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摘  要   

無水乳脂肪を最終温度23℃で1段階自然分別して、ヨウ素価Z7で軟化点41．1℃の結晶画  

分（HFl）を24【弟の収量で得た。次いで、碑状画分（SFl）に対して2段階分別を行い、分  

別物の収量と性状に及ぼす初期温度、最終温度および虎拝速度の影響を検計した。初期温  

度1統二と30℃の条件で比較すると、後者では不定形の大きな結晶（50叫m程度）のみが  

析出して濾過が存易であった。得られた結晶画分（打田）は、固体脂指数が高く、また1  

段階分別で得られたHlご1に次ぐ高い軟化点を有していた。SFlを冷却すると、12．5℃で温  

度がFがらない「l10仙状腰」になり、500．“rn程度の不定形結晶と小さい150い11程度の球  

形結晶が得られた＝それより少し高い温度（13℃）に設定すると、小さい球形結晶（100  

〃m程度）のみが大豊に塵じた。この場合、濾過が困観であったが11F2の収量は43％と高  

かった。ヨウ素価から判断すると、得られたHF2は12，5℃の条件と比べて敵け易い性状で  

あった。これは、中融点性のトリグリセリド種がより多く液状画分からHF2へと移行した  

ことによると考えられた。横枠適度については、速い条件（501－P血 でも遅い粂件  

（28叩111）でも細かい緯晶（50－100〝111）が析川し、濾過効率の面から中間速度（4311）1－－）  

が適当であった。  
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トバターなどへの応用・実用化を念頭において、1  

段階分別で得られた画分の特性を分析するととも  
に、より低融点性の画分を得るために、2段階分別  

処理に影響を与える各種の要因を調査した。  

実験村料および方法  

1．無水乳脂肪の調製   

無塩バター（冬季、1月前後の製造）を100Lタ  

ンクにて静置・溶解し（60℃、1時間）、分離Lた  

バターセラムをタンク下部よF）排出・除去Lた後、  

タンク内に油層とほほ同量の温水（55℃）を加え、  

パターオイル部分を数回洗浄（水層はタンク下部の  

パルプより排出）した。このオイルを遠心分濁し、  

無水乳脂肪（Anlly（lrりしISnlillくねt、AMF）声5kgを得  

た。  

2．分別  

1）1段階分別   

基本的温度条件は以下の通りである。  

・初期温度（ltlitialtellll）erattlIで、rr）：31℃  

・最終温度∴（F】nalte11ユ1）e】・attl上で、FT）：23℃  

・冷却速度（Coolillgt・afビ、CIミ）：ユ．5℃／ll  

・抜群速度．（麺1血0IISl）曹（1、AS）：22．5】1】】ll   

（上下2枚の羽根を使用）   

AMrを55℃で30分間保持Lた後、汀31℃までの  

冷却の際、37℃までは31℃の恒温水を、31℃までは  

27℃の恒温水を用いて急冷を避けた。IT∋1℃から  

FT23℃までの冷却には、設定LたCIミに従うようプ  

ロタールバス水を用いた－，  

2）2段階分別   

原料AMl√を冷却し、生じた絶品を分別した後  

（1段階分別。結晶画分を上11こ1、液状画分をSFlと  

する）、得られたSFl画分（27kg）をZ段階分別用  

オイルとした。2段階分別では、ある条件で結晶化  

を行った筏、一部について濾過蓉行って結晶両分  

（HF2）と液状画分（SF2）を調製し、両者の収量  

と結晶の大きさ等を測定した。残りの試料は再び溶  

解し、さらに別の条件で結晶化を行った。   

2段階分別における比較対L照区の温度条件とアジ  

テーターの増枠速度は以下の通りである。   

一初期温度（rl’）：18℃  

・最終温度（FT）：12＿5℃  

・冷却速度（u封：1．0℃／h   

総  官   

一般に天然の油脂川旨肪）は、常温で液状のトリ  

グリセリド種から高い融点を持つ固体のトリグリセ  
リド種まで、聴々のトリグリセリド分子種から精成  

されているっ油脂は温度が高いと熱運動が激しくな  
って液状を示すが、温度が低下すると熱運動エネル  

ギーが小さくなり、逆に分子間力が大きくなっで固  

体の状態になる。完全に溶解した油脂をある条件下  

で冷却していくと高級点のトリグリセリド種が結晶  
化し、液体油の中に固形物を分散させたような状態  

となる。これを分社して、商魂点性トリグリセリド  

種からなる画分（Hard鉦批tioIl、HF、固体）と低  

融点性トリグリセリド種からなる画分（Sorしrrac－  

tion、SF、液体）を得る油脂の加工技術を分別とい  

う■。   

分別は、油脂を冷却して結晶化させる工程と、、結  

晶部（固体部）と非結晶詐（液体部）を分ける工程  

の2つからなる。・・般的に、分別法としては自然分  

別、界面括性別分別、溶剤分別、揺臨界二酸化炭素  

抽出などの方法が確立されている。これらのどの方  

法を用いるかほ、油脂の種類や利用目的等によって  

異なる。一般には自然分別には吸引濾過法が、界面  

活性剤分離には遠心分離法が向いていると考えられ  
ている．沿   

わが国では古くからサラダ油を作る時に分別（：ウ  

インターリング）が行われているが、1970年代に乳  

脂肪本来の物性を攻良する試みとして乳脂肪の分別  
に関する研究が開始された㍉巨現在では、乳脂肪に  

おいても食品の多様化と共に分別法が広く利用され  
ている。しかし、乳脂肪の適正な分別条件について  

はまだ充分な知見が得られていない。乳脂肪の分別  

においては、芳醇な風味の保持ヤ他成分の混入防止  

の観点から，・般的には自然分別法が用いられてい  

るニヰ。分別された画分は、展延性の良好なバターの  

製造L、製菓用特殊油脂の製造；、チョコレートヤ  

アイスクリームヘの利用など、その応用は幅広い。   

乳脂肪分別において、溶解Lたバターオイルを結  

晶化きせて分別する1段階処理の報告は数多くある  

が、1段階邑で分離された液状画分をさら′に結晶化  

させて分別（より低融点性の両分の調製）を行う2  

段階分別処理に関する研究は少ない。今剛ま、ソフ  
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・横枠速度（AS）：43Il〕111（1枚の羽根を使用）   

1段階分別の液状画分を40℃で30分間保持した  

後、IT18℃までの冷却の際、27℃までは20℃の恒温  

水を、18℃王では15℃の恒温水を用いて急冷を避け  

た。1rr18℃からFT12．5℃までの冷却には、設定した  

CRに従うようプロクールバス水を用t1た。  

3．分析項目と方法  

1ト結晶面分と液状l担J分の収量   

冷却により形成された緯晶、すなわち高融点トリ  

グリセリドを多く含む画分（HF）と残った液状脂  

肪（SF）の分離は、ToyuN仇1描紙を用いて吸引濾  

過して行い、それぞれを秤量Lて両画分の収量を求  

めた。  

2）結晶粒子律   

光学顕微鏡による目視で測定した。  

3）ヨウ素価   

Wか法で酢乱した。  

4）軟化点   

基準油脂分新説教法に準拠し、エレックス自動教  

化点測定装置により測定Lた。なお、AMF、HFお  

よぴSI√の転化点測定時のターニングポイント  

（0．5℃ノ111inに昇温速度を落とす温度）は、それぞ  

れZO℃、30℃およぴ7℃とした。  

5）脂肪酸組成   

骨法によりガスタロマトグラフにて分析Lた。ガ  

スタロマトグラフはSllima（lzll（；C－13A（FID検出器  

付）右用い、脂肪酸成分の分離にはTC－1l′AX  

（30nl〉く0．251nImi．（1りDf‥0．25／川1）のキヤビラリー  

カラムを使用した。  

6）固体脂指数   

nSC（ⅢfpI・e両iaISぐalⅢi岬Caln】‾hletPI）により  

判定したっ1）SC分析は理学電確製示書起査熱量計  

DSC823（）を用い、サンプル10111gで40℃から50℃  

までの昇温は3℃／lTlin、サンプリングは0．3seビの条  

件で行った。  

実験結果および考察  

1．1段階分別によって得られた画分の特徴  

1）収量と結晶の形状   

隈科AMFを1段階分別した結果、HFとSFの収量  

は24％と76％となった。既任の報告ゝ 句 では「rが  

24、27℃の間におけるHl√の収量は36、60％である  

ので、今回の成漬はそれより低かった。また，折目  

した結晶径は70～300／‖】1の範囲で、そのうち最も  

多く見られた結晶は200／＝m程度の大ききであった。  

このように、濾過を嗣雛にする小さいサイズ（100  

〃In以下）の結晶は少なく、また結晶表面の毛羽立  

ちも見られなかったことから、今岡、用いたl段階  

分別の条件は濾過効率の面では良好な結晶状態とな  
ることが判明した。   

→般に油脂の分別において、結晶と液状相との分  

離を効率的に行うためには分離Lやすい形態（200  

函山上のサイズ）の結晶を析出させることが重要  

である。それは、①初期温度（IT、完全に溶解した  

乳脂肪に結晶核を生成させる温度）、（部将却速度  

（CR）、③摂終温度（FT、結晶を十分に成長させる  

最終冷却温度）、④増枠羽根の形状、⑤横枠速度  

（AS）、吃・撹拝時間などによって影響されることが  

報告されている1。著者らの・予情調塞げ一夕非掲  

載）では、CRを1．5℃／hから2．0℃ノhに上げると  

結晶サイズの増加とHl・1の収量減少が観察され、一  

方、CRを1．5℃／hから0．5℃／hへ下げると結晶表  

面の毛羽立ちによる低融点性両分の抱き込みによっ  
てHFの収量が増加した。Frの影響としては、FTを  

23℃から13℃まで低下させると小さな結晶が増加  

L、さらに液状油脂の増粘が起きるために分離効率  

の低下が見られ、HFの収量が増加Lた。また、AS  

の影響とLては、ASが速いほど結晶サイズが小さ  

くなり、濾過段階で液状油脂が残るためにHFの収  

量が高くなった。このように、析出する結晶径が′ト  

さい、あるいは毛羽立つほど分離効率が低下するこ  

とから、低融点性いノグリセリド穫（液状油脂）が  

HFの方に取り込まれてHFの収量が増加した。した  

がって、本研究の1段階分別においてHFの収量が  

低かったのは、結晶サイズが比較的大きく、濾過操  

作で低融点性蘭分の抱き込みが少なかったことによ  
ると推測される、。また、分別の操作において結晶を  

吸引濾過する程度によっても両分の収量が変動する  
ものと考えられる。  

2）ヨウ素価と軟化点   

原料のAMF、HFおよぴSFのヨウ素価と軟化点を  

Tablplに示す。HFのヨウ素価は27で、AMFやSl一、の  

それよりも低くかったことから、111tでは飽和脂肪  

醸が濃縮されていることが確認された。また、HF   
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道にSl・’（25℃）では10℃快くなっていた。これは、  

上述Lた‖11’とSFの軟化点がAMFよりそれぞれ10℃  

増減している結果（Tablel）と符号している。   

上記1）、3）項の結果と合わせて総合的に判断  

すると、分別された結晶両分の収率は低かったが、  

高融点性のトリグリセリド群を選択的に除去出来た  
ことから、用いた条件は従来の報告と比べて2段階  

分別を行う前処理とLては適していると考えられ  

る。  

2．2段階分別における諸要因の影響  

1）初期温度   

比較対照条件（汀18℃）での2段階分別では、冷  

却すると12．5℃で、それ以上温度が下がらない  

「lr（〉】（1状態1となり、その後数時間してから温度上  

昇を伴う急激な結晶化が進行Lた。析出Lた結晶の  

形状としては、500中一－程度の不定形のものと150  

〝nl程度の球形の2種類が観察された。また、こぬ  

彙 血山y〔lmし1川1ill（た【l  

彙、★ Hillて川て山川1抽〉1i（1l】■こ1L＝‖lり  

…す知汎什裾1i州仙l‖1111一三lrli川】I   

とSFの軟化貞はそれぞれ41．1℃、と娘4℃で、Al汀の  

それ（29．ヰ℃）よりそれぞれ約10℃増嘩していた。  

近藤は1段階分別で得られる両l節分の軟化点の羞を  

Ⅲ℃と報告しているが二、それと比べて今阿得られ  

た両画分の軟化点の羞は約25℃と大きかった。この  

ことは、本研究で得られたHFには中融点性と低級  

点性のトリグリセリド撞群がほとんど混入していな  
いことを意味している。  

3）脂柱石酸組成   

AMF、HFおよぴSFの脂肪酸組成を比較した結果  

をF鹿．1に示す。いずれもミリスチン酸（Cユ4）、パ  

かミナン酸（C16）、ステアリン酸（C18）およぴオ  

レイン酸（仁ユ紋1）が主要な脂肪酸成分で、これら  

の割合にほAMFとSFとの間では大きな違いがなか  

った。しかし、HFではC14、C16およびC18の墨比  

が鳩山IFやSFと比べて高〈、逆にC18：1の墓地が低か  

った。このように、11rではC14以上の高槻飽和脂  

肪酸の占める割合が増加し、相対的に不飽和脂肪酸  

（亡18：1とリノール説、C18：2）が減少していること  

が判明した。この結果lま、上記2）項のヨウ素偲の  

分析結果を裏付けるものである。先に、Jeb郎肌は  

Fr25℃で分画した画分について脂肪酸組成を分析  

し、SFとHrとの間でC14以下の低級脂肪酸の割合  

にはほとんど差がなく、C16、C18およぴC18こ1の割  

合に顕著な違いが見られることを報告しているが  
－，今回の分析結果はそれと概ね一致していた6  

4）鹿体脚旨数   

分別された画分の個体贈指数をFig，2に示す。個  

体脂指数のパターンを比叡すると、AMli’に比べて  

HFでは－1〔〉℃から、Sドでは5℃からそれぞれ変   
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差が見られなかったが、川陀では1T30℃の方が高か  

った。このことは、30℃の条件で得られたHF2では  

不飽和脂肪酸の割合が高いことを示している。しか  

し、固体脂指数を測定すると（Fig，3－A）、HF2につ  

いては10℃より高温城で比較対照条件の方が固体  

脂指数が低く（融け易く）なっでいた。脂肪の融け  

易さはトリグリセリド分子の構成胎覇酸の不飽和度  
と鎖長によって決定書れるが、HF2の性状について  

1T18℃と罰℃を比べると、前者の条件の方が国体脂  

指数が低く、且つヨウ素価も低いという結果となっ  

た。したがって、ITl呂℃で得られたHF2には汀30℃  

の場合と比べて短・中綿脂肪酸が多く含まれてお  
り、それが脂肪酸の不飽和虔よりもHF2の融け易さ  

に大きく作用していると言える。以上の結果から、  

1130℃での分別のように大きい結晶のみを析出させ  

ると、より高融点性の（融け難い）トリグリセリド  

種がHF引こ多く含まれることが考えられる。このよ  

うに、1段階分別で得られるHFに次ぐ融点の高い  

乳脂肪画分を多く得る条件としては1T30℃での結晶  

化が適してV）ると判断される。  

一方、SF2の同体脂指数についてはIT18℃と30℃と  

の間で差が生じなかった（Fig．3一針。2段階分別で  

得られたSF2の中には低融点性と中融点性のトリグ  

リセリド種が存在すると考えられるが、IT18℃と  

30℃のいずれにおいてもSF2が大部分を占めている  

ので、一郎の中融点性トリグリセリド種がHITに移  

行してもSF2の固体胎指数には顕著な影響が出ない  

ものと判断される。   

初期温度を20℃に設定すると、析山した結晶は比  

較対照条件の場合とほほ伺じで、結晶の形状にも羞  

条件では、rrに到達Lた時点で既にタンク内の液状  

油脂表面に徴結晶の析出が見られた。このことは、  

汀ほ℃に達するまでの冷却過程が急冷であることを  
示Lている。そこで、1T30℃としで検討すると、大  

きな不定形の結晶（約500／川l）のみが析出L、球  

形結晶は見られなかった。このように、n30℃の条  

件ではサイズの大きい結晶状麿（濾過し易い形態）  

となり、またHFの収率もIT18℃と比べて高かった  

（Tab】p2）。これは、生じた鹿晶畳も1T30℃の方が  

多かったことに起因している（＝ したがって、急激な  

結晶化を防ぎ、濾過し易い良好な結晶状態（サイズ  

と量）を得るためには、高い初期温度（30℃程度）  

からの長い結晶化時間あるいは徐玲が有効であると  
判断された。  

1T30℃の条件で分別された画分のヨウ素価を比較  

対照条件（IT18℃）と比べると（Tabl（・2）、SFでは  
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がなかった（データ非掲載）。ゝなお、IT20℃からの  

冷却過程においても急激な結晶化が13℃付近で認め  

られた。  

2）最終温度   

Frを13℃とすると、比較対照条件（FT12．5℃）  

で見られた2種の潜晶タイプ（500〃mの不定形と  

150ダmの球形）は少なくなり、よ恥小きい10恥m  

前後の球形結晶が多数新出した。この場合、Hl冤の  

収量が43％と高かったが（Table2）、これは、析出  

した結晶量が多かったことに加えて結晶サイズが小  
さいために濾過効率が低下して液状油脂の一部が結  
晶画分（Hl佗）中に残存したことによると考えられ  

る。また、FT13℃で得られた両両分のヨウ素価は  

29と38で、それぞれ比較対照条件と比べて高かった  

汀ab】e2）。   

一般にmゞ低い条件で分別すると低融点性のト  

リグリセリド種が多い∨（より融け易いj液状画労  

（SF）が残ると予想きれるが、ヨウ素価から推論す  

ると、遭にⅠ汀13℃でのSF2の万が一T12．5℃よりも融  

け易い性状を有Lていた。このことは、最終温度の  

高低よりもその温度で析出する結晶状意（機と量）  

が分別物の性状に影響L、恐らく球形結晶の量が多  

くなる状況では中融点性以上の融け難いトリグリセ  
リド巡が効率よく結晶化されていることから俊敏点  
性の液状トリグリセリド種が相対的に多くSF2に残  

る（ヨウ素価がより高いSF2が得られる）ことを示  

しでいる。しかし、打13℃の条件は、前述したよ  

うに分隊効率の低下を引き起こすために生産レベル  
での莫用性に乏しい。一方、Fr13℃で高い収率で  

分別されたHF2は、中風身性トリグリセリド種を多  

く含むと推測されるので、個体脂指数を測定してい  

なし－が、鹿晶画分としては今回検討した条件の中で  

最も融け易い性状であると言える。  

3）撹拝速度   

AS501・Ⅰ）111の条件で2段階分別すると、析出した結  

晶はほとんど球形（1鋤／川l）で、比較対照義仲  

仏S4劫1）m）と比べて癒晶量は多くてHF2の収量も  

高かった（1、払bl仁L2、）。この傾向は、前述したように  

1段階分別の場合とl司様であった。LかL、  

AS28叩nlの条件で結晶化を行ったところ、さらに細  

かい不定形の結晶（5町川1程度）が大量に析出し、  

濾過効率の低Fが懸念された（データ非満載）。こ  

のようにASを低〈した場合も遜に結晶サイズが小  

さくなり、結果的には漣過効率の而からA洪3叩mが  

最も実用性に適していると結論付けられた。   

G柑11＆Hallelは、AS75、125tl】mの範閉でFT15℃、  

2ロ℃およぴ30℃の温度磯で分別貴行い、ASが常晶  

化に影響をおよほす要凶としては、窪噂拝力による  

結晶の分裂と暴食、②凍掛こよる敷と物質（トリグ  

セリド分子）の移動、などを挙げているIl。彼ら  

がFT15、℃で得た結晶は、本研究と琴似した均一な  

球形（1（拇．“m前後）であった。FT15℃の条件では、  

上記の①よりも②の要因が大きいと報告している  

が、球形應晶の形成における乳騨肪の撹拝による経  

と物質の移動の影響については未詳で、恐らく結晶  

格子に結合するトリグリセリドの分子レベルでの問  

題であるとされている。   

AS班11）l11の射牛で分別された画狩のヨウ素価を比  

較対照条件（43rl）l11トと比べると（Tablぞ2〉、S陀  

では両条件でほとんど差が見られなかったが、HF2  

ではAS50rl）mの方が高かった。また、個体胎指数を  

測定すると（1√短．ふA）、HF2については一10℃かち  

20℃の範囲ではAS勒mlの方が比較対照条件よりも  
高かったが、実用面で問題と．なる2α℃以上では避に  

AS5肋1）1】lの方が低かった。また、個体階指数が8％  

になる温度もAS50叩nlの方がA銅3rl）mと比べて5℃  

低かった。このように、AS罰】1）mの条件で得ちれた  

HF2は、A別3叩Illの場合と比べて実用的には敷け易  

い性質を有していると言える。これは、A鑓恥l¶の  

条件では球形結晶のみが大量に析出したので、上記  

2）項で記述したように中融点性のトリグリセリド  

種がより多く結晶中に取り込まれたことによると推  

表される。今後、分別画分のトリグリセリド分子裡  

の組成を比較検討して、その検証を行う必要があろ  

う。   
一九SF2の個体糖指数はAS弧1）111と比較対照条  

件との間でほとんど寒が見られなかった（Fig．｝B）。  

AS50l－1血の場合、中融点性のトリグリセリド種が  

l‖ご2に移行したと考えられるが、比F2の収量増  

（15％）かち算出される移行量‡ネSF2の全量（収率  

で78％）に対して少ないことから、上記1）項で前  

述したように申融点性トリグリセリド種の減少によ  
る影響がSl√2では顕著に観察されなかったと判断さ  

れる。  

1，2   
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以上の結果から、AS5011】tllの条件でH上一っを調製す  

ると、比較対照条件の場合と比べて柔らかい中融点  

性のトリグリセリド種を多く含む乳脂肪画分が分離  
出来ることが明らかになったが、分別時の結晶サイ  

ズが小さくなるために分離効率の低下を引き起こす  
と考えら、れる。  
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