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@ Verfahren zur Erzeugung von Impfkristallen fiir Zuckersiide.

@ Erzeugung von Impfkristallen fir Zuckersiide durch
Versetzen einer Zuckerlésung deren Uebersattigungszahl
1,12 bis 1,20 ist und deren Volumen 1,8 bis 2,2% des
Endvolumens ist, mit gemahlenem Zucker dessen Korngros-
se 5 bis 20 pm ist, Homogenisierung des Gemisches mittels
einer Umlaufpumpe und Fiihrung der Kristallisation durch
derarte Druckregiung in der Kristallisationsvorrichting, dass
Flussigkeit verdampft und die Temperatur herabgesetzt wird,
wobei die Uebersattigungszahl innerhalb der Grenzen von
1,12 bis 1,20 gehalten wird.
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Verfahren zur Erzeugung von Impfkristallen fiir Zuckersiide.

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Erzeugung von
Impfkristallen fur Zuckersiide durch Versetzen einer hochkonzentrier—
ten Zuckerldsung mit Kristallzucker, gemahlenem Zucker oder einer
Zuckersuspension.

Das bisher iibliche Verfahren wird beispielsweise in R.A. Mc
Ginnis' Beet—Sugar Technology, Seiten 404 bis 408 beschrieben. Ein
solches Verfahren besteht hauptsdchlich in den folgenden Massnahmen,

1. ein Kristallisationsgefdss von 20 bis 60 m3 Rauminhalt wird
mit Zuckerldsung in derarter Menge gefiillt, dass das Heizelement be-
deckt ist. Die Ldosung wird bis Erreichung der zur Kristallbildung be-
ziehungsweise zum Kristallwuchs erforderlichen Uebersdttigungszahl
eingeengt. Wihrend des Einengens wird durch Zugabe von Zuckerl@sung
dafiir Sorge getragen, dass das Heizelement immer unten bleibt,

2. in der iibersittigten Ldsung wird mit Pulverzucker, Kristall-
zucker oder einer Suspension von gemahlenem Zucker in Isopropanol ge—
impft,

3. die Uebersittigung wird durch Wasserverdampfung aufrecht er—
halten, demzufolge der erwiinschte Kristallwuchs vorgeht. Wdhrend-
dessen wird kontinuierlich frische Zuckerldsung zugegeben wund wird
bis zum Ausfiillen des Gefisses die Uebersdttigungszahl méglichst
genau durch Wasserverdampfung und die Zugabe von frischer Zucker-
16sung gesteuert. In dieser Weise bildet sich elne Masse aus etwa 60
Gew.Z Kristallen in einer gesHittigten Ldsung und |

4. beim Erreichen der Fiille des Gefdsses wird eine stabile
Uebersdttigungzahl aufrecht erhalten und wird das Gemisch auf optima-
le Kristallausbeute kristallisiert.

Zur Forderung der Verdampfung wird bei einem derartigen Ver-
fahren immerhin ein Unterdruck aufrecht erhalten. In erster Stufe des
Verfahrens ist es schwer Konglomeration der Kristalle vorzubeugen.
Weiterhin bilden sich leicht feine sekunddre Kristalle, die einem
grossen Unterschied zufolge eine Inhomogenit#it des Endproduktes ver—

anlassen.

Zur Eliminierung von Temperatursfluktuationen wird der Unter-
druck mdglichst konstant gehalten.

Ein solches Verfahren wird ebenfalls im kurzem in "De Nederland-
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se Suikerindustrie” (1979), Seiten 44 und 45, beschrieben.

!

In der Praxis wird das Impfen bel einem derartigen Verfahrem in
einem Kristallisationsgefass (Kochpfanne) mit einem inneren Heiz-—
element (Dampfkasten) und einem Gesamtrauminhalt wvon 20-60 = nit
einem Volumen durchgefithrt, wobel der Dampfkasten von iibersdttigter
Losung iiberflutet ist. Das erwdhnte Volumen ist etwa 307 des End-
volumens der Kristallmasse in der Kochpfanne.

Das Impfen erfolgt dadurch, dass die iitbersdttigte LYsung mit
elner Menge von Kristallzucker, Pulverzucker, gemahlenem Zucker oder
Zuckersuspension vergetzt wird. Die Impfkristalle 16sen elne Keim—
bildung aus, wobei die Bildung der entgiiltigen Anzahl der Keime von
der Zeitdauer des Prozesses und die Uebersdttigungzahl der Lésung, in
der weiter geimpft wird, bestimmt wird.

Als sich die erforderliche Anzahl von Kristallen gebildet hat,
wird die Keimbildung unterbrochen. Diese Unterbrechung erfolgt durch
Herabsetzung der Uebersdttigungszahl. Diesé Herabsetzung kamn durch
Einziehen einer Menge ungesdttigter Zuckerldsung, Einziehen einer
Menge von Wasser oder ErhGhung der Temperatur erreicht werden (es
wird von Einziehen geredet, well durch den herrschenden Unterdruck
beim Oeffnen elnes Ventils aus einem Behdlter unter Normaldruck eine
Menge von Zuckerldsung, Wasser umd dergléichen ins Kristallisations-
gefiss hineingezogen wird).

Bei diesem bekannten Verfahren wird das erhaltene Ergebnis durch
die Bauart der Kochpfanne und die Erfahrung des Bedienungssach—
verstindigen bedingt. Manchmal wird ein unregelmdssiger Kristall mit
einer grossen Anzahl von Konglomeraten und die sehr breite Korn-—
grosseverteilung erhalten. Die letzterwdhnten Aspekte sind fiir die
Qualitdt des Endproduktes unglinstig weil die iiblicherweise durch
Schleudern durchgefiihrte Entfernung der Mutterlauge dadurch gehindert
wird.

Ein weiterer Nachteil dieses bekannten Verfahrens ist, dass zur
Abbrechung der Keimbildung meistens grosse Wassermengen eingezogen
werden missen, die spiter auch wieder verdampft werden sollen und
demgemdss den Energieaufwand erhdhen.

Es wurde jetzt gefunden, dass man Impfkristalle einer viel
regelmdssigeren Verteilung der KorngrGsse dadurch erhalten kann, dass

man ein Volumen von 1,8-2,2% des Endvolumens einer Uebersdttigungs-—
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zahl von 1,12-1,20 mit einer Suspension von gemahlenem Zucker einer
Korngrdsse von 5-20 um versetzt und dass man den Impfkristall in
einem Gefdss ohne Helzelement erzeugt, wobel die Durchmischung
nittels einer Umlaufpumpe durchgefithrt wird und die Kristallisation
dabel dadurch gefithrt wird, dass man den Druck in der Kristalli-
sationsvorrichtung derart eilnstellt, dass Flussigkelt verdampft und
die Temperatur herabgesetzt wird, wobei die Druckerniedrigung
und/oder die Temperatur derart eingestellt werden, dass die Ueber-
gidttigungszahl innerhalb der Grenzen von 1,12-1,20 bleibt.

Der Kristallisation zufolge sinkt die Uebersittigungszahl herab.
Die Letzte wird jedoch iiber den Druck in der Kristallisatiomsvorrich-
tung gesteuert und zwér derart, dass die Temperatur der Ldsung
nittels Wasserverdampfung reguliert wird. Die Wasserverdampfung én
sich wird mittels des Drucks uber die Fliussigkelt regulilert. Wichtig
ist dabel, dass im Gegensatz zu der normalen Praxis in dieser Stufe
des Prozesses keine Wirme zugefithrt wird. Das bei diesem Verfahren -
zum Impfen angewandte Volumen ist geringer als das iibliche Volumen.
Vorzugsweise wird eine Herabsetzung der Temperatur um 0,4-1,0°C je
Minute, insbesondere 0,6°C je Minute angewandt. Hierbei werden
besonders gute Kristalle erhalten.

Bei unseren Versuchen hat es sich herausgestellt, dass man in
Kombination mit einem Kristallisationsgefdss von 60 m3 Rauminhalt
zweckmassig von einem Volumen von etwa 1 m3 ausgeht. Die
Uebersdttigungszahl der Zuckerldsung wird genau und zwar beilspilelsweise
auf einen Wert von 1,16 eingestellt. Das Impfen kann hierin mit einer
Suspension von gemahlenem Zucker in Isopropanol, zweckmissig mit einer
Konzentration von 25-50 Vol.%Z an Zucker insbesondere 31-35 Vol.Z an
Zucker, vorzugsweise 33 Vol.% an Zucker durchgefiihrt werden.

Die Korngrdsse des gemahlenen Zuckers in dieser Suspension ist
beispielsweise 5-20 pym, insbesondere 8-12 um.

Die Kristallisation wird dann also derart gefithrt, dass die
Uebersidttigung durch Kithlung eingestellt wird. Diese Kithlung wird
dadurch erreicht, dass man Flussigkeit verdampfen ldsst, wobei die
Verdampfung durch den Druck im Kristallisationsgefidss beherrscht

wird.

Bei diesem Verfahren wird die Temperatur der Kochmasse zweck—
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méssig auf 75-100°C, insbesondere auf 82~87°C und manchmal auf 85°C
gebracht. Die Uebersattigungszahl wird an Hand der Viskositdt der
Zuckerldsung bestimmt; eine derartige Viskositdt belsuft sich um
mehrere Hunderte mPa.s.

Wann die erwiinschte Uebersdttigungszahl der Zuckerlésung
erreicht worden ist, dann wird mit der Suspension versetzt und die
Kochmasse von 85°C bis 75°C abgekithlt. Wie bereits erwihnt worden
ist, erfolgt diese Kithlung mittels Verdampfung der Fliissigkeit. Eine
solche Verdampfung erfolgt zweckmdsslig innerhalb einer Zeitspanne von
10 bis 30, insbesondere wvon 17-25 Minuten. Der Druck ist dabel zweck-
missig 60 bis 80 Centibar.

Der Unterdruck wird durch die Druckregulierung oben in der Koch-
pfanne eingestellt, demzufolge die Temperatuur danach durch Wasser-
verdampfung bestimmt wird. Die Regulierung des Unterdrucks wird an
Hand eines Computerprogramms bewirkt demzufolge die Kristallisation
optimal ist und eine sekundire Keimbildung méglichst viel unterbunden
wird.

Der erhaltene Wasserdampf wird durch Abziehen zur Aufrechterhal-
tung des Unterdrucks abgefiihrt. Wann die Kristalle eine Grésse von
100 ym erreicht haben, dann kann die Kristallisation weiter durch
Wdrmezufuhr mittels Dampf fortgesetzt werden.

Mit diesem Verfahren erhilt man ein Impfmaterial, dessen Korn-
grosse etwa 200 ym ist, well, wie berelts erwdhnt worden ist, die
Korngrossestreuung relativ klein ist. Die Konstruktion der
Vorrichtung ist derart dass sich in dem Wdrmeaustiuscher durch die
Aufwirmung und den Umlauf eine ungesdttigte LOsung bildet. Durch
Regulierung der Verweilzeit in der ungesdttigten Zone und des Unge—
sdttigkeitgrades wird erreicht, dass die sekunddre Keimbildung
dadurch aufgehoben wird, dass die Feinstkristalle sich wieder auf-
16sen.

Ebenfalls ergab es sich in der Praxis, dass durch Impfung der
iiblichen Kochpfannen mit diesem erhaltenen Impfkristall eine regel-
missigere Streuung der Korngrdsse im Endprodukt erhalten wird.

Das erfindungsgemisse Verfahren unterscheidet sich darin vom
Bekannten, dass das Gesamtprozess gut automatisiert werden kann, ein
geringes Impfvolumen von beispielsweise 1 o angewandt werden kanmn,

die Losung mit Kristallen bis 100 ym mittels einer Umlaufpumpe durch-
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nischt wird, die Anzahl der Kristalle lediglich durch die Suspen—
sionsmenge bestimmt wird und die Anzahl der Kristalle besser regu—
liert werden kann, die Uebersdttigungzahl durch Kiihlung statt Ver—
dampfung mittels Dampf bis Erreichung einer Kristallgridsse von 100 pm
reguliert wird, die Anzahl an Konglomeraten zum Minimum zuriick
gedridngt wird, die kleinen Kristallkeime wihrend der Hochkochung sich

in der untersdttigten Ldsung nach dem Wdrmeaustduscher wieder auf-

" 16sen, wobei die Untersﬁttiguhg der Ldsung mittels a) der Einstelluﬁg
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der Temperaturdifferenz iber den Wirmeaustiuscher und b) die Stelle
des Einzlehens des Mischsafts entweder in der Umlaufleitung oder in der
Pfanne reguliert werden kann.

Die Verweilzeit in der untersittigten Zone wird durch eine
Umlaufpumpe reguliert und ist im allgemeinen 5-25 Sekunden.

Beim anmeldungsgemdssen Verfahren kann die Horizontaldurch-
mischung mittels eines Ruhrwerks reguliert werden, jedoch die Verti-
kaldurchmischung wird mittels einer Umlaufpumpe erreicht. Falls im
Gefdss eln Ruhrwerk angewandt wird, ist dessen Bauart derart dass das
Durchmischen schichtwelse stattfindet.

Eine geeignete Vorrichtung zur Durchfithrung des ammeldungs-—
gemdssen Verfahrens ist in der beiliegenen Abbildung wiedergegeben,
worin 1 der Behdlter ist, worin die Impfkristalle erzeugt werden, 2
ein Rihrer solcher Bauart ist dass dieser eine schichtweise Durch-
mischung veranlidsst, 3 eine Leitung zum Evakuieren ist woran ein
stark herabgesetzter Druck angelegt werden kann und die mit einer
Ventil 4 ausgestattet ist, 5 ein Druckmessorgan und 6 ein Temperatur-—
messorgan ist. 4 und 5 wie auch 6 sind mit einem Organ 7 verbunden,
das dafiir Sorge trigt, dass ein vorbestimmtes Programm durchgefiithrt wird.
Weiterhin ist der Behdlter mit elnem Fillhdhemesser 8 und einem
Viskositdtsmesser 9 ausgestattet. Die Organe 8 und 9 sind wieder mit
einem Organ 10 zur Datenverarbeitung verbunden, welches Organ 10 mit dem
Organ 7 kombiniert sein kann.

Unterhalb der normalen Fliissigkeitshdhe ist weiterhin eine mit
einem Ventil 12 versehene Zufuhr (11) angeordnet, die mit einer
Wasserzufuhr 13, einer A-Sirupzufuhr 14 und einer Mischsaftzufuhr 15
verbunden ist, welche mit Ventilen 16, 17 beziehungsweise 18 versehen
sind, die an sich wieder mit dem Regelorgan 10 verbunden sind. Die
Zufuhrleitungen 13, 14 und 15 sind ebenfalls iiber ein Ventil 19 mit

’
cr
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der am Boden des Gefidsses angeordneten Abfuhrleitung 20 verbunden.
Die Abfuhrleitung 20 ist zum Aufpumpen der Fliissigkeit mit einer
Pumpe 21 versehen, wihrend weiterhin in dieser Leitung ein Wirmeaus-
tduscher 22 angeordnet ist, der zweckmissig in Bauart ein Platten-
wdrmeaustauscher ist. Dieser Plattenwirmeaustduscher wird iiber eine
mit einem Ventil 24 versehene Dampfleitung 23 beheizt. Das Ventil 24
wird vom Regelorgan 25 gesteuert, das wieder mit den Organen 7 und 10
kombiniert werden kann. Das durch den Wirmeaustduscher 22 gefidhrte
Produkt wird iber Leitung 26, worin ein mit dem Regelorgan 25 verbun-
denes Temperaturmessorgan 27 angeordnet ist, nach dem Behilter
zuriickgefihrt. Diese Leltung 1st weiterhin mit einem Widerstand 28
von 0,2 Bar ausgestattet.

Schliesslich ist mit dem Gefdss eine Abfuhrleitung 29 verbunden,
die mit einem Ventil 30 versehen ist und die zur Ermdglichung der
Abfuhr der erhaltenen Suspension aus dem Gefdss dient.

Die verbesserte Kristallqualitdt beim erfindungsgemdssen Ver-
fahren bringt eine Herabsetzung der eingeschlossenen Mutterlaugemenge
herbei. Es wird dadurch eine Verbesserung der Qualit#t des Endpro-
duktes erreicht und der Energieaufwand herabgesetzt wihrend der ver-
besserten Kristallqualitidt zufolge weniger Kristallisation erfordert
wird. '

Die folgende Tabelle vergleicht die Ergebnisse mit Impfkristal-
len aus einer iblichen Impfkristallerzeugung in einer iiblichen Kris-
tallisationsvorrichtung und diejenigen die nach dem erfindungs- ge-
missen Verfahren erhalten werden.

bekanntes Verfahren neues Verfahren

% Konglomerate 81,8 13,7
%Z Achse x 1000 11,8 7,0
mittlere Korngrdsse in mm 0,58 0,64

Der herabgesetzte Aschegehalt sowle die kleinere Konglomeratezahl

weisen auf die verbesserte Kristallqualitdt hin.
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ANSPRUECHE.

1. Verfahren zur Erzeugung von Impfkristallen fiir Zuckerstide
durch Versetzen einer hochkonzentrierten Zuckerldsung mit Kristall-
zucker, gemahlenem Zucker oder einer Zuckersuspension, dadurch
gekennzeichnet, dass man ein Volumen von 1,8 - 2,27 des Endvolumens
einer Uebersdttigungszahl von 1,12 bis 1,20 mit einer Suspension von

gemahlenem Zucker mit einer Korngrdsse von 5 bis 20 um versetzt,

mittels einer Umiaufpumpe homogenisiert und die Kristallisation dabei
dadurch fihrt, dass man den Druck in der Kristallisationsvorrichtung
derart einstellt, dass Fliissigkeit verdampft und die Temperatur her-
abgesetzt wird, wobel die Druckerniedrigung und/oder die Temperatur
derart eingestellt werden, dass die Uebersittigungszahl innerhaldb der

Grenzen von 1,12 -~ 1,20 bleibt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man,

nachdem die Impfkristalle durch Kithlung eine Grdosse von 100 pm er-
reicht haben, zum Bewirken der weiteren Verdampfung und zum Ldsen der
sekunddren Kristalle -einem ausserhalb der Kristallisationsvorrichtung

angeordneten Wirmeaustduscher Dampf zufiihrt.
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