S U U U (Fraktion Nr. 1) erhélt. Die vereinten Niederschlége werden

in einem geeigneten Losungsmittel wieder gelost, die Losung
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wird einem oder mehreren Kristallisatoren zugefithrt und in
einem vorgewihlten konstanten Kristallisationstemperatur-
bereich zirkuliert, wobei ein harter, hochschmelzender Fest-
stoff (Fraktion Nr. 2) kristallisiert. Das Losungsmittel wird

4

deln. Die polymorphe Form der Triglyzeride bestimmt deren
Konsistenz, Plastizitit, Kornigkeit und andere physikalische
Eigenschaften. Kakaobutter ist ein besonders gutes Beispiel
fiir ein sehr polymorphes Fett. Sie ist leicht durch Tempera-

von Filtrat dieser zweiten Kristallisation entfernt, wobei man 5 turbehandlung in die stabile Beta-Kristallform zu bringen

einen plastischen Feststoff erhélt, dessen physikalische und
thermische Eigenschaften dhnlich denen von Kakaobutter
sind (Fraktion 3).

Bei beiden Verfahren werden Vorrichtungen angewendet,

und eine Fettfraktion, die als Ersatz fiir Kakaobutter geeignet

sein soll, muss dhnliche thermische Eigenschaften aufweisen.
Unter Anwendung dieser leistungsfihigen Verfahrens-

weise hat man fiir jede Fraktion oder fiir jedes Produkt ein

um das in Losung befindliche Talg kontinuierlich einem Kri- 10 thermisches Profil erhalten, welches die thermischen Eigen-

stallisator zuzufiithren, um das kristallisierte Produkt konti-

nuierlich zu entfernen, und um die nominale Verweilzeit oder

Losung in dem Kristallisator bei einer vorher ausgewihlten

konstanten Kristallisationstemperatur zu begrenzen. Obwohl

schaften der Fraktionen bestimmt und ein Zusammenset-
zungsprofil, welches die Glyzeridkomponente definiert.

Die Erfindung unterscheidet sich von anderen Losungskri-
stallisationsverfahren, weil sie in spezieller Weise bestimmt

bevorzugt wird die nominale Verweilzeit einer Lsung in dem 15 ist, aus Rindertalg spezifische einzelne Glyzeridmischungen

Kristallisator auf 10 Min. oder weniger zu begrenzen, kann
die nominale Verweilzeit auch linger sein, wenn man dies
wiinscht oder wenn dies geeigneter erscheint.

Die Zeichnung stellt eine schematische Ansicht einer Vor-
richtung, die fiir die vorliegende Erfindung verwendet
werden kann, dar.

Im allgemeinen wird gemiss der Erfindung Rindertalg in
genau definierte Fraktionen aufgeteilt, von denen jede ihre
eigenen Fettsdure- und Glyzeridzusammensetzungen auf-
weist, und jede ihre eigenen thermischen Eigenschaften hat,
und wobei die Aufteilung durch eine genaue Vielstufen-Kri-
stallisation erfolgt.

Bisher hitte man die physikalischen und chemischen
Eigenschaften dieser Fraktionen mittels ihres Schmelz-
punktes, des Fest-Fett-Index und der Jodzahl bestimmt.
Diese klassischen analytischen Bewertungen geben aber nur
wenig spezifische Informationen iiber die komplexe

chemische Natur der Glyzeridkomponente oder das multikri-
stalline Verhalten dieser Stoffe. Um Glyzeridmischungen mit
spezifischen physikalischen Eigenschaften herzustellen, und 3s

um jede Mischung so zu beschreiben, dass die Beschreibung
sich auch auf die chemischen Zusammensetzungen und das

physikalische Verhalten bezieht, werden hier modernere und

ausgeprégtere Techniken der Thermoanalyse angewendet.

Thermische Energie wird wihrend einer physikalischen
oder chemischen Anderung in einer Probe absorbiert oder
abgegeben. Differential-Abtast-Kaloriemetrie (DSC) stellt

eine Anwendung einer Thermalanalyse dar, bei welcher diese
physikalischen oder chemischen Anderungen direkt als Ener-

gieeinheiten gemessen werden. Aus dem thermischen Profil

kann die relative Reinheit einer kristallinen Verbindung und

deren Schmelzpunkt, die Fusionswirme, die spezifische
Wirme und im Falle von fettartigen Materialien die poly-
morphe Form oder Formen bestimmt werden. Glyzeride
weisen gemeinsam mit nahezu allen langkettigen Verbin-
dungen das Phidnomen der Polymorphie, d.h. der Fahigkeit,
in mehr als einer kristallinen Form zu existieren, auf. Poly-

morphie wird hdufig bei natiirlichen Fetten beobachtet, wenn

diese eine verhéltnisméssig einfache Zusammensetzung

haben und aus einigen vorherrschenden Glyzeriden bestehen. 55
Glyzeride kénnen in wenigstens drei oder mehr polymorphen

Formen vorkommen. Die Beta ist die hochst schmelzende

und stabilste Form, Beta prime ist eine Zwischenverbindung

und Alpha ist die am niedrigsten schmelzende Form des kri-
stallinen Fetts.

Esist wesentlich, die polymorphen Verdnderungen zu ver-
stehen, um solche Fette, die bestimmte physikalische Erschei-

nungsformen wihrend ihrer Herstellung und Lagerung bei-
behalten sollen, richtig zu vermischen und wirmezubehan-

herzustellen, von denen jede ihre eigenen unterschiedlichen

thermischen Eigenschaften und ihre eigenen unterschied-

lichen Glyzeridzusammensetzungen aufweist. Die Neuheit
und die Vorteile der Erfindung iiber bekannte Fraktionier-
20 und Kristallisationsverfahren ldsst sich leicht durch einen
Direktvergleich des Standes der Technik zum Fraktionieren
und Kristallisieren von Rindertalg zeigen. Arbeitet man bei-
spielsweise genau nach dem Verfahren, das in den Bei-
spielen 2 und 4 der US-PS 2 975 062 beschrieben wird, so
25 werden Produkte bzw. Fraktionen erhalten, die vollstindig
verschiedene Glyzeridzusammensetzungen und DSC-Ther-
moprofile aufweisen als die Produkte gemiss der vorlie-
genden Erfindung. Das heisst, die Produkte waren voll-
stdndig anders als die erfindungsgeméssen und fiir die beab-
30 sichtigten Verwendungszwecke vollstindig ungeeignet.
Dariiber hinaus wird erfindungsgemaiss die gesamte Menge
des Talgs zur Herstellung von brauchbaren Produkten, basie-
rend auf der Glyzeridzusammensetzung und dem Thermo-
profil, verwendet.

Bei dem ersten wie auch bei dem zweiten Verfahren kann
eine Vielzahl von Losungsmitteln verwendet werden. So sind
beispielsweise Kohlenwasserstofflosungsmittel oder Ketone
geeignet und insbesondere Petrolither, Cs-Cr-Ketone, bei-
spielsweise Aceton, Methyléthylketon und Methylisobutyl-
40 keton.

Es folgt eine schematische Darstellung des bevorzugten

Temperaturbereiches fiir die Kristallisation bei den beiden

Verfahren:

45 1. Verfahren:

Talg + Losungsmittel

15-20°C
50
Filtrat Niederschi
_7°C iederschlag
l -7 Fraktion Nr.2
l (hart)
Filtrat Niederschlag
. - Fraktion Nr. 3
P Losungsmittel (plastisch)
entfernt

Fraktion Nr. |
(fliissig)
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2. Verfahren:
Talg + Losungsmittel

1-7°C
. i hi

Filtrat Niederschlag

Lo ittel Aufldsen im

osungsmitte Lésungsmittel
entfernt
15-20°C
Fraktion Nr. |
(fliissig)
Filtrat Niederschlag
Fraktion
Loésungsmittel Nr. 2 (hart)
_ entfernt

Fraktion Nr. 3
(plastisch)

Die Wirksamkeit des erfindungsgeméssen Verfahrens, die  geeigneten Losungsmittel. Die Mischung wird erhitzt, bis der
Eigenschaften der erhaltenen Fraktionen fiir einen typischen  innere Druck etwa 0,35 kg/cm? Uberdruck betragt und wird

Ansatz werden in Tabelle I gezeigt: geriihrt, bis eine vollstindige Vermischung vorliegt und der
30 Talg vollstidndig geldst ist. Der aufgeldste Talg wird dann
Tabelle I nach einem der beiden Kristallisationsverfahren behandelt.

Beim ersten Verfahren wird die Losung in ein System ein-
gegeben, welches eine Zentrifugal- oder eine andere geeignete
Pumpe und ein oder mehrere Kristallisatoren enthilt. Fiir die

Fraktionen Ausbeute % Art der Fraktion = Hauptglyzeridart

1 65 fliissig monogesittigt Nr. 4, Nr. 5 35 Zwecke der Erfindung wurden in den Beispielen 1 bis 4
tri-ungeséttigt Nr. 6 Hiillen- und Rohren-Wirmeaustauscher als Kristallisatoren

2 20 fest(kristallin) trigeséttigt Nr. 1 verwendet. Wirmeaustauscher mit geriffelter Oberfliche

3 15 fest(plastisch) digeséttigt Nr. 2, Nr. 3 wurden als Kristallisatoren in allen anderen Beispielen ver-

wendet. Die Temperatur wird in den Kristallisatoren mittels
40 eines an den dusseren Oberflichen umlaufenden Kiihimittels

Aus der Vielzahl von Glyzeriden aus Rindertalg mit den gerege]t_ Wenn die Temperatur in dem System etwa 15 bis
vorerwdhnten Kombinationen von geséttigten-ungesdttigten  20°C erreicht hat, wird der umlaufende Losungsmittelstrom
Sduren werden die Typen 1, 2, 3, 4, 5 und 6, also spezifische so aufgeteilt, dass ein Teil einem Filter zugefiihrt wird, wéh-
Glyzeride, je nach ihrer Verhaltungsweise in Losungsmitteln  rend der Rest im Kreislauf lduft. In dem Masse, wie Material
wie Aceton bei verschiedenen Temperaturen getrennt. Diese 45 aus dem System durch das Filter abgezogen wird, wird frische

Fraktionen weisen physikalische Eigenschaften auf, die Losung in das System aus dem Zufithrungskessel eingeleitet.
erheblich von denen des urspriinglichen Talgs verschieden Der Fluss des Kiihlmittels in den Kristallisatoren wird so ein-
sind, aber sie sind immer noch eine komplexe Mischungaus  gestellt, dass der Losungsmittelstrom bei etwa 15 bis 20°C
Glyzeriden. Beschreibt man diese Fraktionennachder ~ gehalten wird. Auf dem Filter wird eine harte, hochschmel-
Hauptglyzeridart, so bedeutet dies nicht, dass nur dieser eine s0 zende Feststoff-Fraktion Nr. 2 gesammelt. Der Druck auf
Typ als Glyzerid vorliegt, und alle anderen in den anderen dem Filter betrigt hierbei weniger als etwa 1,75 kg/cm? Uber-
Fraktionen vorliegen. Im Gegenteil heisst dies, dass die druck. Wenn die gesamte Lsung in das System eingefiihrt
Zusammensetzung der Fraktion, die durch die Hauptglyze- wurde, und eine vorbestimmte Menge an Filtrat gesammelt
ridart angegeben wird, geringere Mengen von wenigstens wurde, wird der Auslass des Losungsmittelzufiihrkessels
einem zusétzlichen Glyzeridtyp einschliesst. 55 geschlossen, und ein Waschkessel, der Losungsmittel enthilt,

Als fliissiges Fett kann die Fraktion 1 als Ausgangsmaterial ~wird an das System angeschlossen. Das Losungsmittel, bei-
zur Herstellung von Salatdl verwendet werden. Die feste spielsweise Aceton, wird auf etwa die gleiche Temperatur wie
Fraktion 2 dhnelt hydrierten Stearinen hinsichtlich der das Verfahrenssystem gekiihlt. Die Filterkuchen wird gewa-
Schmelzeigenschaften und ist deshalb geeignet fiir ein hért- schen, bis eine vorbestimmte Menge an Waschlésung gesam-
bares Fett in Hartfett- und Margarinezusammensetzungen, in 60 melt wurde. Die Waschldsung, die getrennt vom Filtrat
denen es die Plastizitdt regeln kann und den plastischen gesammelt wird, wird verdampft, um das Losungsmittel
Bereich erhohen kann, ohne dass eine Hydrierung notig ist. wiederzugewinnen. Das Filtrat wird dann in den das jetzt
Die plastische Fraktion 3 ist halbfest und dhnelt in ihrer leere und gekiihlte Zugfithrungsgefiss gegeben. Das Filtrat
Zusammensetzung und ihren Eigenschaften sehr stark wird dann in das System gegeben und der kontinuierliche
Kakaobutter. 65 Zufiithrungs/Abzieh-Prozess, wie er vorher beschrieben

Um einen essbaren Talg herzustellen, wird dieser in einen wurde, wird wiederholt mit der Ausnahme, dass der Verfah-
Kessel oder in einen anderen Behilter gegeben zusammen rensstrom auf etwa 1 bis 7°C gehalten wird. Dabei wird auf

mit etwa der zehnfachen Menge seines Gewichtes an einem dem Filter als Fraktion Nr. 3 ein plastischer Feststoff
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gewonnen, der physikalische und thermische Eigenschaften
aufweist, die dhnlich von Kakaobutter sind. Der Nieder-
schlag wird, wie vorher angegeben, gewaschen. Man erhilt
ein fliissiges Ol (Fraktion Nr. 1), wenn man das Losungs-
mittel vom Filtrat abtrennt.

Die zweite Verfahrensweise ist die gleiche wie die erste mit
der Ausnahme, dass die Kristallisationen in umgekehrter
Reihenfolge durchgefiihrt werden. Die erste Kristallisation
wird bei etwa 1 bis 7°C durchgefiihrt, wobei man als Nieder-
schlag eine Kombination aus einem harten, hochschmel-
zenden Feststoff und einem plastischen Feststoff, dessen phy-
sikalische und thermische Eigenschaften dhnlich der von
Kakaobutter sind, erhalt. Der Filterkuchen wird, wie vorher
angegeben, gewaschen, gesammelt und in das leere Zufiih-
rungsgefiiss mit einem Losungsmittelvolumen gegeben, das
gleich dem Ol enthaltenden Filtrat ist. Nachdem der Filter-
kuchen im Losungsmittel aufgeldst wurde, wird er dem
System zugefiihrt und kontinuierlich bei etwa 15 bis 20°C kri-
stallisiert. Aus dem Filtrat wird ein harter, hochschmelzender
Feststoff (Fraktion Nr. 2) als Niederschiag und ein plasti-
scher Feststoff (Fraktion Nr. 3), dessen physikalische und
thermische Eigenschaften dhnlich der von Kakaobutter sind,
gewonnen.

Die Produkte bei beiden Verfahren sind die gleichen und
werden in der Reihenfolge von abnehmenden Ausbeuten
beschrieben:

Fraktion Nr.1: Ein O], bei Raumtemperatur (etwa 21°C)
fliissig und beim Gefrieren fest. Das Ol wird
in einer Menge von 65% 5 Gew.-% des Aus-
gangsmaterials gewonnen.

Nr. 2: Ein weisser, harter, hochschmelzender
Feststoff, der bei etwa 50°C schmilzt. Diese
Fraktion wird in einer Menge von etwa 20*
10 Gew.-% des Ausgangsmaterials
gewonnen.

Nr.3: Ein weisses bis schwachgelbes plastisches
Fett, das fest bei oder unterhalb 21°Cist,
und das scharf bei etwa Kdrpertemperatur
(37°C) schmilzt. Diese Fraktion hat physika-
lische und thermische Eigenschaften, die
ahnlich denen von Kakaobutter sind, und es
kann als Ersatz- oder Streckmittel fiir
Kakaobutter verwendet werden. Diese Frak-
tion wird in einer Menge von 5 bis 30
Gew.-% des Ausgangsmaterials gewonnen.

Die Erfindung wird in den folgenden Beispielen unter
Bezugnahme auf die Figur beschrieben. Die Beispiele 1,2, 5,
6 und 7 wurden nach dem Verfahren Nr. 1 durchgefiihrt,
wihrend Beispiele 3 und 4 nach dem Verfahren Nr. 2 durch-
gefiihrt wurden.

Beispiel 1

2837 g eines essbaren Talgs wurdeninein 751 fassenden,
ummantelten, mit Glas ausgekleideten Kessel 2 gegeben, der
oben mit einem Sichtglas, einem Thermopaar und einem
Anker-Typ-Riihrer ausgeriistet war. Zum Auflosen des Talgs
wurde Aceton zugegeben, so dass man eine Losung aus 8,7
Gew.-Teilen Aceton und 1 Gew.-Teil Talg erhielt.
wurde in das System aus dem Kessel 2 durch die Leitung 14
eingefiihrt und mittels einer Zentrifugalpumpe 6 durch die
Kristallisatoren 8 und 10 umlaufen gelassen. Das Kiihime-
dium wurde durch die dussere Wandung der Kristallisatoren
8 und 10 und des Filters 12 geleitet. Wenn die umlaufende
Losung in dem System eine konstante Temperatur von etwa
19°C erreicht hatte, wurde die Lésung an der Verbindungs-
stelle 16 aufgeteilt, so dass ein Teil der Losung zum Filter 12

zugefithrt wurde und ein Teil der Ldsung im Kristallisations-
system umlief. Nachdem ein Teil der Losung durch das Filter
12 entfernt worden war, wurde frische Losung aus dem
Kessel 2 dem System zugefiihrt. Die konstante Temperatur

5 der Zirkulationsldsung von etwa 19°C wurde aufrechter-
halten, bis die gesamte Losung dem System zugefiihrt war,
und alles kristallisiert und filtriert war. Der Filterkuchen
wurde mit Aceton aus dem Kessel 4 gewaschen. Die Ausbeute
an dem ersten Niederschlag, dem harten, hochschmelzenden

10 Feststoff betrug etwa 25% der urspriinglichen Talgmenge.
Die Konzentration der urspriinglichen zugefiihrten Losung
war 10,3 Gew.-% Fett und der des Filterkuchens 7,5 bis 7,7
Gew.-%.

Das Filtrat, das nun etwa 12,1 Gew.-Teile Aceton und 1

15 Gew.-Teil unkristallisiertes Talg enthielt, und etwa 7,6
Gew.% Fettkonzentration hatte, wurde in einen Kessel 2
iberfiihrt und dem Kristallisationssystem wie vorher ange-
geben, zugefiihrt, mit der Ausnahme, dass die konstante
Temperatur jetzt 6 * 1°C betrug. Nachdem das gesamte Fil-

20 trat dem System aus dem Kessel 2 zugefiihrt worden war,

wurde Aceton als Waschlosungsmittel aus dem Kessel 4 zum
Waschen des Filterkuchens gepumpt, der etwa 14% der
urspriinglichen Talgmenge ausmachte. Dieser zweite Nieder-
schlag ist das plastische Fett, das Kakaobutter dhnelt. Nach

25 Temperieren bei 20°C wurden die thermischen Eigenschaften

dieser Fraktion durch Differential-Abtast-Kaloriemetrie
gemessen und festgestellt, dass hier ein ausgezeichneter
Ersatz fiir Kakaobutter vorlag. Das Losungsmittel wurde
vom Filtrat entfernt, wobei man die fliissige Olfraktion in

10 einer Menge von etwa 61% erhielt.

Beispiel 2
Essbarer Talg wurde in Aceton in einer Konzentration von
9,2 Gew.-% (9,84 Teile Aceton pro 1 Teil Talg) geldst. Die
35 Verfahrensweise vom Beispiel 1 wurde wiederholt. Die erste
Kristallisation wurde bei einer konstanten Temperatur von
etwa 19 * 1°C durchgefiihrt und man sammelte die harte,
hochschmelzende Fraktion (Ausbeute etwa 18%). Das Filtrat,
dessen Konzentration etwa 7,3 bis 7,6 Gew.% (etwa 12,2 Teile

40 Aceton pro 1 Teil Losungsmittel) betrug, wurde wie im Bei-

spiel 1 beschrieben, bei einer konstanten Temperatur von
etwa 6 * 1°C kristallisiert. Nachdem die gesamte Talglosung
dem System zugefiihrt und dort verarbeitet worden war,
wurde Aceton in das System gegeben, um den auf dem Filter

45 befindlichen Kuchen zu waschen. Der Niederschlag, dessen
Ausbeute etwa 17% betrug, wurde bei 20°C temperiert und
analysiert. DSC zeigte an, dass hier ein ausgezeichneter
Ersatz fiir Kakaobutter vorlag. Das Losungsmittel wurde
vom Filtrat der zweiten Kristallisation entfernt, wobei man

5o eine fliissige Olfraktion in einer Ausbeute von etwa 65%
erhielt.

Beispiel 3
2824 g essbarer Talg wurden in Aceton im Kessel 2 gelost,
ss wobei man eine Losung aus 7,6 Gew.-Teile Aceton und 1
Gew.-Teil Talg bzw. eine Gewichtskonzentration von 11,7%
erhielt. Die Arbeitsweise war im wesentlichen die gleiche wie
in den Beispielen 1 und 2 mit der Ausnahme, dass die Reihen-
folge der Kristallisationen umgekehrt war. Die erste Kristalli-

Die Losung e sation wurde bei einer konstanten Temperatur von etwa 5°C

durchgefiihrt. Der erste Niederschlag war eine Kombination
aus der harten, hochschmelzenden Fraktion und der Frak-
tion, die Eigenschaften dhnlich von Kakaobutter hat. Die
fliissige Olfraktion wurde aus dem Filtrat gewonnen. Der ver-
¢s einte Niederschlag wurde in Aceton wieder aufgeldst, wobei
man eine Losung von etwa 30,1 Gew.-Teilen Aceton und
etwa 1 Gew.-Teil des zu 16senden Stoffes erhielt, bzw. eine
Gewichtskonzentration von 3,2%. Diese Losung wurde durch
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das System mit den Kristallisatoren 8 und 10 geleitet und bei
einer konstanten Temperatur von etwa 19°C kristallisiert und
dann durch das Filter 12 filtriert. Nachdem die gesamte
Losung aus dem Kessel 2 durch das System geschickt worden
war, wurde der Niederschlag (die harte, hochschmelzende
Fraktion) mit Aceton aus dem Kessel 4 gewaschen. Die pla-
stische Fettfraktion wurde aus dem Filtrat gewonnen. Nach
Tempern bei 20°C wurde die plastische Fettfraktion mittels
DSC analysiert. Die Analyse zeigte an, dass diese Fraktion
hervorragend als Ersatz fiir Kakaobutter geeignet war.

5

10

Beispiel 4

Essbarer Talg wurde in Aceton geldst, wobei man eine
Losung aus 9,95 Gew.-Teilen Aceton und 1 Gew.-Teil Talg
bzw. einer Gewichtskonzentration von 9,1% erhielt. Die Ver- 15
arbeituag war die gleiche wie in Beispiel 3. Die erste Kristalli-
sation wurde bei einer konstanten Temperatur von etwa 3 bis
6°C durchgefiihrt. Der Niederschlag aus der ersten Kristalli-
sation wurde in Aceton wieder aufgeldst, wobei man eine
Losung aus etwa 30 Gew.-Teilen Aceton und ! Gew.-Teil des 20
zu losenden Stoffes erhielt, bzw. einer Gewichtskonzentra-
tion von 3,7% und die Kristallisation wurde wie in den vor-
hergehenden Beispielen bei einer konstanten Temperatur von
etwa 19°C durchgefiihrt. Nach dem Tempern der Fraktion
aus dem plastischen Fett bei 20°C wurde mittels DSC festge- 25
stellt, dass man hier einen guten Ersatz fiir Kakaobutter
hatte.

Beispiel 5

3318 geines essbaren Talgs wurden in 33180 g Aceton im
Kessel 2 aufgelost und die Verfahrensweise wurde gemaiss
den Beispielen 1 und 2 durchgefiihrt. Die erste Kristallisation
wurde durchgefiihrt, nachdem die Temperatur in den Kristal-
lisatoren 8 und 10 konstant auf etwa 18°C eingestellt hatte.
Zu diesem Zeitpunkt war die Temperatur im Verfahrens-
strom im Filter 12 12°C. Die Ausbeute an Niederschlag, dem 35
harten, hochschmelzenden Feststoff, betrug etwa 18,1%. Das
Filtrat aus der ersten Kristallisation, dessen Konzentration
7,5% betrug, wurde in den Kessel 2 iiberfiihrt und dort bei
einer Temperatur behandelt, die bei etwa 6°C in den Kristal-
lisatoren 8 und 10 lag. Die Temperatur des Verfahrensstroms 40
im Filter 12 betrug zu dieser Zeit etwa 1°C. Der Niederschlag
aus dieser Kristallisation, einem plastischen Fett, das Kakao-
butter dhnelte, wurde bei 20°C getempert.

DSC zeigte an, dass das plastische Fett ein ausgezeichneter
Kakaobutterersatz war. Die Ausbeute dieser Fraktion betrug 45
etwa 13,7%. Das Losungsmittel wurde vom Filtrat entfernt,
wobei man eine Fraktion eines fliissigen Ols in einer Aus-
beute von 68,1% erhielt.

30
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Beispiel 6

3432 g eines essbaren Talgs wurden in 34320 g Aceton im
Kesel 2 gelost und das Verfahren im wesentlichen in gleicher
Weise durchgefiihrt wie im Beispiel 5 mit der Ausnahme, dass
die erste Kristallisation durchgefiihrt wurde, nachdem sich
eine konstante Temperatur von etwa 16°C in den Kristallisa- 55
toren 8 und 10 eingestellt hatte. Die Temperatur des Filtrats
aus dem Filter 12 betrug 16°C. Die Ausbeute an hartem,
hochschmelzendem Feststoff betrug etwa 17,5%, die Filtrat-
konzentration betrug etwa 7,5%. Das Filtrat wurde wie in
dem Beispiel 5, nachdem sich eine konstante Temperatur von 60
etwa 3°C in den Kristallisatoren 8 und 10 eingestelit hatte,
kristallisiert. Die Filtrattemperatur betrug etwa 4°C. Die Aus-
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beute an einer Fraktion eines plastischen Fetts betrug etwa
19,8%. Nach Tempern bei etwa 20°C zeigte DSC an, dass die
Fraktion aus dem plastischen Fett ein ausgezeichnetes Ersatz-
mittel fiir Kakaobutter war. Das Losungsmittel wurde vom
Filtrat (Konzentration 5,7%) entfernt, wobei man 62,6% einer
Fraktion des fliissigen Ols erhielt.

Beispiel 7

4566 g eines essbaren Talgs wurden in 45 660 g Aceton im
Kessel 2 gel6st. Das Verfahren war im wesentlichen das
gleiche wie im Beispiel 5. Die erste Kristallisation wurde
durchgefiihrt, nachdem sich in den Kristallisatoren 8 und 10
eine konstante Temperatur von etwa 17°C eingestellt hatte.

Die Temperatur des Filtrats aus dem Filter 12 betrug 17°C.
Die Ausbeute an hartem, hochschmelzendem Feststoff betrug
17,7%. Das Filtrat, dessen Konzentration etwa 7,9 bis 8,0%
betrug, wurde in den Kessel 2 iiberfithrt und dort in den Kri-
stallisatoren kristallisiert, nachdem sich eine konstante Tem-
peratur von etwa 3°C eingestellt hatte. Die Temperatur des
Filtrats aus dem Filter 12 betrug etwa 4°C. Die Ausbeute an
plastischem Fett betrug 18,2%. Nach Tempern bei 20°C zeigte
DSC an, dass das plastische Fett ein ausgezeichneter Kakao-
butterersatz war. Das Filtrat aus der Kristallisation bei 3°C
hatte eine Konzentration von etwa 6,1 bis 6,2%. Das
Lasungsmittel wurde aus dem Filtrat entfernt, wobei man
64,1% einer Fraktion des fliissigen Ols erhielt.

Bei einer kontinuierlichen Verfahrensweise geméss der
Erfindung bendtigt man lediglich zwei Kristallisatoren und
erhilt 3 Produkte, wihrend man nach dem Verfahren US-PS
3944 585 vier Kristallisationen benétigt, um fiinf Produkte
zu erhalten. Ausserdem weist die Fraktion des plastischen
Fetts gemiiss der Erfindung die gleichen physikalischen und
thermischen Eigenschaften auf wie die der Fraktion 3 in
US-PS 3 944 585. Durch DSC wird bei dem plastischen Fett
gemiss der vorliegenden Erfindung gezeigt, dass dieses ein
ausgezeichnetes Fett ist und als Kakaobutterersatz oder
-streckmittel verwendet werden kann.

Der wesentliche Unterscheid zwischen dem erfindungsge-
missen Verfahren und dem der vorerwihnten US-Patent-
schrift ist die fiir das Verfahren benétigte Zeit. Bei dem
bekannten Verfahren benétigt jede Kristallisation etwa 16 bis
20 Stunden, so dass man nahezu eine Woche benétigt, um das
Verfahren vollstindig durchzufiihren. Beim erfindungsge-
missen Verfahren betriigt die tatsichliche Kristallisationszeit
eines jeden Anteils der Lésung bei konstant eingestellten Kri-
stallisationstemperaturen 10 Min. oder weniger. Ein Fach-
mann, der das Verfahren der US-PS 3 944 585 kannte, wiirde
nicht annehmen, dass ein derartiges schnelles und kontinu-
ierliches Verfahren Fraktionen ergibt, welche so unterschied-
liche Eigenschaften wie die drei Fraktionen gemass der vor-
liegenden Erfindung haben. Insbesondere war nicht vorher-
sehbar, dass eine dieser Fraktionen ein plastisches Fett ist mit
physikalischen und thermischen Eigenschaften, die Kakao-
butter dhneln.

Obwohl in den Beispielen nur ein Ldsungsmittel, ndmlich
Aceton verwendet wurde, kdnnen natiirlich andere Lésungs-
mittel mit gleichem Erfolg verwendet werden. Da bei Ver-
fahren, bei denen zu losende Stoffe und Losungsmittel vor-
kommen, die Loslichkeit von der Konzentration und der
Temperatur abhingt, ist eine Vielzahl von Kombinationen
aus Losungsmitteln, Konzentrationen und Temperaturen
beim erfindungsgeméissen Verfahren moglich.
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