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"PROCEDE DE SEPARATION D'UNE MATIERE GRASSE ANHYDRE EN
FRACTIONS A HAUTS ET BAS POINTS DE FUSION ET DISPOSITIF
DE MISE EN OEUVRE"

La présente invention concerne un procédé de séparation d'une huile ou
d'une matiére grasse anhydre en phase liquide hydrophobe en une fraction & hauts
points de fusion et une fraction a bas points de fusion. Elle concerne également un
dispositif pour la mise en oéuvre de ce procédé.

L'invention trouve une application particuliérement avantageuse a la
fabrication de beurre a caractéristique texturale dure ou molle.

Dans la suite de ce mémoire et pour des raisons de simplicité, on entendra
par matiére grasse aussi bien une huile qu'une matiére grasse proprement dite.

D'une maniére générale, une matiére grasse, qu'elle soit d'origine animale,
comme les graisses, ou végétale, comme les huiles, est majoritairement constituée
par des triesters de glycérol, appelés triglycérides, dont la variété et la composition
en déterminent la spécificité. Pour ce qui concerne la fermeté des produits obtenus
aprés butyrification par inversion de phase, il est connu que l'un des facteurs
prépondérants est le rapport de la quantité de trigiycérides a hauts points de fusion
(HPF) a la quantité de triglycérides a bas points de fusion (BPF). Ce rapport est
habituellement mesuré par le "Solid Fat Index", ou SFI, qui représente la quantité
de solides, donc de triglycérides cristallisés, 4 une température donnée. Pour ce qui
concerne les beurres et margarines, le SFI (20), ou taux de matiéres grasses solides
a 20°C, est bien corrélé avec la fermeté mesurée aussi bien au pénétrométre a cone,
qu'a la machine d'essai INSTRON (marque déposée). Ce SFI (20) peut donc servir
de cible technique pour la préparation de beurres ou graisses a usages précis, c'est 4
dire dans les cas ol :

- soit on recherche un ramollissement apportant un meilleur étalement de
la matiere, comme par exemple pour améliorer celui-ci dans les beurres d'hiver ;

- soit au contraire lorsque 1'on recherche plutét une plus grande fermeté a
température élevée, pour des raisons techniques de mise en oeuvre ou pour
I'élimination de l'apparition d'une texture finie "grasse”, comme par exemple en
patisserie et biscuiterie.
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Jusqu'a présent, les techniques permettant un tel contrdle font appel a deux
technologies : _

- une technologie traditionnelle 4 base de traitements thermiques destinés
a modifier les équilibres entre phases polymorphiques dans la matiére grasse
cristallisée. Ces techniques permettent de résoudre quelques difficultés, mais sont
limitées en plage de variation. Elles ne permettent pas par exemple de compenser
completement I'effet saisonnier sur la fermeté des beurres.

- une technologie plus récente, fondée sur le fractionnement cryogénique
d'une matiére partiellement cristallisée, par filtration et/ou centrifugation. Cette
technique est appliquée aussi bien dans le cadre d'une matiére grasse anhydre pure,
par exemple la Matiére Grasse Laitiére Anhydre ou MGLA, que de solutions de
telles graisses ou huiles dans des solvants généralement polaires. La séparation qui
suit la cristallisation fractionnante peut faire appel 4 deux solutions techniques, dont
la filtration simple, la centrifugation, et la filtration sur membrane semi-perméable.
Cette derniére technique a été particuliérement préconisée pour des séparations
spécifiques dans un solvant, dans le but par exemple d'extraire ou d'enrichir en un
composant particulier : cholestérol, phospholipides, etc.

Cette technologie de cryofractionnement permet d'obtenir des fractions
bien spécifiques, mais elle met en oeuvre un appareillage lourd, de conduite
délicate, et fourni des produits finis chers et fortement différenciés par rapport a la
matiére originale, par exemple le beurre. Pour obtenir une modification partielle de
SFI dans un beurre, il faut alors lui ajouter des quantités significatives de fractions &
hauts ou bas points de fusion. Une telle opération, qui conduit au résultat recherché
en termes de texture, a l'inconvénient double de dénaturer fortement la matiére
grasse et d'augmenter considérablement son prix de revient.

Aussi, la présente invention a précisément pour but de proposer un procédé
de séparation d'une matiére grasse anhydre en phase liquide hydrophobe en une
fraction & hauts points de fusion et une fraction a bas points de fusion, procédé qui
permettrait d'obtenir les mémes performances du point de vue texture que le
procédé connu de cryofractionnement, mais & un cofit beaucoup plus faible et sans
altérer la matiére grasse elle-méme.

Ce but est atteint, conformément & I'invention, du fait que ledit procédé

- comporte une étape de filtration tangentielle de ladite matiére grasse anhydre en

phase liquide hydrophobe sur une membrane hydrophobe conduisant 4 la séparation
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de ladite matiére en un rétentat de filtration constituant ladite fraction i hauts points

“de fusion et en un perméat de filtration constituant ladite fraction a bas points de

fusion.

La présente invention peut donc s'interpréter comme un procédé
d'enrichissement d'une fraction, le perméat, en certains triglycérides, la plupart a
bas points de fusion en méme temps de l'autre fraction, le rétentat, s'enrichit en
d'autres triglycérides, la plupart & hauts points de fusion. Il convient de noter que,
bien que la plupart des exemples cités dans le présent mémoire concernent la
matiére grasse butyrique, le procédé selon I'invention donne des résultats également
intéressants dans le domaine des huiles et graisses végétales ou animales.

L'enrichissement des fractions suivant le procédé de séparation de
l'invention peut consister en un simple déséquilibre permettant d'obtenir, par
exemple dans le cas d'un beurré, soit un beurre plus dur & partir du rétentat, soit un
beurre plus mou & partir du perméat. Dans ce but, le rétentat ou le perméat obtenu
est mélangé a une matiére non grasse puis soumis a une opération de butyrification
connue en soi. L'enrichissement peut toutefois étre poursuivi jusqu'a un véritable
fractionnement si le taux de recyclage est important et le taux d'extraction du
perméat faible. A cet effet, il est prévu que le rétentat est réincorporé & la matiére
grasse anhydre en cours de filtration.

Ainsi, le procédé conforme 4 l'invention permet, & partir d'une matiére
grasse anhydre fondue, comme une MGLA 2 une température fixe, supérieure a
45°C, d'obtenir a volonté en fin de procédé un beurre a caractéristique soit de
beurre d'hiver soit de beurre d'été. Si le fractionnement est poussé, il permet
d'obtenir des matiéres grasses aux propriétés spécifiques, a usage particulier
spécialité laitiére a tartiner, matiéres grasses dures...

Le procédé selon I'invention est fondé sur une séparation de type tri
moléculaire de différents types de molécules triglycéridiques suivant leur taille, leur
rayon de giration en milieu liquide hydrophobe, leur degré de saturation donc leur
rigidité. 1l consiste donc en une séparation, par filtration tangentielle sur une
membrane hydrophobe de molécules lipidiques en milieu liquide notamment fondu,
totalement hydrophobe. La matiére grasse mise en oeuvre doit étre rigoureusement
anhydre, comme par exemple une MGLA. Elle doit rester fondue, par exemple a
une température supérieur a 45°C pour une MGLA, et exempte de toute trace d'eau
tout le loﬁg du processus de se’pération.
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L'objectif est d'obtenir en milieu hydrophobe des séparations de méme
type et de méme efficacité que celles obtenues en ultrafiltration hydrophile sur les
constituants hydrosolubles du lait ; ceci est obtenu en inversant complétement le
sens des interactions qui sont & caractére hydrophile en ultrafiltration classique en
milieu aqueux. Ces interactions sont & caractére intégralement hydrophobe dans le
présent procédé.

II faut souligner que I'eau est particuliérement nuisible au procédé selon
I'invention, car sa présence dans la matiére grasse en phase liquide produit une
émulsion au niveau de la membrane et conduit i un colmatage trés rapide,
entrainant une augmentation de la pression transmembranaire et la chute du débit
d'extraction.

Le procédé de l'invention s'applique donc a des matiéres grasses en phase
liquide (huiles a température mbyenne, ou graisse & température supérieure a leur
point de fusion) qui doivent étre mises en oeuvre sans eau, afin d'obtenir le milieu
le plus hydrophobe dans un milieu et sur une membrane hydrophobe.

La membrane utilisée doit avoir le caractére hydrophobe le plus élevé
possible, ce qui est obtenu par exemple a partir de membranes en métal fritté ou en
mettant en oeuvre des polyméres fortement hydrophobes de type téflon entre autres.

Le caractére de porosité de la membrane a plus d'influence sur les
conditions hydrodynamiques de fonctionnement (pression transmembranaire et
débits) que sur I'efficacité et la sélectivité de la membrane. En effet dans tous les
cas, de diamétre de pores (0,005 & 1,0pm) est trés largement supérieur au rayon de
giration des molécules & séparer. Le tri moléculaire qui s'opére sur la membrane
n'est donc pas seulement dii 4 un effet purement stérique et fluidique : il est le
résultat de l'interaction hydrophobe entre particule et surface membranaire qui se
traduit en terme d'adsorption différentielle sur cette surface, avec un effet global de
rétention ou de transparence suivant la molécule considérée.

Ainsi, une telle interaction dépend 4 la fois de la molécule de triglycéride
(taille, nature des acides gras, saturation, etc.) et de la membrane, par le biais des
interactions hydrophobes qu'elle est capable de générer au contact de la molécule.
Comme ces interactions extrémement complexes ne sont pas identiques d'une
molécule a l'autre, il s'en suit le phénomeéne de séparation recherché,

On notera par ailleurs que la séparation fondée sur ce type d'interaction
hydrophobé peut avantageusemeﬁt s'appliquer dans d'autres domaines que celui de
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lindustrie alimentaire, et notamment chaque fois que les milieux affectés par la
séparation sont fortement hydrophobes, comme par exemple les mélanges
d'hydrocarbures, provenant soit de la distillation du pétrole, soit de résidus en vue
d'une dépollution ou d'une valorisation. '

La description qui va suivre en regard des dessins annexés, donnés 4 titre
d'exemples non limitatifs, fera bien comprendre en quoi consiste l'invention et
comment elle peut étre réalisée.

La figure 1 est une représentation schématique d'un dispositif pour la mise
en oeuvre du procédé conforme 4 I'invention.

Les figures 2a a 2d montrent des graphes de rendement du procédé de
I'invention pour des triglycérides mono-, di-, tri-insaturés et pour des triglycérides
saturés. '

La figure 1 illustre de fagon schématique un dispositif pour la mise en
ocuvre d'un procédé de séparation d'une matiére grasse anhydre en phase liquide
hydrophobe, telle qu'une MGLA maintenue a une température supérieure a 45°C
dans un bac 10 de lancement qui, dans le mode de réalisation représenté, fait
également fonction de cuve de rétentat 2 recyclé lorsque celui-ci est réincorporé 4 la
matiére grasse anhydre 1 en cours de filtration. La MGLA est envoyée grice a une
pompe 11 dans un module 20 membranaire de filtration dans lequel ladite matiére
grasse 1 subit une filtration tangentielle sur une membrane hydrophobe 21 qui peut
étre constituée par un empilement d'une pluralité de membranes éémentaires a
géométrique plane, comme dans le cas de la figure 1. Cependant, cette
configuration particuliére de membrane n'est nullement imposée par le procédé,
objet de l'invention, et tous les types d'empilements plans ou radiaux peuvent étre
utilisés. La membrane 21 de filtration est réalisée en métal fritté, acier inoxydable
fritté par exemple, ou encore en polymére hydrophobes comme le téflon, et
présente une porosité comprise entre 0,005um et 0,1 pm.

La filtration tangentielle produite dans le module 20 sépare la MGLA en
un rétentat 2 constituant une fraction 4 hauts points de fusion, qui est ici recyclé
vers la cuve 10, et un perméat 3 constituant une fraction a bas points de fusion qui
est extraite vers un bac 30 de stockage de perméat via une vanne 31 de réglage qui
permet de modifier la pression transmembranaire et donc le débit d'extraction du
perméat 3.
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L'ensemble de l'installation doit étre impérativement maintenu & une
température au moins égale a 45°C dans l'exemple choisi, et toute présence d'eau
dans le circuit soigneusement évitée.

La Demanderesse a montré qu'on pouvait obtenir, au moyen du procédé de
l'invention, un rétentat 2 et un perméat 3 de SFI(20) respectif de 33 et de 26 4 partir
de la filtration tangentielle pendant 30 min d'une MGLA de SFI(20) moyen de 30.

La suite du procédé est facultative : en voie A, le rétentat 2 stocké dans la
cuve 1 est envoyé par une deuxiéme pompe 41 dans une cuve 40 de mélange ou il
est mélangé a une matiére non grasse 4, puis refroidi, et texturé dans une
installation de butyrification classique, par exemple par l'utilisation d'échangeurs &
surface raclée. Le beurre obtenu par la voie A est du type beurre d'hiver a
caractéristique texturale "dure", tandis qu'en voie B mis en oeuvre de la méme
maniére conduit 4 un beurre type beurre d'été de texture "molle".

Par ailleurs, il est important de noter que les modifications réelles
mesurables de la composition de la matiére grasse butyrique sont trés faibles pour
un tel résultat : il s'agit donc toujours d'un beurre, ce qui a une grande importance
sur le plan de l'intérét commercial.

Des intermédiaires en terme de propriétés texturales peuvent étre obtenus
selon fe présent procédé a un mélange approprié des fractions en voie A ou B avec
une matiére grasse initiale donnée. En effet, les conditions de pilotage de la
filtration tangentielle (taux de recyclage, débit d'extraction) permettent de conduire
a des matiéres grasses plus ou moins différenciés, pouvant aller du simple
déséquilibre en terme de SFI(20) jusqu'au véritable fractionnement.

Compte tenu des conditions particuliéres d'enrichissement, les produits
obtenus par le procédé conforme a linvention ne présentent pas le profil
caractéristique des beurres connus additionnés de fractions, avec épaulements au
niveau des hauts points de fusion. Au contraire, le profil du thermogramme de ces
produits est analogue a celui du beurre, seul le rapport de surface entre HPF et BPF
est différent, rapport qui sert pour le calcul de son SFI.

Les figures 2a a 2d représentent des graphes de rendement du procédé
selon I'invention respectivement pour des triglycérides mono- ,di-, tri- insaturés et
saturés. Chacun de ces graphes donne la proportion dans laquelle le rétentat et le
perméat se sont enrichis ou appauvris en triglycérides en fonction de leur poids
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moléculaire, ce qui est un bon indicateur des points de fusion tant que l'on reste
dans des molécules de méme type de saturation.
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REVENDICATIONS

L. Procédé de séparation d'une huile ou d'une matiére grasse anhydre en phase
liquide hydrophobe en une fraction & hauts points de fusion et une fraction a bas
points de fusion, caractérisé en ce que ledit procédé comporte une étape de filtration
tangentielle de ladite huile ou matiére grasse anhydre en phase liquide hydrophobe
sur une membrane hydrophobe, conduisant 4 la séparation de ladite huile ou matiére
grasse en un rétentat de filtration constituant ladite fraction a hauts points de fusion
et en un perméat de filtration constituant ladite fraction 4 bas points de fusion.

2. Procédé de séparation selon la revendication 1. caractérisé en ce que ledit
rétentat est réincorporé a I'huile ou & la matiére grasse anhydre en cours de
filtration.

3. Procédé de séparation selon l'une des revendications 1 ou 2, caractérisé en
ce que le rétentat est mélangé a une matiére non grasse puis soumis a une opération
de butyrification.

4. Procédé de séparation selon l'une des revendications 1 ou 2, caractérisé en
ce que le perméat obtenu est mélangé & une matiére non grasse puis soumis a une
opération de butyrification.

5. Dispositif pour la mise en oeuvre du procédé de séparation selon l'une
quelconque des revendications 1 4 4, caractérisé en ce que ledit dispositif comporte
un module de filtration tangentielle comprenant une membrane hydrophobe.

6. Dispositif selon la revendication 5, caractérisé en ce que ladite membrane
hydrophobe est réalisé en métal fritté.

7. Dispositif selon la revendication 6, caractérisé en ce que ledit métal fritté
est de I'acier inoxydable fritté.

8. Dispositif selon la revendication 5, caractérisé en ce que ladite membrane
hydrophobe est réalisé en un polymére hydrophobe.

9. Dispositif selon la revendication 8, caractérisé en ce que ledit polymere
hydrophobe est du téflon.

10.  Dispositif selon I'une quelconque des revendications 5 & 9, caractérisé en ce
que ladite membrane présente une porosité comprise entre 0,005um et 1pm.

11.  Application du | procédé de séparation selon l'une quelconque des
revendications 1 & 4 aux matiéres grasses animales anhydres fondues.
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12. Application du procédé de séparation selon I'une quelconque des
revendications 1 4 4 aux matiéres grasses végétales anhydres liquides ou fondues.
13.  Application du procédé de séparation selon I'une quelconque des

revendications 1 & 4 aux huiles minérales.
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