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©  Edible  fats. 
(st)  Hard  butters  for  confectionary  are  obtained  by  separat- 
ing  mid-  and  oelin-  fractions  and  preferably  also  a  stearin- 
fraction,  from  a  vegetable  fat  containing  substantial  amounts 
of  symmetrical  disaturated  triglycerides  of  C16/C18  fatty  acids 
and  rearranging  the  gylcerides  in  a  mixture  of  the  olein 
fraction  with  a  substantially  saturated  C16/C'8  fat,  preferably 
the  stearin  fraction,  in  the  presence  of  a  catalyst,  preferably  a 
lipase  enzyme,  which  is  selectively  active  in  the  1,  3-positions 
only  of  glycerides,  to  provide  increased  amounts  of  symmet- 
rical  disaturated  triglycerides  which  may  be  fractionated 
from  the  rearranged  product. 
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T h i s   i n v e n t i o n   r e l a t e s   to   h a r d   b u t t e r s   and  t h e i r  

p r e p a r a t i o n   f r o m   e d i b l e   f a t s .  

The  e a t i n g   q u a l i t y   of   c h o c o l a t e   f a t   and  o t h e r   h a r d  

b u t t e r   c o m p o s i t i o n s   c o n t a i n i n g   c o c o a   b u t t e r   i s  

a t t r i b u t a b l e   to   t h e   p r e s e n c e   in  t h i s   f a t   of   a  h i g h  

p r o p o r t i o n   of   s y m m e t r i c a l   d i s a t u r a t e d   t r i g l y c e r i d e s ,  

p r i n c i p a l l y   t h e   2 - o l e y l   g l y c e r i d e s   of   p a l m i t i c   and  s t e a r i c  

a c i d .   V a r i o u s   s u b s t i t u t e   f a t s   w h i c h   h a v e   b e e n   p r o p o s e d   a s  

an  a l t e r n a t i v e   to   t h i s   e x p e n s i v e   f a t   s i m i l a r l y   c o n t a i n  

more   or  l e s s   s u b s t a n t i a l   q u a n t i t i e s   of   t h e s e  

t r i g l y c e r i d e s .   P r o c e s s e s   f o r   t h e   p r o d u c t i o n   of   c o c o a  

b u t t e r   s u b s t i t u t e s   and  e x t e n d e r   f a t s   f rom  t h e s e  

a l t e r n a t i v e   s o u r c e s   g e n e r a l l y   i n c l u d e   f r a c t i o n a t i o n   s t e p s  

in  w h i c h   t h e s e   more  v a l u a b l e   g l y c e r i d e s   a r e   s e p a r a t e d   f r o m  

o t h e r s   w i t h   l e s s   d e s i r a b l e   m e l t i n g   a t t r i b u t e s ,   n o t a b l y  

t r i s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s   and  m o n o - s a t u r a t e d   a n d  

t r i - u n s a t u r a t e d   t r i g l y c e r i d e s ,   b u t   a l s o   a s y m m e t r i c  

d i s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s ,   w h e r e   t h e s e   can  be  s e p a r a t e d .   T h e  

s e p a r a t i o n   i s   u s u a l l y   e f f e c t e d   by  f r a c t i o n a l  



c r y s t a l l i s a t i o n ,   p a r t i c u l a r l y   f rom  a  s o l v e n t   s u c h   a s  

a c e t o n e   or   h e x a n e ,   t h e   more   h i g h l y   s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s  

b e i n g   r e m o v e d   in  a  h i g h e r - m e l t i n g   or  s t e a r i n   f r a c t i o n ,   a n d  

t h e   more   h i g h l y   u n s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s   b e i n g   r e m o v e d   in  a  

l o w e r - m e l t i n g   or   o l e i n   f r a c t i o n .   T h e s e   l e s s   d e s i r a b l e  

f r a c t i o n s   may  c o n s t i t u t e   as  much  as  h a l f   t h e   o r i g i n a l   f a t  

and  command  a  much  l o w e r   p r e m i u m   t h a n   t h e   h a r d   b u t t e r  

f r a c t i o n .  

I n t e r e s t e r i f i c a t i o n   of   f a t s   and  g l y c e r i d e   o i l s   b y  

m e t h o d s   u s i n g   enzyme   r e a r r a n g e m e n t   c a t a l y s t s   h a v e   b e e n  

d e s c r i b e d   in   GB  1 5 7 7 9 3 3 .   EP  69599  d i s c l o s e s   f r a c t i o n a t i o n  

of  f a t s   w i t h   r e a r r a n g e m e n t   of   t h e   g l y c e r i d e s   in   t h e  

f r a c t i o n s   o b t a i n e d ,   f o l l o w e d   i f   d e s i r e d   w i t h   f r a c t i o n a t i o n  

of   t h e   p r o d u c t ,   to   r e c o v e r y   more  h i g h l y   s y m m e t r i c a l  

g l y c e r i d e s ,   p a r t i c u l a r l y   f o r   t h e   p r e p a r a t i o n   of   c o c o a  

b u t t e r   r e p l a c e m e n t   f a t s .  

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   p r o p o s e s   a  p r o c e s s   f o r   t h e  

r e c o v e r y   of   h a r d   b u t t e r s   f rom  v e g e t a b l e   f a t s ,   in  w h i c h   a  

v e g e t a b l e   f a t   c o n t a i n i n g   s u b s t a n t i a l   a m o u n t s   o f  

s y m m e t r i c a l   d i s a t u r a t e d   t r i g l y c e r i d e s   of   C16  and  C18  f a t t y  

a c i d s   i s   f r a c t i o n a t e d   to   r e c o v e r   t h e   s a i d   g l y c e r i d e s   b y  

s e p a r a t i n g   a t   l e a s t   a  more   h i g h l y   u n s a t u r a t e d ,  

l o w e r - m e l t i n g   o l e i n   f r a c t i o n ,   w h i c h   i s   m i x e d   w i t h   a  

s u b s t a n t i a l l y   s a t u r a t e d   C 1 6 / C 1 8   t r i g l y c e r i d e   f a t ,  

p r e f e r a b l y   by  r e - c o m b i n i n g   w i t h   an  u p p e r - m e l t i n g  ,   s t e a r i n  

f r a c t i o n   a l s o   s e p a r a t e d   f rom  t h e   v e g e t a b l e   f a t ,   and  t h e  

m i x t u r e   i n t e r e s t e r i f i e d   in   t h e   p r e s e n c e   of   an  e n z y m e  

c a t a l y s t   w h i c h   i s   p r e f e r a b l y   s e l e c t i v e l y   a c t i v e   in   t h e  

o u t e r   p o s i t i o n s   o n l y   of   g l y c e r i d e s ,   i . e .   t h e   1-  a n d  

1 , 3 - p o s i t i o n s   or  a l p h a - p o s i t i o n s   of   t h e   g l y c e r i d e s ,   t o  

y i e l d   f u r t h e r   q u a n t i t i e s   of  s y m m e t r i c a l   d i s a t u r a t e d  

g l y c e r i d e s .  



S i n c e   t h e   g r e a t e s t   p r o p o r t i o n   of   t h e   o l e i n   f r a c t i o n  

c o n s i s t s   of   g l y c e r i d e s   h a v i n g   an  u n s a t u r a t e d   f a t t y   a c i d  

r e s i d u e   in  t h e   2 - p o s i t i o n ,   a l l   t h e s e   a r e   t h e o r e t i c a l l y  

c a p a b l e   of   c o n v e r s i o n   by  i n t e r e s t e r i f i c a t i o n   u n d e r   t h e  

i n f l u e n c e   of  t h e   e n z y m e   c a t a l y s t   to   s y m m e t r i c a l  

d i s a t u r a t e d   t r i g l y c e r i d e s ,   p r o v i d e d   o n l y   t h a t   s u f f i c i e n t  

g l y c e r i d e s   a r e   p r e s e n t   in  t h e   b l e n d s ,   f o r   e x a m p l e   in  t h e  

u p p e r - m e l t i n g   or   s t e a r i n   f r a c t i o n   w i t h   w h i c h   i t   i s  

p r e f e r a b l y   c o m b i n e d ,   c o n t a i n i n g   s a t u r a t e d   f a t t y   a c i d  

r e s i d u e s   in  t h e   a l p h a   or  1 , 3 - p o s i t i o n s   t h a t   a r e   v u l n e r a b l e  

to   t h e   c a t a l y s t   f o r   e f f e c t i n g   i n t e r e s t e r i f i c a t i o n   w i t h   t h e  

more   h i g h l y   u n s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s .   For   e x a m p l e ,  

t r i s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s   may  u n d e r g o   i n t e r e s t e r i f i c a t i o n  

w i t h   t r i - u n s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s   to   p r o v i d e   1 - s a t u r a t e d  

d i - u n s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s   and  t h e s e   in   t u r n   t o  

1 , 3 - d i s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s ,   u n d e r   t h e   i n f l u e n c e   o f   t h e  

s e l e c t i v e   a c t i o n   o f   t h e   c a t a l y s t .   The  t r i s a t u r a t e d  

g l y c e r i d e s   t h e m s e l v e s   c o n v e r t   c o r r e s p o n d i n g l y   t o  

a s y m m e t r i c   d i s a t u r a t e d   m o n o - u n s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s   a n d  

s y m m e t r i c   d i - u n s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s ,   i . e .  

1 , 3 - d i u n s a t u r a t e d ,   2 - s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s .  

The  i n t e r e s t e r i f i e d   g l y c e r i d e s   may  be  s e p a r a t e d   as  i n  

c o n v e n t i o n a l   f r a c t i o n a t i o n   p r o c e s s e s ,   to  r e c o v e r   a  

f r a c t i o n   c o n s i s t i n g   e s s e n t i a l l y   of   s y m m e t r i c a l   d i s a t u r a t e d  

g l y c e r i d e s   f o r   u s e   as  a  c o c o a   b u t t e r   r e p l a c e m e n t   f a t .   T h e  

more   h i g h l y   u n s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s   in   t h e  

i n t e r e s t e r i f i c a t i o n   m i x t u r e ,   i n c l u d i n g   in  p a r t i c u l a r   t h e  

s y m m e t r i c a l   1 , 3 - d i - u n s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s ,   fo rm  a  

l o w e r - m e l t i n g   o l e i n e   f r a c t i o n .   Any  u n r e a c t e d   t r i s a t u r a t e d  

g l y c e r i d e s   may  be  s e p a r a t e d   i f   n e c e s s a r y   in  a  t o p  

f r a c t i o n ,   and  r e c y c l e d   f o r   f u r t h e r   i n t e r e s t e r i f i c a t i o n  

w i t h   any  a s y m m e t r i c   d i s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s ,   w h e t h e r   t h e s e  

a p p e a r   in  a  s t e a r i n   or  o l e i n   f r a c t i o n   s e p a r a t e d   f rom  t h e  

s y m m e t r i c a l   d i s a t u r a t e d   f r a c t i o n .  



The  m i x t u r e   of   i n t e r e s t e r i f i e d   g l y c e r i d e s   may  b e  

s e p a r a t e l y   f r a c t i o n a t e d   or   r e c o m b i n e d   w i t h   f e e d s t o c k   i n  

t h e   f r a c t i o n a t i o n   s t e p   of   t h e   p r o c e s s .   In  a  c o n t i n u o u s  

o p e r a t i o n   in   w h i c h   f e e d s t o c k   i s   i n t r o d u c e d   t o ,   and  a  

s y m m e t r i c a l   d i s a t u r a t e d   g l y c e r i d e   f r a c t i o n   r e m o v e d   f r o m ,  

c i r c u l a t i o n   t h r o u g h   f r a c t i o n a t i o n   and  i n t e r e s t e r i f i c a t i o n  

u n i t s ,   t h e   f e e d s t o c k   may  be  i n t r o d u c e d   i n t o   e i t h e r   u n i t  

and   may  t h u s   be  f r a c t i o n a t e d   f i r s t ,   in   a d m i x t u r e   w i t h   t h e  

e n t i r e   i n t e r e s t e r i f i c a t i o n   o u t p u t ,   or   i n t e r e s t e r i f i e d  

f i r s t   t o g e t h e r   w i t h   t h e   r e c y c l e d   i n t e r e s t e r i f i e d   f r a c t i o n s  

f rom  w h i c h   t h e   s y m m e t r i c a l   d i s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s   h a v e  

b e e n   r e m o v e d .   In  c o n t i n u o u s   o p e r a t i o n s   in   w h i c h   f e e d s t o c k  

i s   i n t r o d u c e d   and  a  s y m m e t r i c a l   d i s a t u r a t e d   f r a c t i o n  

r e m o v e d ,   a  p u r g e   may  a l s o   be  n e c e s s a r y   of   t h e   s y m m e t r i c a l  

d i - u n s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s   t o   a v o i d   b u i l d - u p   of   t h i s  

i n t r a c t a b l e   m a t e r i a l   in   t h e   r e c y c l e d   c o m p o s i t i o n .  

R e a r r a n g e m e n t   c a t a l y s t   may  a l s o   be  u s e d   to   c o n v e r t   t h i s  

m a t e r i a l   and  r e t u r n   i t   in   a  more  t r a c t a b l e   f o r m ,   f o r  

e x a m p l e ,   a  n o n - s e l e c t i v e   c a t a l y s t ,   a  2 - s e l e c t i v e   c a t a l y s t ,  

or   one  w h i c h   i s   s e l e c t i v e l y   a c t i v e   to   s a t u r a t e d   b u t   n o t  

u n s a t u r a t e d   f a t t y   a c i d   r e s i d u e s .   A  p a r t i c u l a r   a d v a n t a g e  

of   c o n t i n u o u s   o p e r a t i o n   i s   t h a t   t h e   i n t e r e s t e r i f i c a t i o n  

n e e d   be  of   r e l a t i v e l y   s h o r t   d u r a t i o n   s i n c e   t h e  

i n t e r e s t e r i f i c a t i o n   can   be  i n c o m p l e t e   f o r   e a c h   p a s s  

t h r o u g h   t h e   u n i t .   Enzyme  i n t e r e s t e r i f i c a t i o n   i s   g e n e r a l l y  

s u b s t a n t i a l l y   s l o w e r   t h a n   i n t e r e s t e r i f i c a t i o n   u n d e r   t h e  

i n f l u e n c e   of  i n o r g a n i c   c a t a l y s t s   w h i c h   a r e   a l s o   u s e d   a t  

much  h i g h e r   t e m p e r a t u r e s .   By  c o n t i n u o u s   r e c y c l i n g  

h o w e v e r ,   t h e   r e s i d e n c e   t i m e   in   t h e   i n t e r e s t e r i f i c a t i o n  

s t e p   n e e d   be  s u f f i c i e n t   o n l y   to   p r o v i d e   a  s i g n i f i c a n t  

i m p r o v e m e n t   in   t h e   y i e l d   o f   t h e   d e s i r e d   g l y c e r i d e s ,  

w i t h o u t   n e c e s s a r i l y   r e a c h i n g   e q u i l i b r i u m .  

The  i n v e n t i o n   a l s o   i n c l u d e s   r e c o v e r y   o f   t h e   p r o d u c t  

f r o m   t h e   r e a r r a n g e m e n t   s t e p ,   w i t h o u t   f r a c t i o n a t i o n   o r  

r e c y c l e ,   p a r t i c u l a r l y   f o r   t h e   p r e p a r a t i o n   of   h a r d s t o c k   f a t  



w h i c h   i s   t h e n   b l e n d e d   w i t h   l i q u i d   g l y c e r i d e   o i l s ,   t o  

p r o v i d e   a  c o m p o s i t i o n   s u i t a b l e   f o r   m a r g a r i n e   or  o t h e r  

e m u l s i o n   f o o d   s p r e a d s ,   or  t h e   f a t   may  be  u s e d   i n  

i c e - c r e a m .  

F r a c t i o n a t i o n   s t e p s   c a r r i e d   o u t   in   a c c o r d a n c e   w i t h  

t h e   i n v e n t i o n   may  be  c o n v e n t i o n a l ,   e i t h e r   by  s o l v e n t  

f r a c t i o n a t i o n   u s i n g   a c c e p t a b l e   s o l v e n t ,   f o r   e x a m p l e  

a c e t o n e ,   h e x a n e   or   n i t r o p a r a f f i n s   or  a m b i e n t   g a s e s   i n  

l i q u i d   c o n d i t i o n   u n d e r   p r e s s u r e .   F r a c t i o n a t i o n   may  a l s o  

a t   l e a s t   in  p a r t   be  d ry   w i t h o u t   s o l v e n t s   and  may  t h e n   b e  

a i d e d   as  in  t h e   s o - c a l l e d   L a n z a   p r o c e s s ,   by  t h e   u s e   o f  

s u r f a c t a n t   a q u e o u s   d i s p e r s i o n s   f o r   f a c i l i t a t i n g   s e p a r a t i o n  

of   l i q u i d   and  s o l i d   p h a s e s   d u r i n g   f r a c t i o n a t i o n .  

P r e f e r a b l y   t h e   f r a c t i o n a t i o n   i s   c a r r i e d   o u t   h o w e v e r   i n  

a c e t o n e   a t   t e m p e r a t u r e s   f rom  15  to   - 5 ° C   or   in   h e x a n e   a t  

t e m p e r a t u r e s   f rom  10°C  to  - 2 0 c C .  

S u i t a b l e   e n z y m e s   w h i c h   a r e   a c t i v e   to   c a t a l y s e  

i n t e r e s t e r i f i c a t i o n   o n l y   in  t h e   o u t e r   p o s i t i o n s   o f  

g l y c e r i d e   m o l e c u l e s   i n c l u d e ,   f o r   e x a m p l e ,   A s p e r g i l l u s  

n i g e r   and  Mucor   m i c h e i .   T h e s e   enzyme   c a t a l y s t s   e n s u r e  

t h a t   t h e   u n s a t u r a t e d   f a t t y   a c i d   r e s i d u e   in  t h e   2 - p o s i t i o n  

of   t h e   g l y c e r i d e s   of   t h e   l o w e r - m e l t i n g   f r a c t i o n   r e m a i n  

u n a f f e c t e d   by  t h e   i n t e r e s t e r i f i c a t i o n ,   to  p r o v i d e   a  

f o u n d a t i o n   f o r   t h e   p r o d u c t i o n   in  t h a t   r e a c t i o n   of   t h e  

d e s i r e d   s y m m e t r i c a l   d i s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s   f o r   t h e  

m i d - f r a c t i o n .   Enzyme  c a t a l y s t s   a r e   p a r t i c u l a r l y   p r e f e r r e d  

f o r   t h i s   p r o c e s s ,   b u t   o t h e r   c a t a l y s t s   may  of   c o u r s e   b e  

a d o p t e d   p r o v i d e d   t h e y   show  s e l e c t i v e   i n t e r e s t e r i f i c a t i o n  

a t   t h e   a l p h a - p o s i t i o n s   o n l y .   The  i n t e r e s t e r i f i c a t i o n  

r e a c t i o n   may  be  c a r r i e d   o u t   in  s o l v e n t s   w h i c h   l e a v e   t h e  

c a t a l y s t   u n a f f e c t e d ,   p a r t i c u l a r l y   h e x a n e   f o r   e n z y m e  

c a t a l y s t s ,   or  w i t h o u t   s o l v e n t   and  t h e   r e a c t i o n   may  b e  

b a t c h w i s e   or  c o n t i n u o u s ,   t h e   c a t a l y s t   in   t h e   l a t t e r   e v e n t  

b e i n g   p r e f e r a b l y   f i x e d   in  a  r e a c t i o n   v e s s e l   t h r o u g h   w h i c h  



t h e   r e a c t i o n   b u r d e n   c o m p r i s i n g   t h e   m i x e d   u p p e r -   a n d  

l o w e r - m e l t i n g   f r a c t i o n s   a r e   p a s s e d .   Enzyme  c a t a l y s t s   m a y  
be  p r e - a c t i v a t e d   by  c o n t a c t   w i t h   w a t e r   and  t h e y   may  b e  

s u p p o r t e d   on  a  s u i t a b l e   c a r r i e r ,   as  d e s c r i b e d   in   o u r  

p a t e n t   s p e c i f i c a t i o n   GB  1 5 7 7 9 3 3 .   The  w a t e r   c o n t e n t   may  b e  

o b t a i n e d   d u r i n g   t h e   r e a c t i o n ,   to   p r e d e t e r m i n e d   l i m i t s   i n  

a c c o r d a n c e   w i t h   o u r   p a t e n t   s p e c i f i c a t i o n   (GB  a b a n d o n e d   b u t  

EP  64855)   by  t h e   u se   o f   h u m e c t a n t s   a n d / o r   o t h e r   means   f o r  

r e m o v i n g   w a t e r  f r o m   t h e   r e a c t i o n   p h a s e .   The  w a t e r   c o n t e n t  

i s   p r e f e r a b l y   n o t   more   t h a n   2%  of   t h e   r e a c t i o n   m a s s ,  

i n c l u d i n g   s o l v e n t ,   and  p a r t i c u l a r l y   n o t   more  t h a n   1%.  I n  

p a r t i c u l a r ,   t h e   w a t e r   a c t i v i t y   Aw  i s   p r e f e r a b l y   l e s s   t h a n  

50%  d u r i n g   r e a c t i o n .   Enzyme  c a t a l y s t s   may  a l s o   h o w e v e r   b e  

u s e d   in   p o l y h y d r i c   a l c o h o l   s o l u t i o n   t o   m a i n t a i n   a  v e r y   l o w  

w a t e r   c o n t e n t .   The  w a t e r   c o n t e n t   i s   p r e f e r a b l y   low  e n o u g h  

t o   m i n i m i s e   t h e   e x t e n t   o f   h y d r o l y s i s   t a k i n g   p l a c e   w i t h   t h e  

p r o d u c t i o n   o f   p a r t i a l   g l y c e r i d e s .   T h e s e   may  h o w e v e r   b e  

r e m o v e d   by  s e l e c t i v e   a d s o r p t i o n   m e a n s   u s i n g   s i l i c a - t y p e  

a d s o r b e n t s .  

S u i t a b l e   f a t s   i n c l u d e   in  p a r t i c u l a r   p a l m   o i l   b u t   a l s o  

s h e a ,   s a l ,   p e n t a d e s m a   o i l   and  of   c o u r s e   c o c o a   b u t t e r  

i t s e l f ,   may  a l l   be  p r o c e s s e d   in   a c c o r d a n c e   w i t h   t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n .   V e g e t a b l e   o i l s   and  f a t s   a r e   u s e d   s i n c e  

t h e s e   c o n t a i n   an  a b u n d a n c e   of   u n s a t u r a t e d   f a t t y   a c i d  

r e s i d u e s   in   t h e   2 - p o s i t i o n   of   t h e i r   g l y c e r i d e s .   M i x t u r e s  

o f   o i l s   and  f a t s   may  be  u s e d   and  a  f a t   w h i c h   i s   d e f i c i e n t  

in   t r i s a t u r a t e d   g l y c e r i d e s   may  be  m i x e d   w i t h   a n o t h e r  

c o n t a i n i n g   t h e m ,   or  h y d r o g e n a t e d   to   p r o v i d e   s u f f i c i e n t   f o r  

t h e   i n t e r e s t e r i f i c a t i o n   r e a c t i o n .   P r e f e r a b l y   t h e   o i l s   a r e  

r e f i n e d   b e f o r e   u se   as  f e e d s t o c k   in  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

and   b o t h   n e u t r a l i s e d   and  u n - n e u t r a l i s e d   o i l s   and  f a t s   m a y  
be  u s e d .  



EXAMPLE 

E q u a l   p a r t s   by  w e i g h t   of   o l e i n   and  s t e a r i n   f r a c t i o n s  

o b t a i n e d   by  t h e   a c e t o n e   f r a c t i o n a t i o n   of   p a l m   o i l   t o  

r e m o v e   a  pa lm  m i d - f r a c t i o n ,   w e r e   c o m b i n e d   and  t h e   b l e n d  

was  d i s s o l v e d   in   3  t i m e s   i t s   own  w e i g h t   o f   h e x a n e   a n d  

i n t e r e s t e r i f i e d   u s i n g   as  i n t e r e s t e r i f i c a t i o n   c a t a l y s t   a  1 ,  

3 - s p e c i f i c   enzyme   d e r i v e d   f rom  a  Mucor   m i e h e i   o r g a n i s m  

s u p p o r t e d   on  a  d i a t o m a c e o u s   e a r t h   in   a  p a c k e d   bed  r e a c t o r  

and  a c t i v a t e d   w i t h   w a t e r   b e f o r e   u s e .   The  m i s c e l l a ,  

c o n t a i n i n g   500ppm  of   w a t e r ,   was  f ed   a t   3  l i t r e s   p e r   h o u r  

t h r o u g h   t h e   r e a c t o r   w h i c h   c o n t a i n e d   0 .7   kg  o f   c a t a l y s t .  

The  r e s i d e n c e   t i m e   in   t h e   r e a c t o r   was  a p p r o x i m a t e l y  

30  m i n u t e s   and  t h e   r e a c t i o n   was  c a r r i e d   o u t   a t   5 5 ° C .  

S o l v e n t   was  d i s t i l l e d   f rom  t h e   p r o d u c t   w h i c h   was  t h e n  

r e c r y s t a l l i s e d   f rom  a c e t o n e ,   f i r s t   a t   20°C  and  t h e n   a t   5 ° C  

to   r e c o v e r   a  m i d - f r a c t i o n ,   t h i s   i s   c o m p a r e d   in   t h e  

a c c o m p a n y i n g   T a b l e   w i t h   a  s a m p l e   o f   m i d - f r a c t i o n   o b t a i n e d  

by  c r y s t a l l i s a t i o n   f rom  u n m o d i f i e d   pa lm  o i l .   T h e  

c o m p o s i t i o n   i s   a l s o   g i v e n   in  t h e   T a b l e   of   t h e   f e e d s t o c k  

b l e n d   and  i t s   c o m p o n e n t s .   The  o l e i n   and  s t e a r i n   f r a c t i o n s  

d e r i v e d   f rom  t h e   r e a c t i o n   p r o d u c t   w e r e   f o u n d   to   b e  

e s s e n t i a l l y   s i m i l a r   in   c o m p o s i t i o n   to   t h e s e ,   t h e  

t r i g l y c e r i d e   a n a l y s e s   b e i n g   d e t e r m i n e d   by  s i l v e r - p h a s e  

HPLC  m e t h o d s .  





1.  P r o c e s s   f o r   t h e   r e c o v e r y   of  h a r d   b u t t e r   f r o m  

v e g e t a b l e   f a t s   w h e r e i n   a  v e g e t a b l e   f a t   c o n t a i n i n g  

s u b s t a n t i a l   a m o u n t s   of   s y m m e t r i c a l   d i s a t u r a t e d  

t r i g l y c e r i d e s   of   C16  and  C18  f a t t y   a c i d s   i s   f r a c t i o n a l l y  

c r y s t a l l i s e d   to  r e c o v e r   t h e   s a i d   g l y c e r i d e s   and  a t   l e a s t   a  

more   h i g h l y   u n s a t u r a t e d   o l e i n e   f r a c t i o n ,   w h e r e i n   t h e  

l a t t e r   f r a c t i o n   i s   m i x e d   w i t h   a  s u b s t a n t i a l l y   s a t u r a t e d  

g l y c e r i d e   c o m p o s i t i o n   and  t h e   m i x t u r e   i n t e r e s t e r i f i e d   i n  

t h e   p r e s e n c e   o f   an  i n t e r e s t e r i f i c a t i o n   c a t a l y s t   w h i c h   i s  

p r e f e r a b l y   a  l i p a s e   e n z y m e   s e l e c t i v e l y   a c t i v e   in   t h e   1 -  

and  3 - p o s i t i o n s   o n l y   of   g l y c e r i d e s ,   to  y i e l d   f u r t h e r  

q u a n t i t i e s   of   s y m m e t r i c a l   d i s a t u r a t e d   t r i g l y c e r i d e s   and  i f  

d e s i r e d   s e p a r a t i n g   t h e s e   f rom  t h e   p r o d u c t   by  f r a c t i o n a l  

c r y s t a l l i s a t i o n .  

2.  P r o c e s s   a c c o r d i n g   to   C l a i m   1  w h e r e i n   t h e  

s u b s t a n t i a l l y   s a t u r a t e d   g l y c e r i d e   c o m p o s i t i o n   i s   r e c o v e r e d  

by  f r a c t i o n a l   c r y s t a l l i s a t i o n   from  t he   s a i d   v e g e t a b l e   f a t .  

3.  C o n t i n u o u s   p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  C l a i m   1  or   2 

c o m p r i s i n g   f r a c t i o n a t i o n   and  i n t e r e s t e r i f i c a t i o n   s t a g e s  

b e t w e e n   w h i c h   r e a c t i o n   b u r d e n   i s   c i r c u l a t e d ,   i n t o   w h i c h  

f e e d s t o c k   c o m p r i s i n g   t h e   s a i d   v e g e t a b l e   f a t   is   i n t r o d u c e d  

and  f rom  w h i c h   a  s y m m e t r i c a l   d i s a t u r a t e d   g l y c e r i d e  

f r a c t i o n   i s   r e m o v e d .  

4.  C o n t i n u o u s   p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  C l a i m   2  w h e r e i n   a n  

a d d i t i o n a l   f r a c t i o n   i s   r e m o v e d   c o m p r i s i n g   2 - s a t u r a t e d  

m o n o -   and  d i - u n s a t u r a t e d   t r i g l y c e r i d e s .  

5.  P r o c e s s   a c c o r d i n g   to   any  of  t h e   p r e c e d i n g   c l a i m s   a t  

l e a s t   p a r t   of   w h i c h   i s   c a r r i e d   ou t   in  s o l u t i o n   in   a n  

o r g a n i c   s o l v e n t .  



6.  P r o c e s s   a c c o r d i n g   to  C l a i m   5  t h e   f r a c t i o n a t i o n   p a r t  

o n l y   of  w h i c h   i s   c a r r i e d   ou t   in  o r g a n i c   s o l v e n t .  

7.  P r o c e s s   a c c o r d i n g   to  C l a i m   5  or  6  w h e r e i n   a  s o l v e n t  

is   u sed   c o m p r i s i n g   a c e t o n e   or  a  l o w e r   p a r a f f i n .  

8.  P r o c e s s   a c c o r d i n g   to  any  of  t h e   p r e c e d i n g   c l a i m s  

w h e r e i n   t he   v e g e t a b l e   f a t   c o m p r i s e s   a c e i t u n o ,   s a l ,   s h e a ,  

mango ,   kokum  or   p h u l w a r a   f a t .  

9.  P r o c e s s   a c c o r d i n g   to  c l a i m   2  w h e r e i n   t he   f a t  

c o m p r i s e s   pa lm  o i .  

10.  Hard  b u t t e r s   w h e n e v e r   p r e p a r e d   by  a  p r o c e s s   as  c l a i m e d  

in  any  of  t h e   p r e c e d i n g   c l a i m s .  
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