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ЗАГАЛЬНА ХАРАКТЕРИСТИКА РОБОТИ

А к т у а л ь н і с т ь  роботи визначена потребою медицини 

та харчово! проиисповості в одержанні дієтичного харчування для 

хворих цукровим діабетом, яких на Україні нараховується біля 

І млн. чоловік.

М е т о ю  - р о б о т и  є вивчення впливу фізико-хімічних 

факторів на процео кри стал ізац і ї  фруктози з водних розчинів, оп- 

тим ізація  процеоу та розробка способу кри стал ізац і ї  фруктози із 

застосуванням вимушуючого коливального температурного режиму. Для 

виконання поставленої мети визначені слідуючі з а д а ч і :

-  дослідження розчинності фруктози в оистемі вода-фруктоза- 

глюкоза;

-дослідження впливу температури,в 'язкост і фруктозних розчинів 

та утфелів,доброякісності продуктів, вмісту та розміру твердої 

фази на процес к р и стал ізац і ї  фруктози з водних розчинів;

-  установлення оптимальних умов проведення процесу кристалі­

з а ц і ї  фруктози з використанням методу математичного планування 

екопериме нту;

-  розробка опособу к р и стал ізац і ї  фруктози з водних розчинів 

Із застосуванням вимушуючого коливального температурного режиму.

Н а у к о в а  н о в и з н а  роботи визначається наступ­

ним:

-  визначено розчинність фруктози в системі всда-фруктоза-глю- 

коза та отримано математичну залежність розчинності фруктози в ід  

температури;

-  визначено вплив в ’язк ост і  фруктозних розчинів на процес 

кри стал ізац і ї  фруктози, знайденб математичну валежність в 'я з к о с т і  

чиотих фруктозних розчинів в ід  температури та маоової долі оухих 

речовин;



-  вивчено вплив температури, вмісту та розміру твердої фази 

на в ' я з к і с т ь  фруктозних утфелів; найдені математичні залежності 

динамічної в ’язкост і фруктозних утфелів в ід  температури, вмісту 

кристалів та їх розміру;

-  встановлено залежність індукційного періоду в ід  коефіцієнту 

пересичення, доброякісності та швидкості перемішування при кри­

с т а л і з а ц і ї  фруктози з водних розчинів,

П р а к т и ч н .  а з н а ч и м і с т ь  роботи визначаєть­

ся тим, ідо:

-  розроблено' спосіб к р и стал ізац і ї  фруктози з водних розчи­

нів із  застосуванням вимушуючого коливального температурного ре­

жиму;

-  розроблено та перевірено на дослідно-промисловій установці 

Черкаського цукро-рафінадного заводу технологічну схему одержання 

кристалічної фруктози з водних розчинів;

-  розроблено та затверджено в установленому порядку норматив­

но-технічну документацію на дослідну партію кристалічної фруктози.

О с н о в н і  п о л о ж е н н я ,  що  в и н о с я т ь с я

н а  з а х и с т :

-  результати вивчення розчинності в системі вода-фруктоза- 

глюкоза;

-  результати дослідження в ’язкост і  фруктозних розчинів та 

утфелів;

-  результати дослідження тривалості індукційного періоду в 

залежності в ід  коефіцієнту пересичення, доброякісності,  темпера­

тури та швидкості перемішування;

-  результати дослідження впливу ступеню пересичення, к іль ­

кості та розміру кристалів затравки на кінетику к р и стал ізац і ї  

фруктози з водних розчинів;
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-  результати вивчення забарвленості кристалічної фруктози?

-  результати розробки способу кристал ізац і ї  фруктози із  з а ­

стосуванням вимушуючого коливального температурного режиму;

-  результати дослідно-промислових випробувань кристал ізац ії  

фруктози з водних розчинів.

А п р о б а ц і я  р о б о т и .  Основні результати роботи 

доповідались і були схвалені на: XI Всесоюзному симпозіумі "Фи- 

зико-химия крахмала й крахмалопродуктов" в 1984 р .  (м. Москва), 

Всесоюзній науковій конференції "Массовая кристаллизация и крис­

таллизационные методы разделения смесей" в 1985 р .  (м. Черкаси), 

Всесоюзній науковій конференції "Повышение эффективности, совер­

шенствование процессов и аппаратов химических производств" в 

1985 р .  (м. Х арк ів ) ;  на " I  сьезде хроматографистов Украины" в 

1993 р. (м. Київ), Міжнародній науковій конференції "Розробка та 

впровадження нових технологій 1 обладнання у харчову та переробну 

галуз і  АПК" в 1993 р .  (м. К иїв),  5І-Й , 52-Й та 59-Й науковій кон­

ференціях Київського ордена Трудового Червоного Прапору Інститу­

ту харчової промисловості в 1985, 1986 та 1993 pp.

П у б л і к а ц і ї .  За матеріалами д и сертац ії  опубліковано 

15 робіт ,  в тому числі одне авторське посвідчення № І406І70 в ід  

0 1 .0 3 .8 8 .

С т р у к т у р а  т а  о б ’ є м  р о б о т и .  Дисерта­

ц ійна робота складаетьоя з вступу, п’ яти гнав, висновків ,  описку 

літератури та додатк ів .

Викладена на 170 стор. основного тексту, вміщує 27 таблиць 

та 26 ілюотрацій. Список використаної літератури вміщує 176 най­

менувань.
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ОСНОВНИЙ ЗМІСТ РОБОТИ

В першій главі  дано анал із  літературних джерел з т е о р і ї  з а ­

родження центрів к р и с т а л іза ц і ї ,  швидкості росту кристалів та з а ­

лежність цих процесів в ід  різних факторів. Описано способи кри­

с т а л і з а ц і ї  фруктози з водних та спиртових розчинів, а також в при­

сутності інших органічних речовин.

В д р у г і й  главі приводяться методи та методики проведення ек с­

периментальних досліджень. Описано лабораторну установку для кри­

с т а л і з а ц і ї  фруктози, приведено*розрахункові значення поверхні 

кристалів фруктози в залежності в ід  їх маси та розміру.

В третій  главі представлено результати експериментальних дос­

ліджень з вивчення впливу основних фізико-хімічних факторів на 

процес кри стал ізац і ї  фруктози з водних розчинів.

Одним з таких факторів є розчинність фруктози, яка має вели­

ке значення при круїсталізаціI II  шляхом охолодження. Відомо, що 

розчинність фруктози в воді при 60°С в 2 рази вища ніж при 20°С.

При одержанні кристалічної фруктози з цукру основною доміш­

кою I I  розчинів є глюкоза. Дослідами встановлено, що в інтервалі 

температур 20-50°С глюкоза чинить на фруктозу слабку висолюючу 

дію. Так, із  зниженням доброякісності насиченого фруктозного роз­

чину на 5% розчинність фруктози зменшується на 0 ,4 $  при 20°С та 

1 ,5% при 40°С. При температурах вище 50°С розчинність фруктози 

в присутності глюкози зростає ,  що можна пояснити утворенням кри­

с т а л ів  глюкози в ангідридній формі при цих температурах.

В трикомпонентній системі вода-фруктоза-глюкоза, співвідношен­

ня фаз зручніше представляти графічно в рівносторонньому трикут­

нику (рис. І ) .  Встановлено, що в інтервалі температур 20-60°С 

ізотерми насичення при 20°С ( л і н і ї  І ,  2 ) ,  50°С ( л і н і ї  9,  Ю) та
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Рис. І .  Розчинність в системі вода-фруктоза-гпюкоза

60°С (л ін і !  l i t  12) чають по одній евтектичній точці C j ,  Cg, Су.
Ізотерми насичення при температурах 30°С ( л і н і ї  3 ,  4 ,  5) та 

40°С ( л і н і ї  б ,  7, 8) мають по дві евтектичні точки С2 » Сд та 

С^, С5 . Евтектичний комплекс в точці Сj складається з розчину на­

сиченого глюкозою та фруктозою, кристалів фруктози та кристалів 

глюкози в г ідратн ій  формі. Евтектика в точках С2 і С^ складається

з насиченого розчину глюкози та кристалів глюкози в г ідратн ій  та 

ангідридній формах. Евтектичний комплекс в точках Сд, С^, Cg, Сг, 

вміщує розчин насичений глюкозою та фруктозою, кристали фруктози 

та 'кристали глюкози в ангідридній формі.

Наявність кристалічної глюкози в евтектичних точках С р  Сд, 

С5 , Cg, Су свідчить про т е ,  що з фруктозних розчинів, як і  вміщу­

ють менше як 75% фруктози,отримати чисту кристалічну фруктозу не 

можливо. Склад евтектики в точках С2, Сд, С^, С5 та наявність
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л ін ій  насичення 4 ,  7 вказує на те , що з глюкозно-фруктозних оиро- 

п ів ,  як і вміщують в і д  30% до 50% глюкози при температурах 30°С 

та 40°С можна отримати ангідридну глюкозу. Це поясняється тим, що 

розчинність фруктози в інтервалі температур 30-50°С в 2 ,2 -3  рази 

вище розчинності ангідридної глюкози.

В’ я зк іс т ь  фруктозних розчинів залежить в ід  температури, масо­

во ї долі сухих речовин та складу домішок в них.

В результат і  експериментальних досліджень встановлено, що ди­

намічна в ’ я зк іс т ь  фруктозних розчинів доброякісністю 9 4 ,2 -9 9 ,9 $
>

та масовою долею сухих речовин 20—90% в температурному інтервалі 

20-80°С збільшується із  збільшенням масової долі сухих речовин 

та зменшується із  зростанням температури. Напівлогарифмічна залеж­

н ість  динамічної в ’язкост і ) фруктозних розчинів доброякісн і­

стю 99,9% в ід  масової долі сухих речовин (СР) та температури ( £  ) 

графічно зображується кривими другого порядку та описується р ів ­

нянням

2  * U .W - i j s r - t o ’ t)-  іо  0 ( і )

Рівняння дозволяє визначити в ’я з к іс т ь  фруктозних розчинів з 

похибкою, що не перевищує 10%.

Залежність динамічної в ’язк ост і  фруктозних розчинів в присут­

ності глюкози в ід  масової долі сухих речовин в напівлогарифмічних 

координатах в ідп ов ід ає  на графіку кривим третього порядку (ри с .2 ) .  

Встановлено, що збільшення вмісту глюкози в водних розчинах фрук­

този приводить до зростання їх  динамічної в ’я з к о с т і .

Дослідження в ’ я зкост і  насичених фруктозних розчинів показали, 

що вона зростає  з підвищенням температури і зменшується із  з б іл ь ­

шенням доброякісності (рис. з ) .
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Рис. 4 .  Вплив температури на в ’ яз­
к ість  пересичених фруктозних роз­
чинів доброякісністю 96% при ко­
еф іц ієнт і пересичення: І -  1,74}
2 -  1 ,60; 3 -  1 ,50; 4 -  1 ,40;
5 -  1 ,30; 6 -  1 ,20; 7 -  1 ,15 .

Рис. 5 .  Логарифмічна залежність 
тривалості індукційного періоду 
в ід  коефіцієнту пересичення.

Рис. 2 . Залежність в ’язкост і 
фруктозних розчинів доброякіс­
ністю 94,2$ в ід  касово! долі 
сухих речовин при температурах, 
об: І -  20; 2 -  ЗО; 3 -  40}
4 -  50} 5 -  60; 6 -  70; 7 -  80; 
8 - 9 0 .

*о vs so t,*c

Рис. 3 .  Залежність в ’ я зкост і  на­
сичених фруктозних розчинів в ід  
температури при доб рояк існ ост і ,%: 
І -  9 7 ,0 ;  2 -  9 2 ,0 ;  3 -  93,0}
4 -  9 4 ,0 ;  5 -  9 6 ,3 ;  6 -  98 ,3 ;
7 -  99,3.



Т а к , і з  збільшенням температури в ід  30°С до 55°С динамічна 

в ' я з к і с т ь  насичених фруктозних розчинів збільшується в 1, 3 - 2 , 3 

рази. В інтервалі температур 20-30°С крива, що описує в 'я з к і с т ь  

насичених розчинів проходить через точку максимуму, яка в ід п о в і­

дав температурі 25°С. Такий характер температурної залежності ди­

намічної в ’язкост і насичених фруктозних розчинів, напевно, по­

в 'язаний з явищем г ід р а т а ц і ї ,  що мав місце в цьому температурно­

му інтервалі та змінює структуру розчину.

При дослідженні в ’язкост і пересичених фруктозних розчинів 

встановлено, що збільшення коефіцієнту пересичення приводи» до 

зростання динамічної в ’ я з к о с т і .  Т а к , і з  зростанням коефіцієнта пе­

ресичення на 0 ,2  динамічна в ’я зк іс т ь  збільшується в 3 ,7  рази, а 

при збільшенні на 0 ,5  -  в 24,5 рази по відношенню до в ’ язкост і , 

насиченого розчину.

На відміну в ід  в 'я зк о с т і  насичених розчинів в 'я з к і с т ь  пере­

сичених розчинів з підвищенням температури зменшується (рис. 4 ) .  

Так,при зростанні температури в ід  20°С до 50°С в 'я з к і с т ь  розчи­

нів  з коефіцієнтом пересичення 1 ,15-1 ,20  зменшилась в 1 ,6  рази, 

розчинів з коефіцієнтом пересичення 1,3 -  в 1,7 рази, а розчинів

з К„ = 1,74 -  в 1 ,9  рази .

Фруктозні утфеві являють собою грубодисперсні технічні сус­

п е н з і ї ,  що складаються з кристалів фруктози розміром 0 ,0 5 -0 ,6 3  мм 

та в 'я з к о ї  міжкристальної рідини. Дослідами встановлено, що фрук- 

тоані утфелі з вмістом кристалів д о .30% мають властивості ньюто- 

нівських рідин і їх  в 'я з к і с т ь  може бути визначена як динамічна.

1а зростанням вмісту кристалів в утфелі вище 30% в ін  набуває влас­

тивостей псевдопластичної рідини і його в ’ язк іс ть  може бути виз­

начена як "уявна".

В’язк іс т ь  утфелів прямо пропорційно залежить в ід  к ількості

10
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в них кристалів. Т а к .в ’я зк іс т ь  утфелю, що містить 40% кристалів, 

в 3-5  р аз ів  більше в ’язк ост і  міжкристального розчину, в ’язк ість  

же утфелю з 50% вмістом кристалів в 7-9  раз ів  вище в ’ язкості 

міжкристального розчину.

Встановлено, що для утфелів з вмістом кристалів до 40% лога­

рифмічна залежність в ’я зкост і  в ід  вмісту кристалів є прямоліній­

ною функцією. Збільшення‘вмісту кристалів в утфелі до 50% приво­

дить до р ізкого  збільшення його в ’ я зкост і  внаслідок чого лога­

рифмічна залежність стає  криволінійною. Тому,для одержання ут­

фелю з хорошими реологічними властивостями по закінченню криста­

л і з а ц і ї  вміст кристалів в ньому повинен складати 45-46% до маси 

утфелю.

В’я зк іс т ь  утфелю, який вміщує до 30% кристалів незначно за ­

лежить в ід  їх  розміру. В’язк іс т ь  утфелів, .які вміщують більше 30% 

помітно зменшується із збільшенням.розміру кристалів.

Температурна залежність в ’ язкост і фруктозних утфелів анало­

г ічн а  температурній залежності насичених фруктозних розчинів.

Результати досліджень по визначенню динамічної в ’ язкості 

фруктозних утфелів в ід  вмісту кристалів, їх  розміру та темпера­

тури були опрацьовані на ЕОМ. Одержано рівняння для визначення 

динамічної в ’ язкост і утфелю ( £ ), в залежності в ід  вмісту кри­

стал ів  {Кр)  та температури ( t  ) , для кристалів розмірами:

а)  0 , 2*І 0~3 м

Ч = 0,i6OKp*0,3Z0tl *OJZ5SKf>t-IZ,mKp-25,S59t* 5Z9,18 (2)
н

б) 0 ,3 1 5 - 10“3 м

1*0,і70Кр *0,339tZ *0,2IHKpt-ii&k9Кр-25,60iU S U ^S (3)



в )  0 , 4 . ІО" 3 м

Ч = Q 167Кр* +q/90t**0,trSKpt- 10,959 fy-H ,7351 *353,24 (4 )
</
Середнє квадратичне відхиленая для рівнянь ( 2 ) ,  ( 3 ) ,  (4) 

складає 0 , 7 .

Тривалість процесу к р и стал ізац і ї  визначається швидкістю утво­

рення центрів к р и стал ізац і ї  (індукційним періодом) та швидкістю 

їх росту. Дослідження тривалості індукційного періоду ( ї ’ілЯ) по­

казали, що в ін  обернено проподаійно залежить в ід  коефіцієнту пере­

сичення ( /Сд ) ,  і ,  в порівняно вузькому інтервалі пересичень 

( 1,0 5 -1 ,2 5 ) ,  його логарифмічна залежність описується рівнянням пер­

шого порядку

А - в г # к п  ( 5 )

При співставленні значень тривалості індукційного періоду в 

широкому інтервалі пересичень ( 1 ,0 5 - 2 ,2 )  залежність (5 )  не п ід ­

тверджується, так як із збі льшенням пересичення інтенсивно зрос­

тає швидкість утворення центрів ф и с т а л і з а ц і ї  (рис. 5 ) .

Певний вплив на тривалість індукційного періоду чинить тем­

пература. Так,для розчину доброякісністю 98% та коефіцієнтом пе­

ресичення 1 , 3 , тривалість  індукційного періоду при температурі 

35°С на ЗО хвилин більша ніж при 45°С. Це явище можна пояснити 

зменшенням молярної долі води в співвідношенні вода:фруктоза та 

збільшенням масової долі сухих речовин розчину.

Підвищення доброякісності розчину також приводить до змен­

шення тривалості індукційного періоду.

Кристалізація фруктози в ідбувається при охолодженні та пере­

мішуванні. Встановлено, що із  збільшенням швидкості перемішуван­

ня ( п. ) тривалість  індукційного періоду зменшується (рис. б ) .
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Рис. 6 .  Залежність тривалості 
індукційного періоду в ід  швид­
кості перемішування для розчи­
н ів  доброякісністю 96% при ко­
еф іц ієн т і  пересичення:
І -  1 ,30; 2 -  1,34 та розчинів 
доброякісністю 98% при коефі­
ц іє н т і  пересичення: 3 -  1 ,37;
4 -  1,39

Рис. 7 .  Залежність масової швид­
кості к р и стал ізац і ї  та вмісту 
кристалів в утфепі в к інц і проце­
су в ід  ступеню пересичення:
1 -  5 „ ас. . І 0-4  к г /год ;
2 - Кр ,  %

to i i  Kfa A
Рис. 8 .  Залежність питомої швид­
кості кристал ізац і ї  та вмісту 
кристалів в у трелі в кінці про­
цесу в ід  вмі-сту кристалів
1 -  З ц и т  Л 0 “ 3 ,  к г / м 2 . г о д і

2 - К р :  %

кр

Рис. 9 .  Залежність масової та 
питомої швидкостей кристал іза­
ц і ї  фруктози в ід  розміру Іф И С- 
талів затравки:
1 -  w  .:Ю“7 ,  к г /год ;
2 -10-3, кг/год.м*-
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Аналіз результатів  проведених досліджень показав, що для 

здійснення процесу к ристал ізац і ї  фруктози з мінімальний утворен­

ням вторинних кристалів коефіцієнт пересичення розчинів, що по­

ступають на кристалізацію, необхідно підтримувати в інтервалі 

1 ,05 -1 ,2 0 ,  а швидкість перемішування утфелю -  не більше 1-2 об/хв.

Швидкість росту кристалів фруктози та їх я к ість  залежать в ід  

ступеню пересичення (ЛоС) міжкристального розчину, к ількост і  кри­

стал ів  затравки (А/>) та їх розміру (іцр.).
Дослідження впливу ступеню пересичення на процес кристаліза­

ц і ї  фруктози проводили з розчину доброякісністю 98%, початковим 

вмістом кристалів 10% до маси сиропу та їх середнім розміром

0 , 4 ‘ Ю-3  м. Дослідами встановлено, що в прямій залежності в ід  в е ­

личини ступеню пересичення (&<*=Кп-1) знаходяться тривалість  прр- 

цасу кристал ізац ії  масова ( )  та питома ( 5 , , ^ )  швид­

кості к р и ста л ізац і ї ,  а також вміст кристалів в утфелі в кінці кри­

с т а л і з а ц і ї  ( Кр ) .  Так із  збільшенням ступеню пересичення в ід  0 ,05 

до 0 ,35  тривалість кристал ізац і ї  збільшилась на 9 годин і склала 

57 годин. Масова швидкість кристал ізац і ї  зросла з В.Ов^ІО '^кг/год 

до 8 , 68- ІО- ^ кг/год , тобто в 1,07 рази (рис. 7 ) .  Із збільшенням сту­

пеню пересичення зростає вміст кристалів в утфелі (рио. 7 ) і для 

утфелів із початковим ступенем пересичення межкристального розчи­

ну 0,35 вміст твердої фази в кінці кристал ізац ії  склав 54%, що на 

10,3% більше ніж для розчинів з доІ = 0 ,0 5 .

Для дослідження впливу к ількості кристалів затравки на процес 

кристал ізац ії  фруктози відповідно до літературних джерел був ви­

браний Інтервал варіювання кількості кристалів затравки в ід  5% до 

!5% до маси сиропу. В дослідах підтримували р івн і умови криста­

л і з а ц і ї ;  доброякісність сиропу, ступінь пересичення, швидкість 

перемішування, перепад температур, середній розмір кристалів.
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Встановлено, що із  збільшенням к ількост і  кристалів затравки 

в 3 рази масова швидкість к ри стал ізац і ї  збільшилась в 1,5 рази, 

а питома швидкість к р и стал ізац і ї  зменшилась в 1 ,9  рази .  Загальна 

тривалість процесу к р и ста л ізац і ї  зменшилась на 26 годин. Але із 

збільшенням к ількості кристалів затравки зростає максимально до­

пустимий вміст кристалів в утфелі в к інц і кри стал ізац і ї  (рис. 8 ) ,  

тому к іл ьк іст ь  кристалів’ затравки нз повинна перевищувати 10% до 

маси сиропу.

Дослідження впливу початкового розміру кристалів затравки на 

процес кристал ізац і ї  проводили з використанням кристалів розміром 

в ід  0 , 1-Ю"3 м до 0 ,6 3 * І0 -3  м.

Встановлено (рис. 9 ) ,  що із  збільшенням розміру кристалів 

тривалість к ри стал ізац і ї  зростає .  Суттєво в ід  розміру кристалів 

затравки залежать масова та  питома швидкості к р и с т а л із а ц і ї .  Т ак , 

і з  збільшенням розміру кристалів в ід  0 ,1 * І0 - З м до 0 ,6 3 * І0 -3  м ма­

сова швидкість к р и стал ізац і ї  зменшилась в 1,1 рази, а питома -  

зросла в 8 ,7  рази.

Аналіз результатів  показав, що для підтримання максимально . 

можливої швидкості в р и с тал ізац і!  при незначному зростанні трива­

лості процесу середній розмір кристалів затравки повинен склада­

ти (0 ,3 -0 ,3 2 )* Ю _3 м.

Якість кристалічної фруктози характеризується забарвленістю, 

яка зумовлена шаром міккристального розчину, що прилип до поверх­

ні кристалу, та забарвлюючими речовинами, які включаються в кри­

стал при його р о с т і .

З метою вивчення особливостей включення забарвлюючих речовин

в кристалічну решітку використовували кристали фруктози розміром
—З —чв ід  0,63*10 м.до 0,1*10 м. Досліди показали, що забарвлюючі

речовини роаподілені у всьому об’ ємі кристалу. Максимальна їх
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к іл ьк ість  знаходиться на поверхні та складає в ід  22# до 32/5 в с іх  

зараблюючих речовин, що пояснюється не повним змивом плівки між­

кристального розчину з поверхні кристалу при його промивці.

Спектральні характеристики кристалів фруктози в с іх  рози}рів 

подібні між собою і мають мінімум світлопоглинання при 245 нм.

В шарах, що знаходяться ближче до центру кристалу, спостер ігаєть­

ся  смуга овітлопоглинання 240-290 нм з максимумом, що переміщуєть­

ся в ід  270 ни до 278 нм, яка є характерною для продуктів розкладу 

моносахаридів.

В поверхневих шарах кристалів спостерігається смуга св ітло­

поглинання 270-290 нм з максимумом при 280 нм, яка є характерною 

для продуктів де г ід р а та ц ії  моносахаридів.

Дослідами встановлено, що забарвленість  кристалів залежить 

в ід  їх  розміру і збільшується з їх  зменшенням. Так питома забарв­

леність  ( А / Р н  ) фракції кристалів розміром 0 , 1*І0—3 м в 6 р аз ів  

більша за питому забарвленість кристалічної фракції розміром

0,63« 10“3 м. Зростання забарвленості дрібних кристалів можна пояс­

нити наявністю в них великої поверхні, яка здатна втримати більшу 

к іл ьк ість  міжкристального розчину.

Перекристалізація (рекристалізація)  характерна для в с іх  речо­

вин, що кристалізуються. Ї ї  можна прискорювати чи уповільнювати, 

змінюючи умови проведення к р и с т а л іза ц і ї .

Інтенсифікацію рекристал ізац ії  фруктози здійснювали шляхом 

нагріву частини утфелю в окремо розміщеному в ід  кристалізатора 

теплообміннику з подальшим поверненням його в кристалізатор, а 

також шляхом додаткового введеня в утфель п ід іг р іто г о  міжкристаль- 

ного розчину.

Згідно з проведеними дослідженнями нами запропоновано спосіб 

кристал ізац і ї  фруктози з застосуванням вимущуіочого коливального
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температурного режиму.

Кристалізацію здійснювали таким чином. Уварений фруктозний 

розчин доброякісністю не нижче 93% та масовою долею сухих речо­

вин 88% витримували в кристалізаторі при 85°С протягом ЗО х в . ,

При цьому з розчину видаляються бульки повітря, як і уповільнюють 

процес к р и с т а л іза ц і ї .  Потім розчин охолоджували до 55°С, вносили 

8% кристалів затравки до маси сиропу та кристалізували при охо­

лодженні. З досягненням в утфелі вмісту кристалів 25% до Його ма­

си утфель періодично або безперервно відводили на п і д і г р і в .  На­

гр ітий  на 7°С вище вихідної температури утфель повертали в кри­

с т а л із а т о р . -З а  весь час кристал ізац і ї  на п ід ігр ів  відводили в ід  

30% до 100% маси утфелю. З досягненням в утфелі вмісту кристалів 

40% до його маси в утфель вводили нагрітий на 7°С вище вихідної 

температури міжкристальний розчин. Його к ільк ість  складала 10-15% 

до маси утфелю. За 10 годин до кінця кристал ізац і ї  п ід іг р ів  утфе­

лю та  введеня міжкристального розчину припиняли. Утфель в криста­

л іза то р і  охолоджували до 20°С, центрифугували, промивали охолод­

женою до І—2°С питною водою та висушували під вакуумом.

Як видно з табл. І при кристал ізац і ї  фруктози з застосуванням 

вимушуючого коливального температурного режиму доброякісність  між­

кристального розчину зменшується на 0 , 8%, вихід кристалічної фрук­

този зростає  на 3,3% в порівнянні з типовим способом.

В четвертій  глав і подано матеріал по плануванню експеримента

з метою одержання максимального виходу кристалічного продукту з 

хорошим гранулометричним складом. В результаті досліджень, про­

ведених методом дробного 4-х-факторного експерименту, було вста­

новлено, що максимальний вихід (47,4%) кристалічного продукту 

можливий при кристал ізац і ї  фруктозного розчину доброякісністю не 

менше 95% і масовою долею сухих речовин 88-89% при плавній зм ін і

Л Н Б  ім. В. Стєфаника |
Д Н  І
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Таблиця I

температури протягом всього періоду к р и с т а л із а ц і ї .  Оптимальна 

к іл ь к іст ь  кристалів затравки повинна складати 8-9% до маси сиро­

пу.

Б п’я т ій  главі подано матеріал по кристал ізац і ї  фруктози на 

дослідно-промисловій л і н і ї  Черкаського цукро-рафінадного заводу 

із  фруктозних розчинів, що були отримані при розділенні суміші 

глюкози та фруктози сахаратним способом.

Кристалізацію фруктози здійснювали за  ~двопродуктовою схемою 

(рис. Ю) способом охолодження в мішалках-кристалізаторах.

Фруктозу першого продукту одержували із  фруктозних сиропів 

доброякісністю 93-94%, pH 3 ,5 - 4 ,0  та масовою долею сухих речовин

Найменування
;Спосіб кристал і-  ;Спосіб кристалі­
з а ц і ї  фруктози і з а ц і ї  фруктози 
;без застосування ; і з  застосуванням 
вимушуючого меха-;вимушуючого ме- 
і н і з м ї  рекристалі- :ханізм у рекри- 
І з а ц і ї  . 'с т а л із а ц ї і

Доброякісність міжкристального 
розчину % 8 9 ,9  89,1

Масова доля сухих речовин м ій- 
кристального розчину СРМр ,  % 79,5  78,5

Коефіцієнт пересичення між­
кристального розчину, Кп 1,09 1,02

К ільк ість  фруктози, що викри­
стал ізув алась  Ш' ІО- 3 , кг 36 ,6  39 ,6

Вміст кристалів в vr$eni в к ін­
ц і  к р и стал ізац і ї  л/>, % до маси 
у тфепю 39 ,4  44 ,06

Середній розмір кристалів вч 
к ін ц і  к р и ста л ізац і ї  £кр'10~°, м 0,35  0 ,4 7
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Рио. Ю. Двопродуктова технологічна схема криотал іаац іI 
фруктози на Черкаському цукро-рафінадному заводі

Кристалізацію другого продукту проводили з сиропу, який мав 

доброяк існість  не нижче 90%, масову долю оухих речовин 89% та 

pH 3 , 7 - 4 , 5 .

Сироп перед початком к р и стал ізац і ї  заливали в кристалізатор 

і витримували його при початковій температурі к р и стал ізац і ї  про­

тягом 6 годин. Потім вносили 8% кристалів затравки до маси сиро­
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пу і починали кристалізацію. Тривалість кристал ізац і ї  першого 

продукту склала 72 год . ,  а  другого продукту Ю2 год. Додержання 

заданого режиму охолодження здійснювали з а  допомогою автоматики. 

По закінченню процесу к ристал ізац і ї  вихід кристалічної фруктози 

першого продукту склав 35,6%, другого продукту 25 ,7$  до маои ви-
♦

хідного  сиропу. Якісні показники кристалічної фруктози першого та 

другого продуктів приведені в таблиці 2 .

Таблиця 2

Якісні показники кристалічної фруктози

Приведені в табл. 2 дані показують, що кристалічна фруктоза 

першого та другого продуктів може бути використана^ як харчовий 

продукт.

Двопродуктова схема кристал ізац і ї  фруктози була випробувана 

в лабораторних умовах для одержання кристалічної фруктози з си­

ропів ,  як і  були отримані на напівпромисловій установці Яготин- 

ського цукрового заводу із  застосуванням Іонообмінних смол в 

Са++-форні. Аналіз одержаних результатів  (табл. 3 )  показує, що 

гари застосуванні двохпродуктової схсми кристалізац ії  фруктози, 

для високофруктозних сиропів, як і  одержують хроматографічним роз­

діленням суміші моносахаридів на іонообмінних смолах, можна одержати 

86*5$кристалічної фруктози до маси вихідного цукру.

Показники : Перший продукт 
••

Другий продукт

Доброякісність, % 99,71 99,3

Вологість, % 0 ,2 0 ,2

Зола, % на 100 г СР 0,0654 0,1073

Забарвленість, од. опт .густ .
27,0на 100 г СР 50,3
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Показники кристал ізац і ї  фруктози першого та другого 
продуктів із  виоокофруктозних оиропів, як і одержані 
в надівпромиолових умовах на Ялтинському цукровому 

заводі

Таблиця 8

Напрацьовані п а р т і ї  кристалічної фруктози та вико кофру ктоз-  

ного сиропу були передані в НДІГХ МОЗ України для проведення 

токсико-гіг ієн ічних досліджень. Одержано дозвіл  на використання 

кристалічної фруктози та виоокофруктозних сиррпів, для харчуван­

ня людей.

Розроблені та затверджені в установленому порядку технічні 

умови на дослідну партію кристалічної фруктози (ТУ 18 Україна 

106-93) та високофруктозного сиропу (ТУ 18 Україна 105-93).

Очікуваний економічний ефект в ід  р е а л із а ц і ї  кристалічної 

фруктози для заводу виробничою потужністю 100 тонн переробки цук­
ру за добу в цінах 1993 р .  складає 531 990 тис .крб .  в р ік .

Найменування

• ------ -.....Т

Перший продукт; Другий продукт

Вихідний сироп:

масова доля сухих речовин, % 87,0 88,0
доброяк існість ,  % 96,0 91,0
коефіцієнт пересичення 1 . 15 1,22

Міигкристальний розчин:

масова доля сухих речовин, % 78,5 79,9
доброяк існість ,  % 91,0 82 ,2
коефіцієнт пересичення 1,04 1,04

Кількість  фруктози, що викри­
стал ізувалась

% до маси утфелю 42,32 41 ,9
% до маси цукру 24,32 12,22



ВИСНОВКИ ТА РЕКОМЕНДАЦІЇ ПРОМИСЛОВОСТІ

1. Встановлено, що в трикомпонентній системі вода-глюкоза- 

фруктоза при температурах,нижче 50°С, глюкоза здійснює слабку ви­

солюючу дію на фруктозу, а при температурах вище 50°С глюкоза ви­

ступає антикристалізатором фруктози. Тому кристалізацію фруктози 

треба проводити при температурах нижче 50°С.

2 .  Одержано математичну, залежність динамічної в ’я зкост і чис­

тих фруктозних р озч ин ів 'в ід  масової долі сухих речовин та темпе­

ратури. Встановлено, що в 'я з к і с т ь  насичених фруктозних розчинів

в інтервалі температур 20-55°С з підвищенням температури зростає .

3 .  Встановлено, що фруктози і утфелі з вмістом твердої фази 

до 30% є ньютонівськими рідинами, а вище 30% -  набувають власти­

востей псевдопластичних рідин. Одержано математичну залежність ди­

намічної в ’язкост і  фруктозних утфелів в ід  вмісту твердої фази та 

температури. Встановлено, що вміст кристалів в утфелі в к інці кри­

с т а л і з а ц і ї  не повинен перевищувати 45% до маси утфелю, а їх  серед-  ' 

ній розмір повинен бути не менше 0 ,4 « І0 -3  м.

4 .  Знайдено, що тривалість індукційного періоду зменшується

з підвищенням коефіцієнту пересичення та доброякісності ,  а також

із зростанням температури та швидкості перемішування. Тому, з мето» 

зменшення утворення вторинних кристалів, кристалізацію фруктози 

треба проводити з розчинів із коефіцієнтом пересичення 1 ,05 -1 ,20  

при швидкості перемішування не більше 2 об /х в .

5 .  Встановлено, що для одержання утфелів з хорошими реологіч­

ними властивостями та максимально допустимим вмістом кристалів .в  

к інц і к р и с т а л із а ц і ї ,к іл ь к іс т ь  кристалів затравки повинна складати 

8- 10% до маси сиропу, середній розмір кристалів повинен бути не 

менше ( 0 ,3 —0 ,3 2 ) •  І0—3 м, коефіцієнт пересичення на початку проце­

су 1 ,0 5 -1 ,1 0 .

22



23

6 .  Визначеної що забарвленість кристалів фруктози обумовлена 

продуктами кислотного розкладу глюкози та фруктози, а також з а ­

барвленими продуктами полімеризації ОМФ, які утворюються внаслі­

док кислотного розкладу моносахаридів.

? .  Розроблена" спосіб  к ристал ізац і ї  фруктози з водних розчи­

нів  із  застосуванням вимушуючого коливального температурного ре­

жиму, який дозволяє збільшити вихід кристалічного продукту на 

3,3% в порівнянні з типовим.

8 .  Визначенб оптимальні умови проведення кри стал ізац і ї  фрук­

този з водних розчинів з а  допомогою математичного планування екс*- 

перименту. Встановлено, що для одержання максимального виходу 

кристалічного продукту к іл ьк іст ь  кристалів затравки має складати 

8-9% до маси вихідного сиропу, масова доля сухих речовин вихідно­

го сиропу має бути 88-89%, зниження температури утфелю протягом 

всього часу кристал ізац і ї  має бути рівномірним.

9 .  Випробуваної спосіб кристал ізац і ї  фруктози з водних роз­

чинів на дослідно-промисловій л і н і ї  Черкаського цукро-рафінадного 

заводу. Спосіб дозволяє одержати 35,6% кристалічної фруктози пер­

шого прЬдукту та 25,7% кристалічної фруктози другого продукту до 

маси вихідного сиропу.

10. Встановлено, що застосування дв'опродуктовоі схеми кри­

с т а л і з а ц і ї  фруктози для високофруктозних сирорів, я к і  одержані із 

використанням іонообмінних смол,дозволяє одержати до 36,5% крис­

талічної фруктози до маси вихідного цукру.
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